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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 11 íîÿáðÿ 2011 ã.

Áûë ÿçûê ìîé ïðàâäèâ,

Êàê ñïåêòðàëüíûé àíàëèç.

Àðñåíèé Òàðêîâñêèé

Òåîðèÿ Áîðà î çàêîíàõ ñïåêòðàëü-

íûõ ëèíèé è ýëåêòðîííûõ îáîëî÷åê,

âêëþ÷àÿ èõ çíà÷åíèå äëÿ õèìèè, —

ýòî íàèâûñøàÿ ìóçûêàëüíîñòü

â îáëàñòè ìûñëè.

Àëüáåðò Ýéíøòåéí

Ìåòàëëóðãè÷åñêèé êîìïëåêñ — îäèí èç âàæíåéøèõ

ñåãìåíòîâ ýêîíîìèêè Ðîññèè. Íåîòúåìëåìîé ÷àñòüþ

ýòîãî êîìïëåêñà, ëþáîé åãî òåõíîëîãèè ÿâëÿåòñÿ àíà-

ëèòè÷åñêèé êîíòðîëü êà÷åñòâà ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðî-

äóêöèè îò ñûðüÿ äî èçäåëèé. À âàæíåéøèé ìåòîä

êîíòðîëÿ — ñïåêòðàëüíûé àíàëèç, îñíîâà ðàçâèòèÿ

êîòîðîãî — ñîçäàíèå ñîâðåìåííûõ ïðèáîðîâ, ïîçâî-

ëÿþùèõ ðåàëèçîâàòü ïîòåíöèàëüíûå âîçìîæíîñòè

ýòîãî óíèâåðñàëüíîãî ìåòîäà. Íàñòîÿùèé âûïóñê

æóðíàëà «Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìà-

òåðèàëîâ» ïîñâÿùåí 20-ëåòíåìó þáèëåþ ïðåäïðèÿòèÿ

«ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» — îäíîìó èç íåìíîãèõ

óñïåøíûõ ïðîèçâîäèòåëåé îòå÷åñòâåííûõ ïðèáîðîâ

ïîñëåäíèõ ïîêîëåíèé.

Îáðàòèìñÿ ê èñòîðèè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Áîëåå êîððåêòíîå íàçâàíèå ýòîãî ìåòîäà — àòîìíî-

ýìèññèîííûé. Íî â 1861 ãîäó, êîòîðûé ñ÷èòàþò ãîäîì

ðîæäåíèÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ïîñëå ñîçäàíèÿ íå-

ìåöêèìè ó÷åíûìè Ã. Êèðõãîôîì è Ð. Áóíçåíîì ñïåê-

òðîñêîïà äëÿ àíàëèòè÷åñêèõ öåëåé, ýòî áûë åäèí-

ñòâåííûé ìåòîä, â êîòîðîì èäåíòèôèêàöèþ õèìè÷å-

ñêèõ ýëåìåíòîâ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ îïòè÷åñêèõ

ñïåêòðîâ. Ïîýòîìó äîëãèå ãîäû àòîìíî-ýìèññèîííóþ

ñïåêòðîñêîïèþ íàçûâàëè ñïåêòðàëüíûì àíàëèçîì.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñ ïîìîùüþ ðàçëè÷íûõ ñïîñîáîâ

âîçäåéñòâèÿ íà èññëåäóåìîå âåùåñòâî — òåìïåðàòó-

ðû, áîìáàðäèðîâêè ïó÷êàìè ýëåêòðîìàãíèòíîãî èëè

êîðïóñêóëÿðíîãî èçëó÷åíèÿ ðàçëè÷íûõ ýíåðãèé —

ñîçäàíû äåñÿòêè ìåòîäîâ àíàëèçà, èñïîëüçóþùèõ

ðàçëè÷íîãî ðîäà ñïåêòðû. Ýòî àòîìíî-àáñîðáöèîí-

íûé àíàëèç, ìàññ-ñïåêòðîñêîïèÿ, îæå-ñïåêòðîñêîïèÿ,

ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé àíàëèç, ðàìàíîâñêàÿ ñïåêòðî-

ñêîïèÿ, ýëåêòðîííàÿ ñïåêòðîñêîïèÿ äëÿ êîëè÷åñòâåí-

íîãî àíàëèçà è ìíîãèå, ìíîãèå äðóãèå. Ýòè ìåòîäû ñ

ïîëíûì îñíîâàíèåì ìîæíî îòíåñòè ê ñïåêòðàëüíîìó

àíàëèçó, íî òðàäèöèîííî ÷àùå âñåãî òàê íàçûâàþò

àòîìíî-ýìèññèîííóþ ñïåêòðîñêîïèþ, â òîì æå ñìûñ-

ëå èñïîëüçóåòñÿ ýòîò òåðìèí è â íàñòîÿùåé ðàáîòå.

Â 30-õ ãîäàõ ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ íà÷èíàåòñÿ áóðíîå

ðàçâèòèå ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà âî âñåì ìèðå â ïåð-

âóþ î÷åðåäü äëÿ àíàëèçà ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ è ýêñ-

ïðåññ-êîíòðîëÿ ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîäóêöèè. Â ýòîò

ïåðèîä ïîÿâëÿþòñÿ íîâûå èñòî÷íèêè âîçáóæäåíèÿ,

äèôðàêöèîííûå ðåøåòêè, äåòåêòîðû èçëó÷åíèÿ è ñîç-

äàííûå íà èõ îñíîâå ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû. Ñëåäóåò

îòìåòèòü, ÷òî ñíà÷àëà ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû èñïîëü-

çîâàëèñü òîëüêî äëÿ êà÷åñòâåííîãî èëè ïîëóêîëè÷å-

ñòâåííîãî àíàëèçà. Äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà ïî-

òðåáîâàëèñü ìåòîäèêè èçìåðåíèé è èõ ìåòðîëîãè÷å-

ñêîå îáåñïå÷åíèå — ñòàíäàðòíûå îáðàçöû. Íåñìîòðÿ

íà î÷åâèäíûå óñïåõè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, åãî ðàç-

âèòèå â Ðîññèè ñäåðæèâàëîñü íåäîñòàòî÷íîé ìîù-

íîñòüþ ïðîèçâîäñòâà ïðèáîðîâ.

Ïîñëå îêîí÷àíèÿ Âåëèêîé Îòå÷åñòâåííîé âîéíû

Ïðàâèòåëüñòâîì ÑÑÑÐ áûëî ïðèíÿòî âàæíîå ðåøåíèå

î ïåðåïðîôèëèðîâàíèè ðÿäà ïðåäïðèÿòèé, ïðîèçâî-

äèâøèõ îïòèêó äëÿ àðòèëëåðèè è äðóãèõ âèäîâ âîîðó-

æåíèé, íà âûïóñê ïðèáîðîâ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëè-

çà. Îäíîâðåìåííî â ðàçëè÷íûõ íàó÷íûõ îðãàíèçàöèÿõ

íà÷àëè ïðîâîäèòüñÿ ôóíäàìåíòàëüíûå è ïðèêëàäíûå

èññëåäîâàíèÿ â îáëàñòè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà. Ïî-

ÿâèëèñü ó÷åáíèêè, ìîíîãðàôèè, àòëàñû ñïåêòðîâ,

ìíîãî÷èñëåííûå ìåòîäèêè. Ñîâåòñêàÿ àòîìíàÿ ñïåê-

òðîñêîïèÿ ñòàëà îäíîé èç âåäóùèõ â ìèðå. Â ãåîëîãèè,

ãîðíîäîáûâàþùåé ïðîìûøëåííîñòè, ìåòàëëóðãèè

àòîìíî-ýìèññèîííûé (èëè ñïåêòðàëüíûé) àíàëèç ñòà-

íîâèòñÿ îñíîâíûì ìåòîäîì êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ïðî-

äóêöèè áëàãîäàðÿ ýêñïðåññíîñòè, óíèâåðñàëüíîñòè,

ìíîãîýëåìåíòíîñòè è âûñîêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè.

Â 50 – 60-õ ãîäàõ íåñêîëüêî òûñÿ÷ ñïåêòðàëüíûõ

ïðèáîðîâ áûëè âíåäðåíû â ïðîèçâîäñòâî. Îíè áûëè

êîíêóðåíòîñïîñîáíû íà ìèðîâîì ðûíêå, ïîýòîìó

èìïîðòíûõ ñïåêòðîìåòðîâ â ñòðàíå ïðàêòè÷åñêè íå

áûëî.
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ÃÍÖ ÐÔ «Ãîñóäàðñòâåííûé íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèé è ïðî-

åêòíûé èíñòèòóò ðåäêîìåòàëëè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè

«Ãèðåäìåò», Ìîñêâà, Ðîññèÿ.



Îäíàêî êîíêóðåíòíûå ïðåèìóùåñòâà — ýòî íå ïî-

æèçíåííàÿ ðåíòà. Â 60 – 70-õ ãîäàõ çà ðóáåæîì íà÷àëè

ïîÿâëÿòüñÿ ìèêðîïðîöåññîðû è ìàëîãàáàðèòíûå êîì-

ïüþòåðû, çà íèìè — ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû ñ

êîìïüþòåðíîé îáðàáîòêîé èíôîðìàöèè. Îíè ïðåâîñ-

õîäèëè îòå÷åñòâåííûå ïðèáîðû, íà÷àëàñü ýðà èìïîðòà

ñïåêòðàëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ. Â êîíöå 80-õ, íà÷àëå

90-õ ãîäîâ ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ ïîÿâèëîñü åùå îäíî

íîâøåñòâî — ôîòîäèîäíûå ëèíåéêè, êîòîðûå ïîçâî-

ëèëè àâòîìàòèçèðîâàòü ñëàáîå çâåíî ñïåêòðîìåòðîâ —

ñèñòåìó äåòåêòèðîâàíèÿ ñèãíàëîâ. Íà ñìåíó ôîòîïëà-

ñòèíêå ïðèøëà ïëàñòèíêà ýëåêòðîííàÿ, à ñ íåé è ñïåê-

òðàëüíûå ïðèáîðû íîâûõ ïîêîëåíèé. Â ýòî âðåìÿ, 20

ëåò íàçàä è ðîäèëàñü «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà».

Ïðåæäå âñåãî, îðãàíèçàòîðû íîâîé ôèðìû ñîçäà-

ëè îòå÷åñòâåííóþ ýëåêòðîííóþ ëèíåéêó — ìíîãî-

êàíàëüíûé àíàëèçàòîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

(ÌÀÝÑ). Çàòåì ãðàìîòíî ïðîâåëè ìàðêåòèíã àíàëèòè-

÷åñêèõ ïðèáîðîâ è ïðèøëè ê âàæíîìó âûâîäó — åñëè

äåéñòâóþùèå ñïåêòðîìåòðû ìîäåðíèçèðîâàòü ïóòåì

äîïîëíåíèÿ èõ ÌÀÝÑ è ñîîòâåòñòâóþùèì ïðîãðàìì-

íûì îáåñïå÷åíèåì, òî ýòè ïðèáîðû ñðàçó ñòàíîâÿòñÿ

ñîâðåìåííûìè è îáëàäàþò êîíêóðåíòîñïîñîáíûìè

ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè. Ñîçäàííûå

«ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêîé» ÌÀÝÑû, óñëîâèÿ èõ ìîí-

òàæà è ñåðâèñà áûëè íàñòîëüêî õîðîøè, ÷òî óæå â

òå÷åíèå ïåðâûõ ïÿòè ëåò áûëî ìîäåðíèçèðîâàíî íå-

ñêîëüêî ñîòåí ñòàðûõ ïðèáîðîâ. Ïîñëå ýòîãî áûëè ñîç-

äàíû íîâûå ïðèáîðû ñ îðèãèíàëüíûìè èñòî÷íèêàìè

âîçáóæäåíèÿ, äèôðàêöèîííûìè ðåøåòêàìè, êîìïëåê-

òóþùèìè äåòàëÿìè. Íåáîëüøîé ôèðìå îêàçàëîñü ïîä

ñèëó òî, ÷òî íå óäàëîñü ñäåëàòü ãîñóäàðñòâåííûì ãè-

ãàíòàì — îáåñïå÷èòü ñòðàíó ñîâðåìåííûìè ñïåê-

òðàëüíûìè ïðèáîðàìè. Ñëåäóåò äîáàâèòü, ÷òî ïðîèç-

âîäñòâî ïðèáîðîâ ñîïðîâîæäàëîñü èõ âûñîêîêâàëè-

ôèöèðîâàííûì îáñëóæèâàíèåì è ïîñòîÿííîé ìîäåð-

íèçàöèåé.

Â íàñòîÿùåì íîìåðå æóðíàëà îïèñàí è îõàðàê-

òåðèçîâàí ïàðê ïðèáîðîâ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêè»,

êîòîðûé íåïðåðûâíî è óñïåøíî ïîïîëíÿåòñÿ. Â òî æå

âðåìÿ ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî çàäà÷è àíàëèòè÷åñêîãî

êîíòðîëÿ â ìåòàëëóðãè÷åñêîì êîìïëåêñå åùå äàëåêî

íå èñ÷åðïàíû è òðåáóþò ñïåöèàëüíîãî ðàññìîòðåíèÿ.

Îòìåòèì, ïðåæäå âñåãî, îãðîìíîå ðàçíîîáðàçèå

ïðîäóêöèè ìåòàëëóðãè÷åñêîãî êîìïëåêñà Ðîññèè —

ýòî ìåòàëëû, ñïëàâû, ôóíêöèîíàëüíûå ìàòåðèàëû íà

îñíîâå (áîëåå 70 ýëåìåíòîâ Ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû)

÷åðíûõ, öâåòíûõ, ðåäêèõ è äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ.

Ìåòàëëóðãè÷åñêèé ïåðåäåë âêëþ÷àåò â ñåáÿ ìíîæå-

ñòâî ñòàäèé îò ïåðâè÷íîé ïåðåðàáîòêè ìèíåðàëüíîãî

è âòîðè÷íîãî ñûðüÿ äî ïîëó÷åíèÿ ÷èñòûõ ìåòàëëîâ,

èõ ñîåäèíåíèé è ñïëàâîâ, èçäåëèé, çàãîòîâîê è êîí-

ñòðóêöèé. Íåïðåðûâíî âîçðàñòàþò òðåáîâàíèÿ ê õè-

ìè÷åñêîìó ñîñòàâó ìàòåðèàëîâ è ìåòîäàì àíàëèòè-

÷åñêîãî êîíòðîëÿ — ðåçêî óâåëè÷èëîñü êîëè÷åñòâî

ðåãëàìåíòèðóåìûõ êîìïîíåíòîâ è ïðèìåñåé, êàðäè-

íàëüíî ïîâûñèëèñü òðåáîâàíèÿ ê òî÷íîñòè è ÷óâñòâè-

òåëüíîñòè èõ îïðåäåëåíèÿ. Ýòè òðåáîâàíèÿ äèàìåò-

ðàëüíî ðàçëè÷íû â ÷åðíîé è öâåòíîé ìåòàëëóðãèè.

Íåäàðîì áåññìåííûé ìèíèñòð öâåòíîé ìåòàëëóðãèè

ÑÑÑÐ Ï. Ô. Ëîìàêî ãîâîðèë, ÷òî ó ÷åðíîé è öâåòíîé

ìåòàëëóðãèè åñòü âñåãî îäèí îáùèé êîìïîíåíò —

ñëîâî «ìåòàëëóðãèÿ» â íàçâàíèè. Ìàñøòàáû è íàïîë-

íåíèå àíàëèòè÷åñêèõ ñëóæá ìåòàëëóðãè÷åñêèõ ïðåä-

ïðèÿòèé çàâèñÿò îò èñõîäíîãî ñûðüÿ, òåõíîëîãèè,

âûïóñêàåìîé ïðîäóêöèè è ïðåäúÿâëÿåìûõ ê íåé

òðåáîâàíèé.

Íîìåíêëàòóðà è òðåáîâàíèÿ ê ïðîäóêöèè ìåòàë-

ëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà ïî õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó

íàñòîëüêî ðàçíîîáðàçíû, ÷òî, êàçàëîñü áû, èõ îáú-

åäèíåíèå â îáùèé îáúåêò èññëåäîâàíèÿ íåâîçìîæíî.

Îäíàêî ïðè ðàçóìíîé êëàññèôèêàöèè è îòäåëåíèè îá-

ùåãî îò ÷àñòíîãî ìàòåðèàëû ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðî-

èçâîäñòâà è èõ àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü ìîæíî ðàñ-

ñìàòðèâàòü êàê åäèíóþ ñèñòåìó ñ ìíîãî÷èñëåííûìè

ïîäñèñòåìàìè.

Îñíîâíûå îòðàñëè ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîìûø-

ëåííîñòè è ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà ïðîäóêöèè ïî õèìè-

÷åñêîìó ñîñòàâó, ïîäëåæàùèå àíàëèòè÷åñêîìó êîíòðî-

ëþ, ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå.

Ðàññìîòðèì ýòó èíôîðìàöèþ, à òàêæå ðîëü ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà â ðåøåíèè âîçíèêàþùèõ çàäà÷.

Ìîæíî ñ÷èòàòü, ÷òî íàèáîëåå áëàãîïîëó÷íà ñèòóà-

öèÿ ñ àíàëèòè÷åñêèì êîíòðîëåì â ÷åðíîé ìåòàëëóð-

ãèè, òàê êàê ýòà îòðàñëü îòëè÷àåòñÿ îòíîñèòåëüíûì

êîíñåðâàòèçìîì òåõíîëîãèé è òðåáîâàíèé ê ïðîäóê-

öèè. Ëàáîðàòîðèè ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè êîìïëåêòó-

þòñÿ íåáîëüøèì íàáîðîì ñðåäñòâ è ìåòîäîâ, îáëà-

äàþùèõ âûñîêîé ýêñïðåññíîñòüþ è õîðîøèìè ìåòðî-

ëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè. Ýòî â ïåðâóþ î÷åðåäü

ïðèáîðû àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ñ èñòî÷íèêàìè

âîçáóæäåíèÿ â âèäå èñêðû è èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìû. Íå ñëó÷àéíî çäåñü íàøëè øèðîêîå ïðèìåíå-

íèå è ïðèáîðû «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêè». Ýòî ðåíòãå-

íîñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû äëÿ âûñîêîòî÷íîãî îïðå-

äåëåíèÿ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ. Ýòî êîìïëåêñ ïðèáî-

ðîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ãàçîîáðàçóþùèõ ýëåìåíòîâ —

êèñëîðîäà, àçîòà, âîäîðîäà, ñåðû è óãëåðîäà. Âñå ýòè

ïðèáîðû èìåþò íåîáõîäèìîå ìåòðîëîãè÷åñêîå îáåñ-

ïå÷åíèå è äàæå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû â òðåáóåìîì

àññîðòèìåíòå â îòëè÷èå îò äðóãèõ îòðàñëåé ìåòàëëóð-

ãè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè.

Èç íåðåøåííûõ ïðîáëåì àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ

â ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè ñëåäóåò îòìåòèòü îòñòàâàíèå â

îáëàñòè ìåòîäîâ êîíòðîëÿ íîâûõ ìàòåðèàëîâ, ìèíå-

ðàëüíîãî è îñîáåííî âòîðè÷íîãî ñûðüÿ, íåñîâåðøåí-

ñòâî ïðîöåäóð ïðîáîîòáîðà íà ñûðüåâûõ ïåðåäåëàõ,

îòñòàâàíèå â ðàçðàáîòêå íàöèîíàëüíûõ ñòàíäàðòîâ îò

äåéñòâóþùèõ ìåòîäîâ àíàëèçà è, ãëàâíîå, íåäîñòàòî÷-

íîå âíèìàíèå ê ìàëîé ìåòàëëóðãèè. Âåäü íàðÿäó ñ çà-

âîäàìè-ãèãàíòàìè ñ ïîëíûì ìåòàëëóðãè÷åñêèì öèê-

ëîì ñóùåñòâóåò ìíîãî íåáîëüøèõ ïðåäïðèÿòèé è öå-
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õîâ âòîðè÷íîé ìåòàëëóðãèè, ìàøèíîñòðîèòåëüíîé,

ëèòåéíîé ïðîìûøëåííîñòè. ×àùå âñåãî ýòè ïðåäïðè-

ÿòèÿ èìåþò óñòàðåâøèå ëàáîðàòîðèè è íóæäàþòñÿ â

ìîäåðíèçàöèè. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðèâåäåì ìîäíîå

ñåé÷àñ íàïðàâëåíèå — óòèëèçàöèþ óñòàðåâøèõ àâòî-

ìîáèëåé. Êàê ïðàâèëî, îíà ïðîâîäèòñÿ ïóòåì ïåðå-

ïëàâêè ïîñëå êîìïàêòèðîâàíèÿ áåç àíàëèòè÷åñêîãî

êîíòðîëÿ è ñîðòèðîâêè. Â ðåçóëüòàòå ýòîãî â êîíå÷íûé

ìåòàëë ïîïàäàþò ïðèìåñè öâåòíûõ ìåòàëëîâ, êîòîðûå

îêàçûâàþò íåãàòèâíîå âëèÿíèå íà êà÷åñòâî êîíå÷íûõ

ïðîäóêòîâ. À öåííûå öâåòíûå ìåòàëëû â ïðîöåññå

óòèëèçàöèè íå èçâëåêàþòñÿ. Òàê ÷òî è â ÷åðíîé ìåòàë-

ëóðãèè, íåñìîòðÿ íà âèäèìîå áëàãîïîëó÷èå, àíàëèòè-

êàì åñòü ÷òî äåëàòü. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ðàçâèòèå

àíàëèòèêè â ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè îòíîñèòñÿ â ïåðâóþ

î÷åðåäü ê ñôåðå ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Íàìíîãî ñëîæíåå è õóæå îáñòîÿò äåëà â öâåòíîé

ìåòàëëóðãèè. Ýòî ñâÿçàíî ïðåæäå âñåãî ñ íåñîïîñòà-

âèìûì ñ ÷åðíîé ìåòàëëóðãèåé ìíîãîîáðàçèåì ñûðüÿ,

ïîëóïðîäóêòîâ, ìåòàëëîâ, ñïëàâîâ. Òðåáîâàíèÿ ïî àñ-

ñîðòèìåíòó ðåãëàìåíòèðóåìûõ êîìïîíåíòîâ è ïðèìå-

ñåé âî ìíîãî ðàç âûøå, ÷åì â ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè; òî

æå îòíîñèòñÿ ê ìåòðîëîãè÷åñêèì õàðàêòåðèñòèêàì

àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ. Ïîýòîìó ïåðå÷åíü ïðèìåíÿå-

ìûõ â öâåòíîé ìåòàëëóðãèè ìåòîäîâ àíàëèçà (ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ ÷åðíîé) äîïîëíÿåòñÿ àòîìíîé àáñîðáöèåé,

ìàññ-ñïåêòðîìåòðèåé, õèìè÷åñêèìè, ýëåêòðîõèìè÷å-

ñêèìè è ôèçèêî-õèìè÷åñêèìè ìåòîäàìè àíàëèçà. Íî

ãëàâíîé îñîáåííîñòüþ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ â

öâåòíîé ìåòàëëóðãèè ÿâëÿåòñÿ íåîáõîäèìîñòü ðàçðà-

áîòêè èíäèâèäóàëüíûõ ìåòîäèê è ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ äëÿ êàæäîãî âèäà ïðîäóêöèè è ïîêàçàòåëÿ êà÷åñò-

âà. Çàäà÷à äëÿ íîâûõ ïðèáîðîâ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

è èõ ìåòîäè÷åñêîãî îáåñïå÷åíèÿ — ñî÷åòàíèå èíäèâè-

äóàëèçàöèè àíàëèòè÷åñêèõ èçìåðåíèé ñ óíèâåðñàëü-

íîñòüþ ïðèáîðîâ.

Îñîáûå êëàññû ìàòåðèàëîâ ìåòàëëóðãè÷åñêîãî

ïðîèçâîäñòâà ïðåäñòàâëÿþò ðåäêîçåìåëüíûå è òóãî-

ïëàâêèå ðåäêèå ìåòàëëû, äðàãîöåííûå ìåòàëëû è èõ

ñïëàâû òåõíè÷åñêîãî èëè þâåëèðíîãî íàçíà÷åíèÿ. Ýòè

ãðóïïû ìàòåðèàëîâ îáúåäèíÿåò òî, ÷òî îíè îòíîñÿòñÿ

ê ìàëîòîííàæíîìó ïðîèçâîäñòâó, îáëàäàþò âûñîêîé

ñòîèìîñòüþ, äîëæíû êîíòðîëèðîâàòüñÿ ìåòîäàìè, ñî-

÷åòàþùèìè âûñîêóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü ñ âûñîêîé

òî÷íîñòüþ. Íàöèîíàëüíûìè è çàðóáåæíûìè ñòàíäàð-

òàìè, ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè îáåñïå÷åíû òîëüêî

àôôèíèðîâàííûå äðàãîöåííûå ìåòàëëû, êîòîðûå îò-

íîñÿòñÿ ê áèðæåâûì òîâàðàì. Ñåãîäíÿ ñóùåñòâóåò ïî-

òðåáíîñòü â ñîçäàíèè ñïåöèàëèçèðîâàííûõ ïðèáîðîâ,

ìåòîäèê è èõ ìåòðîëîãè÷åñêîãî îáåñïå÷åíèÿ äëÿ àíà-

ëèçà ðåäêèõ, äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ, âûñîêî÷èñòûõ

âåùåñòâ è ôóíêöèîíàëüíûõ ìàòåðèàëîâ. Ñîâðåìåí-
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Âèäû ìåòàëëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà Ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà ïî õèìè÷åñêîìó ñîñòàâó (ñîäåðæàíèþ)

×åðíàÿ ìåòàëëóðãèÿ Îñíîâíîé êîìïîíåíò: æåëåçî

Ëåãèðóþùèå ýëåìåíòû: êðåìíèé, íèêåëü, ìàðãàíåö, õðîì, òèòàí, âàíàäèé, ìîëèáäåí, âîëü-

ôðàì è äð.

Ãàçîîáðàçóþùèå ýëåìåíòû: óãëåðîä, ñåðà, êèñëîðîä, àçîò, âîäîðîä

Ïðèìåñè: 5 – 30 ýëåìåíòîâ Ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû íà óðîâíå ìåíüøå 0,01 % ìàññ.

Öâåòíàÿ ìåòàëëóðãèÿ:

ìèíåðàëüíîå è âòîðè÷íîå ñûðüå

öâåòíûõ ìåòàëëîâ

Öåííûå êîìïîíåíòû: òÿæåëûå è ëåãêèå öâåòíûå ìåòàëëû

Ñîïóòñòâóþùèå êîìïîíåíòû (ïóñòàÿ ïîðîäà): êðåìíèé, àëþìèíèé, æåëåçî, êàëüöèé è äð.

Òîêñè÷íûå ýëåìåíòû: ìûøüÿê, ðòóòü, êàäìèé, ðàäèîàêòèâíûå ýëåìåíòû

öâåòíûå ìåòàëëû,

èõ ñïëàâû è ñîåäèíåíèÿ

Îñíîâíûå êîìïîíåíòû: öâåòíûå ìåòàëëû

Ïðèìåñè: 10 – 30 ýëåìåíòîâ Ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû â âèäå ïðèìåñåé (âêëþ÷àÿ ãàçîîáðàçó-

þùèå) ñ ñîäåðæàíèåì îò 1 · 10
–2

äî 1 · 10
–6

% ìàññ.

Ìåòàëëóðãèÿ ðåäêèõ ìåòàëëîâ:

ìèíåðàëüíîå è âòîðè÷íîå ñûðüå,

ïðîäóêòû îáîãàùåíèÿ

Îñíîâíûå êîìïîíåíòû: ðåäêîçåìåëüíûå è òóãîïëàâêèå ðåäêèå ìåòàëëû

Ñîïóòñòâóþùèå êîìïîíåíòû: òîêñè÷íûå ýëåìåíòû, ðàäèîàêòèâíûå ýëåìåíòû (óðàí, òîðèé,

ðàäèé)

÷èñòûå ðåäêèå ìåòàëëû,

èõ ñïëàâû è ñîåäèíåíèÿ

Îñíîâíûå êîìïîíåíòû: ðåäêîçåìåëüíûå è òóãîïëàâêèå ðåäêèå ìåòàëëû

Ìèêðîïðèìåñè: 10 – 40 ýëåìåíòîâ Ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû (âêëþ÷àÿ ãàçîîáðàçóþùèå) íà

óðîâíå îò 0,01 äî 10
–7

% ìàññ.

Ìåòàëëóðãèÿ äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ:

ìèíåðàëüíîå, âòîðè÷íîå

è òåõíîãåííîå ñûðüå

Îñíîâíûå êîìïîíåíòû: çîëîòî, ñåðåáðî, ïëàòèíîâûå ìåòàëëû

Ñîïóòñòâóþùèå è âðåäíûå êîìïîíåíòû

àôôèíèðîâàííûå ìåòàëëû,

èõ ñïëàâû è ñîåäèíåíèÿ

Îñíîâíûå êîìïîíåíòû: äðàãîöåííûå, öâåòíûå è ðåäêèå ìåòàëëû, ëåãèðóþùèå ýëåìåíòû

Ïðèìåñè: 10 – 20 ýëåìåíòîâ Ïåðèîäè÷åñêîé ñèñòåìû (âêëþ÷àÿ ãàçîîáðàçóþùèå) íà óðîâíå îò

0,01 äî 10
–5

% ìàññ.

Ìåòàëëóðãèÿ ñïåöèàëüíûõ

è ôóíêöèîíàëüíûõ ìàòåðèàëîâ:

ìàòåðèàëû äëÿ àâèàêîñìè÷åñêîé,

ñóäîñòðîèòåëüíîé, àòîìíîé, ýëåê-

òðîííîé ïðîìûøëåííîñòè è äð.

Îñíîâíûå è ëåãèðóþùèå ýëåìåíòû: öâåòíûå, ðåäêèå, äðàãîöåííûå ìåòàëëû â øèðîêîì èí-

òåðâàëå êîíöåíòðàöèé, âêëþ÷àÿ ìíîãîêîìïîíåíòíûå êîìïîçèöèè è âûñîêî÷èñòûå âåùåñòâà

Ïðèìåñè: 10 – 40 ýëåìåíòîâ-ïðèìåñåé íà óðîâíå îò 10
–7

äî 10
–9

% ìàññ.



íûå (íåòðàäèöèîííûå) òðåáîâàíèÿ ê ïîêàçàòåëÿì êà-

÷åñòâà âñåõ âèäîâ ìåòàëëîïðîäóêöèè è ìåòîäàì åå

àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ïðèâåäåíû íèæå:

âûïîëíåíèå íàðÿäó ñ ýëåìåíòíûì âåùåñòâåííîãî

àíàëèçà (ôàçîâîãî, ñîñòàâà âêëþ÷åíèé, ôîðì íàõîæäå-

íèÿ ýëåìåíòîâ è äð.);

àíàëèç ïîêðûòèé, òîíêèõ ñëîåâ, ïëåíîê, êîìïî-

çèòíûõ ìàòåðèàëîâ;

àíàëèç èçäåëèé èç ìåòàëëîâ;

ðàñøèðåíèå ÷èñëà îïðåäåëÿåìûõ êîìïîíåíòîâ, â

ïåðâóþ î÷åðåäü ñîïóòñòâóþùèõ êîìïîíåíòîâ è ïðè-

ìåñåé;

ïîâûøåíèå òðåáîâàíèé ê ìåòðîëîãè÷åñêèì õàðàê-

òåðèñòèêàì ìåòîäîâ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ;

ñîâìåñòíîå ïðèìåíåíèå êîìïëåêñà ðàçëè÷íûõ ñî-

âðåìåííûõ ìåòîäîâ àíàëèçà ñ öåëüþ íåïðåðûâíîãî

êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè;

ââåäåíèå â ìåòîäèêó àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ êàê

åå íåîòúåìëåìóþ ÷àñòü ïðîöåäóð ïðîáîîòáîðà è ïðî-

áîïîäãîòîâêè;

ïîâûøåíèå òðåáîâàíèé ê ýêñïðåññíîñòè àíàëèçà;

îáåñïå÷åíèå åäèíñòâà àíàëèòè÷åñêèõ èçìåðåíèé,

ìîäåðíèçàöèè íîðìàòèâíîé áàçû, ôîíäà ñòàíäàðòîâ,

ïðèìåíåíèå ìåæäóíàðîäíûõ äîêóìåíòîâ;

êàðäèíàëüíîå ïîâûøåíèå òðåáîâàíèé êâàëèôè-

êàöèè êàäðîâ àíàëèòèêîâ âñåõ óðîâíåé, îáåñïå÷åíèå

ñèñòåìàòè÷åñêîé ïåðåïîäãîòîâêè êàäðîâ;

îáåñïå÷åíèå âîçìîæíîñòåé âûïîëíåíèÿ îñîáî-

ñëîæíûõ, íåñòàíäàðòíûõ è óíèêàëüíûõ èññëåäîâàíèé

íà áàçå öåíòðîâ êîëëåêòèâíîãî ïîëüçîâàíèÿ è äðóãèõ

âåäóùèõ ëàáîðàòîðèé.

Âûïîëíåíèå ýòèõ òðåáîâàíèé ñâÿçàíî ñ ðåøåíèåì

öåëîãî êîìïëåêñà ïðèáîðîñòðîèòåëüíûõ, ìåòîäè÷å-

ñêèõ, ìåòðîëîãè÷åñêèõ, îáðàçîâàòåëüíûõ è îðãàíèçà-

öèîííûõ çàäà÷.

Âñå ýòè òðåáîâàíèÿ îõâàòûâàåò ïðîöåäóðà àêêðå-

äèòàöèè ëàáîðàòîðèè ïî ìåæäóíàðîäíîìó ñòàíäàðòó

ÈÑÎ�ÌÝÊ 17025, âêëþ÷àþùåìó òðåáîâàíèÿ êàê ê

òåõíè÷åñêîé êîìïåòåíòíîñòè, òàê è ê ñèñòåìå ìåíåäæ-

ìåíòà (ñì. ðèñóíîê).

Àêêðåäèòàöèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèé â

Ðîññèè íà÷àëàñü â 1993 ã. ïîñëå óòâåðæäåíèÿ Ãîñ-

ñòàíäàðòîì Ñèñòåìû àêêðåäèòàöèè àíàëèòè÷åñêèõ

ëàáîðàòîðèé (öåíòðîâ). Ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè â íà-

øåé ñòðàíå àêêðåäèòîâàíî áîëåå 5 òûñÿ÷ ëàáîðàòî-

ðèé. Èõ àêêðåäèòàöèÿ ÿâèëàñü ãëàâíûì îáúåäèíÿ-

þùèì ôàêòîðîì âñåõ ïðèêëàäíûõ àíàëèòè÷åñêèõ

ëàáîðàòîðèé ðàçíîãî ïðîôèëÿ. Êîìïåòåíòíîñòü àêêðå-

äèòîâàííûõ ëàáîðàòîðèé ïðèçíàåòñÿ â Ðîññèè è çà

ðóáåæîì.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â Ðîññèè ñîçäàåòñÿ íîâàÿ ñèñ-

òåìà àêêðåäèòàöèè, êîòîðàÿ çàðàáîòàåò â 2012 ã. Áóäåì

íàäåÿòüñÿ, ÷òî ýòà ñèñòåìà âîçüìåò âñå ëó÷øåå ó ñèñ-

òåìû-ïðåäøåñòâåííèöû è ïîéäåò äàëüøå, ê øèðîêîìó

ìåæäóíàðîäíîìó ïðèçíàíèþ.

Èòàê, åùå ìíîæåñòâî àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷ æäåò

ñâîåãî ðåøåíèÿ. Íåîáõîäèìû íîâûå ïðèáîðû è ìåòî-

äèêè, ïîçâîëÿþùèå âñåñòîðîííå îõàðàêòåðèçîâàòü

âñþ îãðîìíóþ ãàììó ñîâðåìåííûõ ìàòåðèàëîâ ìåòàë-

ëóðãè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà, è ðîëü ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà â ýòîé ïðîáëåìå îñòàåòñÿ îïðåäåëÿþùåé.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 17 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ïðèâåäåíû ñõåìà è õàðàêòåðèñòèêè íîâûõ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ «Ãðàíä», «Ãðàíä-Ýêñ-

ïåðò», «Ýêñïðåññ» è «Àñïåêò», ïîñòðîåííûõ íà îñíîâå ñîâðåìåííîãî ñðåäñòâà èçìåðåíèÿ èíòåí-

ñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé — ìíîãîêàíàëüíûõ àíàëèçàòîðîâ ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ),

à òàêæå ðåçóëüòàòû èõ ñðàâíåíèÿ ïî ðàáî÷åìó ñïåêòðàëüíîìó äèàïàçîíó è ðàçðåøåíèþ ñ ìíîãî-

êàíàëüíûìè ñïåêòðîìåòðàìè, ñîçäàííûìè íà áàçå ñóùåñòâóþùèõ ñïåêòðîãðàôîâ è êâàíòîìåòðîâ

ïóòåì çàìåíû óñòàðåâøèõ ñèñòåì ðåãèñòðàöèè (ôîòîïëàñòèíîê è ôîòîýëåêòðîííûõ óìíîæèòå-

ëåé) íà ÌÀÝÑ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû;

àíàëèçàòîðû ñïåêòðîâ; ìíîãîýëåìåíòíûå òâåðäîòåëüíûå äåòåêòîðû; ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ.

Àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç (ÀÝÑÀ)

â íàñòîÿùåå âðåìÿ — îäèí èç íàèáîëåå èíôîðìàòèâ-

íûõ è îïåðàòèâíûõ ìíîãîýëåìåíòíûõ ìåòîäîâ àíàëè-

çà. Òàêèì îí ñòàë áëàãîäàðÿ øèðîêîìó âíåäðåíèþ â

îáëàñòü ÀÝÑÀ ìíîãîêàíàëüíûõ îïòè÷åñêèõ ñïåêòðî-

ìåòðîâ, áîëüøîå êîëè÷åñòâî êîòîðûõ ñîçäàíî íà îñíî-

âå ñîâðåìåííîãî ñðåäñòâà èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé — ìíîãîêàíàëüíûõ àíàëèçà-

òîðîâ ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ) [1]. Ñïåêòðî-

ìåòðû ñ ÌÀÝÑ ñîçäàâàëèñü íà áàçå ñóùåñòâóþùèõ

èëè íîâûõ ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ. Â ïåðâîì ñëó÷àå â

èìåþùèéñÿ â àíàëèòè÷åñêîé ëàáîðàòîðèè ïðèáîð

âìåñòî òðàäèöèîííîé ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ

íà îñíîâå ôîòîïëàñòèíîê èëè ÔÝÓ óñòàíàâëèâàëñÿ

ÌÀÝÑ ñ ïîñëåäóþùåé ÷àñòè÷íîé îïòèìèçàöèåé

îïòè÷åñêîé ñèñòåìû è êîíñòðóêöèè ïðèáîðà ñ öåëüþ

ðàñøèðåíèÿ ðàáî÷åãî ñïåêòðàëüíîãî äèàïàçîíà, óâå-

ëè÷åíèÿ ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè è ñâåòîñèëû, à

òàêæå ñíèæåíèÿ óðîâíÿ ôîíà [2]. Âî âòîðîì ñëó÷àå

îïòè÷åñêàÿ ñèñòåìà ìíîãîêàíàëüíîãî ñïåêòðîìåòðà è

ìíîãîêðèñòàëüíàÿ ñáîðêà ÌÀÝÑ ïðîåêòèðîâàëèñü

îäíîâðåìåííî ñ ïîëíîé îïòèìèçàöèåé èõ õàðàêòå-

ðèñòèê. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â îáëàñòè àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî àíàëèçà èñïîëüçóåòñÿ îêîëî 400 ñïåêòðî-

ìåòðîâ ñ ÌÀÝÑ. Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíà äèàãðàììà

ðàñïðåäåëåíèÿ ýòîãî êîëè÷åñòâà ïî òèïàì ñïåêòðàëü-

íûõ ïðèáîðîâ. Ïÿòü èç íèõ ÿâëÿþòñÿ íîâûìè — ýòî

«Ãðàíä», «Êîëèáðè-2», «Ýêñïðåññ», «Ãðàíä-Ýêñïåðò»

è «Àñïåêò». Ìàëîãàáàðèòíûé ñïåêòðîìåòð «Êîëèá-

ðè-2» ñîçäàí ïî îïòè÷åñêîé ñõåìå ×åðíè – Ò¸ðíåðà ñ

ïëîñêîé äèôðàêöèîííîé ðåøåòêîé è îäíîé ëèíåéêîé

ôîòîäèîäîâ [3].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — îçíàêîìèòü ñïåöèà-

ëèñòîâ ñ îïòè÷åñêèìè ñèñòåìàìè è õàðàêòåðèñòèêàìè

íîâûõ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ «Ãðàíä»,

«Ãðàíä-Ýêñïåðò», «Ýêñïðåññ» è «Àñïåêò», ñîçäàííûõ

íà îñíîâå ìíîãîêàíàëüíûõ àíàëèçàòîðîâ ýìèññèîí-

íûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ, è ñðàâíèòü èõ ïî ðàáî÷åìó ñïåê-

òðàëüíîìó äèàïàçîíó è ðàçðåøåíèþ ñ ìíîãîêàíàëü-

íûìè ñïåêòðîìåòðàìè, ðàçðàáîòàííûìè íà áàçå ñó-

ùåñòâóþùèõ ñïåêòðîãðàôîâ è êâàíòîìåòðîâ.

Íîâûå ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû «Ãðàíä»,

«Ãðàíä-Ýêñïåðò», «Ýêñïðåññ» è «Àñïåêò» ñîçäàíû ïî

îïòè÷åñêîé ñõåìå Ïàøåíà – Ðóíãå ñ îòðàæàòåëüíûìè

íåêëàññè÷åñêèìè âîãíóòûìè äèôðàêöèîííûìè ðå-

øåòêàìè. Òàêàÿ ñõåìà ÿâëÿåòñÿ îïòèìàëüíîé ïðè

èñïîëüçîâàíèè â êà÷åñòâå ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè ñïåê-

òðîâ àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ, â êîòîðûõ ôîòîýëåêòðè-

÷åñêîå ïðåîáðàçîâàíèå ñïåêòðà îñóùåñòâëÿåòñÿ ìíî-

ãîêðèñòàëüíûìè ñáîðêàìè ëèíååê ôîòîäèîäîâ [4].

Ñïåêòðîìåòðû «Ãðàíä», «Ýêñïðåññ» è «Àñïåêò» ïðåä-

íàçíà÷åíû äëÿ ïðèìåíåíèÿ ñ èñòî÷íèêàìè âîçáóæäå-

íèÿ ñïåêòðîâ ýìèññèè àíàëèçèðóåìûõ âåùåñòâ â âîç-

äóõå. Ïîýòîìó êîðîòêîâîëíîâàÿ ãðàíèöà èõ ðàáî÷åãî

ñïåêòðàëüíîãî äèàïàçîíà îïðåäåëÿåòñÿ ïðîïóñêàíèåì

ÓÔ èçëó÷åíèÿ âîçäóõîì è ñîñòàâëÿåò 190 íì. Â îò-

ëè÷èå îò íèõ êîðïóñ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò»

âàêóóìèðîâàí, à èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ

ÿâëÿåòñÿ èñêðîâîé ðàçðÿä â àðãîíå. Ïîýòîìó åãî êî-

ðîòêîâîëíîâàÿ ãðàíèöà îïðåäåëÿåòñÿ íåîáõîäèìîñòüþ

ðåãèñòðàöèè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåíòîâ â îáëàñ-

òè âàêóóìíîãî óëüòðàôèîëåòà (ÂÓÔ) è â íàñòîÿùåå

âðåìÿ äîñòèãàåò 140 íì. Â ñîñòàâ ñïåêòðîìåòðîâ

«Ãðàíä», «Ãðàíä-Ýêñïåðò» è «Ýêñïðåññ» âõîäèò ñïå-

öèàëüíûé ñòîë äëÿ ðàçìåùåíèÿ øòàòèâà, ãåíåðàòîðà,

àâòîíîìíîé ñèñòåìû îõëàæäåíèÿ, áëîêà áåñïåðåáîé-

íîãî ïèòàíèÿ è äðóãîãî äîïîëíèòåëüíîãî îáîðóäîâà-

íèÿ, íà íîæêàõ ñòîëîâ óñòàíîâëåíû êîëåñà äëÿ îáëåã-

÷åíèÿ èõ ïåðåìåùåíèÿ.
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Ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä» ïðåäíàçíà÷åí äëÿ âûïîë-

íåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî è êà÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíî-

ãî àíàëèçà ðàçëè÷íûõ âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ (ïîðîø-

êè, ìåòàëëû, ðàñòâîðû) â çàâîäñêèõ è èññëåäîâàòåëü-

ñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ.

Ñïåêòðîìåòð ñîçäàí íà îñíîâå íîâîé íàðåçíîé íå-

êëàññè÷åñêîé âîãíóòîé äèôðàêöèîííîé ðåøåòêè ñ

÷àñòîòîé øòðèõîâ 2400 øòð.�ìì [5]. Ñõåìà ñïåêòðî-

ìåòðà «Ãðàíä» ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 2. Ñïåêòð ðåãè-

ñòðèðóåòñÿ äâóìÿ àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ, êàæäûé èç

êîòîðûõ ñîäåðæèò ìíîãîêðèñòàëüíóþ ñáîðêó, áëîêè

ýëåêòðîííîé ðåãèñòðàöèè è ïèòàíèÿ. Âõîäíàÿ ùåëü,

âîãíóòàÿ äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà è ÷óâñòâèòåëüíûå ê

èçëó÷åíèþ ïîâåðõíîñòè äâóõ ìíîãîêðèñòàëüíûõ ñáî-

ðîê ðàñïîëîæåíû íà êðóãå Ðîóëàíäà äèàìåòðîì 1 ì.

Ñáîðêà ñ 12 ëèíåéêàìè ðåãèñòðèðóåò ñïåêòðàëüíûé

äèàïàçîí 190 – 350 íì, à ñáîðêà ñ 8 ëèíåéêàìè —

385 – 470 íì. Ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí ïðèáîðà ìîæåò

áûòü ðàñøèðåí äî 900 íì ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà

«Êîëèáðè-2» [6]. Áëîêè ýëåêòðîííîé ðåãèñòðàöèè

ÌÀÝÑ ïîäêëþ÷åíû ê êîìïüþòåðó ÷åðåç ñòàíäàðòíûé

êîììóòàòîð Ethernet, ÷òî îáåñïå÷èâàåò ñèíõðîíèçà-

öèþ ýêñïîçèöèé àíàëèçàòîðîâ.

Ñîñòàâëÿþùèå îïòè÷åñêîé ñèñòåìû òàêèå, êàê

þñòèðîâî÷íûé óçåë ñ âîãíóòîé äèôðàêöèîííîé ðå-

øåòêîé, ìíîãîêðèñòàëüíûå ñáîðêè ëèíååê ôîòîäèî-

äîâ è óçåë âõîäíîé ùåëè, óñòàíàâëèâàþòñÿ íà ëèòîé

ðàìå èç ñïåöèàëüíîãî àëþìèíèåâîãî ñïëàâà, êîòîðàÿ

çàòåì ïîìåùàåòñÿ â àëþìèíèåâûé êîðïóñ. Êîíñòðóê-

öèÿ îáåñïå÷èâàåò âèçóàëüíûé êîíòðîëü îñâåùåííîñòè

âõîäíîé ùåëè è çàïîëíåíèÿ èçëó÷åíèåì çàøòðèõîâàí-

íîé ÷àñòè âîãíóòîé äèôðàêöèîííîé ðåøåòêè. Ñìåí-

íûå âõîäíûå ùåëè øèðèíîé 7; 15 è 30 ìêì ñôîðìèðî-

âàíû ìåòîäîì ëèòîãðàôèè íà ñàïôèðîâîé ïîäëîæêå ñ

íàïûëåíèåì àëþìèíèåì. Âûáðàòü äëÿ ðàáîòû îäíó

èç íèõ ìîæíî ïóòåì ïåðåìåùåíèÿ íàáîðà ùåëåé â

ðàìêå ñ ôèêñàòîðîì. Â ðàìêå ùåëè ïðåäóñìîòðåí

ðàçúåì äëÿ ïîäêëþ÷åíèÿ âîëîêîííî-îïòè÷åñêîãî êà-

áåëÿ, íàïðàâëÿþùåãî èçëó÷åíèå íà âõîäíóþ ùåëü

äîïîëíèòåëüíîãî ñïåêòðîìåòðà, íàïðèìåð ñïåêòðî-

ìåòðà «Êîëèáðè-2», ñ öåëüþ ðàñøèðåíèÿ ñïåêòðàëü-

íîãî äèàïàçîíà â äëèííîâîëíîâóþ îáëàñòü.

Â ñîñòàâ ñïåêòðîìåòðà, ïîìèìî ïîëèõðîìàòîðà,

âõîäÿò ñïåöèàëüíûé ñòîë, îïòè÷åñêèé ðåëüñ è íàáîð

êîíäåíñîðîâ. Âûñîòà îïòè÷åñêîé îñè íàä ðåëüñîì ñî-

îòâåòñòâóåò ñòàíäàðòó îòå÷åñòâåííûõ ñïåêòðàëüíûõ

ïðèáîðîâ. Ýòî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ðàíåå ðàçðà-

áîòàííûå øòàòèâû, íàïðèìåð ÓØÒ-4. Ñïåêòðîìåòð â

ñòàíäàðòíîì èñïîëíåíèè âêëþ÷àåò ñòîë ñ áûñòðî-

ñúåìíûìè ñòàëüíûìè ïàíåëÿìè (ðèñ. 3, à). Äëÿ äîïîë-

íèòåëüíîé çàùèòû îò ïåðåïàäîâ òåìïåðàòóðû, ñâåòà è

ïûëè ïðèáîð ìîæåò êîìïëåêòîâàòüñÿ âíåøíèì ïëà-

ñòèêîâûì êîðïóñîì, âíóòðè êîòîðîãî ñîçäàåòñÿ ïîâû-

øåííîå äàâëåíèå è îñóùåñòâëÿåòñÿ âåíòèëÿöèÿ âíóò-

ðåííåãî ðàáî÷åãî ïðîñòðàíñòâà ñ ïîìîùüþ áåñøóìíî-

ãî âåíòèëÿòîðà è ïûëåóëàâëèâàòåëÿ.

Õàðàêòåðèñòèêè ñïåêòðîìåòðà ïðèâåäåíû â òàá-

ëèöå. Ïðè äîâîëüíî âûñîêîì ñïåêòðàëüíîì ðàçðåøå-

íèè 0,012 íì îáùàÿ ìàññà ñïåêòðîìåòðà ñî ñòîëîì ñî-

ñòàâëÿåò 80 êã. Ïðèáîðû ïðîèçâîäÿòñÿ â ñîîòâåòñòâèè

ñ ÒÓ 4434-932-11855928–2007 è ïîñòàâëÿþòñÿ ñ ýëåê-

òðîäóãîâîé óñòàíîâêîé äëÿ àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá

ìåòîäîì ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ «Ïîòîê», à òàêæå

ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèì øòàòèâîì «Ãëîáóëà» èëè

«Êðèñòàëë» ñ ãåíåðàòîðîì «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ» ëèáî

«Âåçóâèé-3». Ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä» áûë èñïîëüçîâà-

íèÿ íà Óñòü-Êàìåíîãîðñêîì ìåòàëëóðãè÷åñêîì êîì-
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Ðèñ. 1. Äèàãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ ñ ÌÀÝÑ ïî òèïàì ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ



ïëåêñå ÒÎÎ «Êàçöèíê» ïðè îïðåäåëåíèè ïðèìåñåé â

ïðîäóêòàõ ñâèíöîâî-öèíêîâîãî ïðîèçâîäñòâà.

Âàêóóìíûé ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä-Ýêñïåðò»

ïðåäíàçíà÷åí äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ, èìåþ-

ùèõ â îáëàñòè âàêóóìíîãî óëüòðàôèîëåòà àíàëèòè÷å-

ñêèå ëèíèè. Ïðèáîð ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí äëÿ àíà-

ëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëåçà, ìåäè, àëþìèíèÿ è äðó-

ãèõ ìåòàëëîâ, â òîì ÷èñëå áëàãîðîäíûõ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äîâîëüíî ìíîãî àíàëèçàòîðîâ

ÌÀÝÑ ïðèìåíÿþòñÿ â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ

äëÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ÂÓÔ â òàêèõ

ïðèáîðàõ, êàê ÄÔÑ-51, Polivac è Spectrolab. Âîçáóæ-

äåíèå ñïåêòðîâ ÷àùå âñåãî îñóùåñòâëÿåòñÿ èñêðîé â

àðãîíå. Òàêèå ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû èñïîëüçóþòñÿ,

íàïðèìåð, äëÿ îïðåäåëåíèÿ S, P è C â ñòàëÿõ, ÷òî òðå-

áóåò ðåãèñòðàöèè ñîîòâåòñòâóþùèõ àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé ÂÓÔ — 182,04; 177,5 è 193,09 íì. Îïûò ýêñ-

ïëóàòàöèè ýòèõ ïðèáîðîâ ïîêàçàë, ÷òî íàõîäÿùèåñÿ

â èõ ñîñòàâå ôîðâàêóóìíûå íàñîñû ñîçäàþò â âàêó-

óìíîì îáúåìå ïàðû ìàñëà, êîòîðûå, îñàæäàÿñü íà ïî-

âåðõíîñòè äèôðàêöèîííîé ðåøåòêè è äðóãèõ ýëåìåí-

òîâ îïòè÷åñêîé ñèñòåìû, ìîãóò ïðèâåñòè ê âûõîäó

ñïåêòðîìåòðà èç ñòðîÿ.

Ïðèíèìàÿ âî âíèìàíèå, ÷òî â íàñòîÿùåå âðåìÿ

ñòàëè äîñòóïíû áåçìàñëÿíûå ñïèðàëüíûå âàêóóìíûå

íàñîñû ñ áîëüøèì ñðîêîì ñëóæáû è òåõíîëîãèÿ âà-

êóóìíî-ïëîòíîé ñâàðêè àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ, áûë

ðàçðàáîòàí ñïåêòðîìåòð ñ ðàñøèðåííûì ðàáî÷èì

ñïåêòðàëüíûì äèàïàçîíîì êàê â îáëàñòü âàêóóìíîãî

óëüòðàôèîëåòà, òàê è â äëèííîâîëíîâóþ. Ðàñøèðåíèå

â îáëàñòü ÂÓÔ äîñòèãíóòî çà ñ÷åò ðàçìåùåíèÿ ëèòîé

ðàìû ñ ýëåìåíòàìè îïòè÷åñêîé ñèñòåìû ñïåêòðîìåòðà

â âàêóóìíî-ïëîòíîì àëþìèíèåâîì êîðïóñå è èñïîëü-

çîâàíèÿ áåçìàñëÿíîé âàêóóìíîé ñèñòåìû, îáåñïå-

÷èâàþùåé äàâëåíèå îñòàòî÷íûõ ãàçîâ îêîëî 1 Ïà. Âà-

êóóìíûé ïîëèõðîìàòîð îõâàòûâàåò îáëàñòü ñïåêòðà

170 – 360 íì, êîòîðàÿ ðåãèñòðèðóåòñÿ ìíîãîêðèñòàëü-

íîé ñáîðêîé èç 14 ëèíååê ôîòîäèîäîâ. Ñáîðêà èñïîëü-

çóåòñÿ áåç êâàðöåâîãî âõîäíîãî îêíà, ÷òî ñíèæàåò óðî-

âåíü ðàññåÿííîãî èçëó÷åíèÿ. Äëèííîâîëíîâàÿ îáëàñòü

360 – 700 íì ðåãèñòðèðóåòñÿ â îòäåëüíîì âîçäóøíîì

ïîëèõðîìàòîðå ñáîðêîé èç 10 ëèíååê. Ñõåìà îáîèõ ïî-

ëèõðîìàòîðîâ îòëè÷àåòñÿ îò ñõåìû «Ãðàíä» (ñì.

ðèñ. 2) îòñóòñòâèåì îêíà âèçóàëüíîãî êîíòðîëÿ, à òàê-

æå èñïîëüçîâàíèåì äëÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà òîëüêî

îäíîãî àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ (ìíîãîêðèñòàëüíîé ñáîð-

êè 1, áëîêà ýëåêòðîííîé ðåãèñòðàöèè 1, áëîêà ïèòà-

íèÿ 1 ).

Âîçáóæäåíèå àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ìå-

òàëëè÷åñêèõ ïðîá ïðîâîäèòñÿ ñ ïîìîùüþ ãåíåðàòîðà

«Øàðîâàÿ ìîëíèÿ-250» â àòìîñôåðå âûñîêî÷èñòîãî

àðãîíà â èñêðîâîì øòàòèâå, óñòàíîâëåííîì íà âõîäå

âàêóóìíîãî ïîëèõðîìàòîðà. Â øòàòèâå ïðåäóñìîòðåíî

âîäÿíîå îõëàæäåíèå äåðæàòåëÿ âîëüôðàìîâîãî ýëåê-

òðîäà. Ââîä èçëó÷åíèÿ â âîçäóøíûé ïîëèõðîìàòîð

îñóùåñòâëÿåòñÿ ñ ïîìîùüþ âîëîêîííî-îïòè÷åñêîãî

êàáåëÿ.

Âàêóóìíîé ñèñòåìîé è ïîäà÷åé àðãîíà óïðàâëÿåò

ìèêðîïðîöåññîðíûé áëîê, êîòîðûé ïî êîìàíäàì êîì-

ïüþòåðà è àâòîíîìíî óïðàâëÿåò ïîääåðæàíèåì âàêóó-

ìà, ïðîäóâêîé øòàòèâà âî âðåìÿ îæèäàíèÿ è ýêñïîçè-

öèè, à òàêæå èçìåðåíèåì äàâëåíèÿ â âàêóóìíîì êîð-
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Ðèñ. 2. Ñõåìà ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä»
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Ðèñ. 3. Ñïåêòðîìåòðû «Ãðàíä» ñ óñòàíîâêîé äëÿ àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá ìåòîäîì ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ «Ïîòîê» (à), «Ãðàíä-Ýêñ-

ïåðò» (á ), «Ýêñïðåññ» ñî ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèì øòàòèâîì «Êðèñòàëë» è ãåíåðàòîðîì «Âåçóâèé-3» (â), «Àñïåêò» (ã)

Õàðàêòåðèñòèêè íîâûõ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ

Õàðàêòåðèñòèêà Ãðàíä

Ãðàíä-Ýêñïåðò

Ýêñïðåññ ÀñïåêòÂàêóóìíûé

ïîëèõðîìàòîð

Âîçäóøíûé

ïîëèõðîìàòîð

Êîëè÷åñòâî èçìåðèòåëüíûõ êàíàëîâ 52240 36568 26120 52240 26120

Ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí, íì 190 – 350

385 – 470

170 – 360 360 – 700 190 – 367

390 – 545

190 – 445

Ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå

ïðè øèðèíå âõîäíîé ùåëè 15 ìêì, íì

0,012 0,04 0,016 0,022

Îáðàòíàÿ ëèíåéíàÿ äèñïåðñèÿ, íì�ìì 0,4 1,0 0,55 0,8

Âîãíóòàÿ äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà: Íàðåçíàÿ Ãîëîãðàììíàÿ

÷àñòîòà øòðèõîâ, øòð.�ìì 2400 900 1800 2400

ðàäèóñ êðèâèçíû, ìì 1000 989 1000 500

ðàáî÷èé ïîðÿäîê ñïåêòðà Ïåðâûé Ïåðâûé

óãîë ïàäåíèÿ, ãðàä 26,5 21,45 20 35

íàïðàâëåíèå óãëà áëåñêà, íì 220 550 260 220

ðàçìåð çàøòðèõîâàííîé îáëàñòè, ìì 60 × 50 66 × 40 66 × 40 50 × 40

Ìèíèìàëüíîå âðåìÿ ýêñïîçèöèè, ìñ 80 100 70 70

Ãàáàðèòû, ìì 1700 × 750 × 920 1655 × 930 × 1150 1230 × 750 × 1400 700 × 490 × 120

Ìàññà, êã 80 275 110 26



ïóñå è ïîòîêà àðãîíà ÷åðåç øòàòèâ. Äëÿ äîçèðîâàííîé

ïîäà÷è àðãîíà ïðèìåíÿåòñÿ ñïåöèàëüíûé ðåãóëÿòîð

ìàññîâîãî ðàñõîäà àðãîíà, îòêàëèáðîâàííûé â ðàáî-

÷èõ ðåæèìàõ èñêðîâîãî øòàòèâà îò 0,2 äî 3 ë�ìèí.

Ëèíèÿ ïîäà÷è ãàçà (ìåäíàÿ òðóáêà ñ ìèíèìàëüíûì êî-

ëè÷åñòâîì ñîåäèíåíèé) âûïîëíåíà ãåðìåòè÷íî. Êîì-

ïüþòåðíîå óïðàâëåíèå ïîçâîëÿåò çàäàòü ïîòîê àðãîíà

äëÿ êàæäîãî ðåæèìà ðàáîòû (ïðîäóâêà, îáæèã, ýêñïî-

çèöèÿ, îæèäàíèå), à òàêæå âàðüèðîâàòü âðåìÿ â ðåæè-

ìå îæèäàíèÿ. Ïîêàçàíèÿ âàêóóìíîãî äàò÷èêà äàâëå-

íèÿ è çíà÷åíèÿ ïîòîêà àðãîíà ôèêñèðóþòñÿ â êàæäîì

ñïåêòðå â âèäå ãèñòîãðàììû, êîòîðóþ ìîæíî ïîñìîò-

ðåòü â ëþáîå âðåìÿ â ïðîãðàììå «Àòîì». Òàêæå ôèê-

ñèðóþòñÿ ìãíîâåííûå çíà÷åíèÿ òîêà ðàçðÿäà âî âðåìÿ

îáæèãà è ýêñïîçèöèè.

Âíåøíèé âèä ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò» â

ïëàñòèêîâîì êîðïóñå ïîêàçàí íà ðèñ. 3, á. Õàðàêòå-

ðèñòèêè ñïåêòðîìåòðà ïðèâåäåíû â òàáëèöå. Îáðàò-

íàÿ ëèíåéíàÿ äèñïåðñèÿ âàêóóìíîãî ïîëèõðîìàòîðà

ñîñòàâëÿåò 0,4 íì�ìì, âîçäóøíîãî — 1,1 íì�ìì.

Ñïåêòðîìåòð ïðîèçâîäèòñÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ ÒÓ

4434-934-11855928–2010.

Ðåçóëüòàòû ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-

Ýêñïåðò» ïðè îïðåäåëåíèè ñîñòàâà ìåòàëëîâ è ñïëà-

âîâ èçëîæåíû â ðàáîòå [7].

Ñïåêòðîìåòð «Ýêñïðåññ» ïðåäíàçíà÷åí äëÿ

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà â ñòåñíåííûõ óñëîâèÿõ çàâîä-

ñêèõ è èññëåäîâàòåëüñêèõ ëàáîðàòîðèé. Íåñóùåé êîí-

ñòðóêöèåé åãî îïòè÷åñêîé ñèñòåìû ÿâëÿåòñÿ êîðïóñ èç

ëèñòîâîé ñòàëè, ñôîðìèðîâàííûé ïóòåì ëàçåðíîé ðåç-

êè, ïðîãðàììíî-óïðàâëÿåìîé ãèáêè è ñâàðêè. Äîïîë-

íèòåëüíî æåñòêîñòü êîíñòðóêöèè êîðïóñà óñèëåíà ðà-

ìîé èç ïðÿìîóãîëüíûõ ñòàëüíûõ òðóá è æåñòêèì

êðåïëåíèåì ñïåêòðîìåòðà ê ñòîëó, èçãîòîâëåííîìó

òàêæå èç ñòàëüíûõ ïðÿìîóãîëüíûõ òðóá. Îïòè÷åñêèé

ðåëüñ âûïîëíåí èç ñòàëüíîãî ëèñòà è âåñèò 3 êã.

Êîìïüþòåð ñ ìîíèòîðîì âñòðîåíû â ñòîë ñïåêòðî-

ìåòðà. Òàêàÿ êîìïîíîâêà ïðèáîðà ïîçâîëÿåò óìåíü-

øèòü ïëîùàäü, íåîáõîäèìóþ äëÿ ðàçìåùåíèÿ ïðèáîðà

â ëàáîðàòîðèè, è ìèíèìèçèðîâàòü åãî ìàññó.

Â ñïåêòðîìåòðå èñïîëüçóåòñÿ îäíà èç ðåøå-

òîê êîìïëåêòà õîðîøî çàðåêîìåíäîâàâøèõ ñåáÿ

íåêëàññè÷åñêèõ âîãíóòûõ äèôðàêöèîííûõ ðåøåòîê

ñïåêòðîãðàôîâ ÄÔÑ-458Ñ. Áàçîâîé ÿâëÿåòñÿ ðåøåòêà

ñ 1800 øòð.�ìì, êîòîðàÿ îáåñïå÷èâàåò îäíîâðåìåí-

íóþ ðåãèñòðàöèþ ñïåêòðà â äèàïàçîíàõ 190 – 367 è

390 – 545 íì. Â çàâèñèìîñòè îò ðåøàåìîé àíàëèòè-

÷åñêîé çàäà÷è âîçìîæíà ïîñòàâêà ñïåêòðîìåòðà ñ

äèôðàêöèîííûìè ðåøåòêàìè 600, 900, 1200 èëè

2400 øòð.�ìì.

Ñõåìà ñïåêòðîìåòðà «Ýêñïåðò» îòëè÷àåòñÿ îò ñõå-

ìû «Ãðàíä» (ñì. ðèñ. 2) îòñóòñòâèåì îêíà âèçóàëüíîãî

êîíòðîëÿ. Ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðà îñóùåñòâëÿåòñÿ äâóìÿ

ìíîãîêðèñòàëüíûìè ñáîðêàìè èç 10 ëèíååê ôîòî-

äèîäîâ, ðàñïîëîæåííûõ ïî äóãå ñ ðàäèóñîì 520 ìì.

Â êà÷åñòâå âõîäíîé ùåëè èñïîëüçóåòñÿ îòå÷åñòâåí-

íàÿ ñòàíäàðòíàÿ îïòè÷åñêàÿ ùåëü ñ ðåãóëèðóåìîé

ìèêðîâèíòîì øèðèíîé. Â òàáëèöå ïðèâåäåíû õà-

ðàêòåðèñòèêè ñïåêòðîìåòðà «Ýêñïðåññ» ñ ðåøåòêîé

1800 øòð.�ìì. Ìàññà ñïåêòðîìåòðà ñî øòàòèâîì, ãå-

íåðàòîðîì, àâòîíîìíîé ñèñòåìîé îõëàæäåíèÿ, êîìïü-

þòåðîì è áëîêîì áåñïåðåáîéíîãî ïèòàíèÿ ñîñòàâëÿåò

110 êã. Âíåøíèé âèä ñïåêòðîìåòðà «Ýêñïðåññ» ïîêà-

çàí íà ðèñ. 3, â. Âåðòèêàëüíîå ðàñïîëîæåíèå ïîëè-

õðîìàòîðà ñïåêòðîìåòðà ñóùåñòâåííî óìåíüøàåò ïëî-

ùàäü, íåîáõîäèìóþ äëÿ ðàçìåùåíèÿ ïðèáîðà â ëàáî-

ðàòîðèè. Ñïåêòðîìåòðû «Ýêñïðåññ» ïîñòàâëÿþòñÿ ñ

òàêèìè æå èñòî÷íèêàìè âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà, êàê è

«Ãðàíä».

Ñïåêòðîìåòð «Àñïåêò» ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà ìåòàëëè÷åñêèõ îáðàçöîâ íåïîñðåä-

ñòâåííî â ìåñòå ðàñïîëîæåíèÿ îáúåêòà àíàëèçà — â

ëèòåéíûõ öåõàõ è ñêëàäàõ ìåòàëëîëîìà.

Ëåãêèé ìàëîãàáàðèòíûé ãåðìåòè÷íûé ñïåêòðî-

ìåòð «Àñïåêò» ñîçäàí íà îñíîâå ãîëîãðàôè÷åñêîé âî-

ãíóòîé äèôðàêöèîííîé ðåøåòêè ñ êîìïåíñàöèåé àñ-

òèãìàòèçìà ñ ðàäèóñîì êðèâèçíû 501,2 ìì è

2400 øòð.�ìì (ñì. òàáëèöó). Ñõåìà ñïåêòðîìåòðà îò-

ëè÷àåòñÿ îò ñõåìû «Ãðàíä» (ñì. ðèñ. 2) îòñóòñòâèåì

îêíà âèçóàëüíîãî êîíòðîëÿ, à òàêæå ïðèìåíåíèåì äëÿ

ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ îäíîãî ÌÀÝÑ ñ ìíîãîêðèñòàëü-

íîé ñáîðêîé èç 10 ëèíååê ôîòîäèîäîâ, ðàñïîëîæåí-

íûõ ïî äóãå ñ ðàäèóñîì 260 ìì. Èçëó÷åíèå ââîäèòñÿ â

ñïåêòðîìåòð ñ ïîìîùüþ âîëîêîííî-îïòè÷åñêîãî êàáå-

ëÿ. Ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí ñïåêòðîìåòðà —

190 – 440 íì.

Äëÿ àâòîìàòè÷åñêîé êàëèáðîâêè çà âõîäíîé ùå-

ëüþ ïîìåùåí ýëåêòðîìåõàíè÷åñêèé çàòâîð, ïåðåêðû-

âàþùèé äîñòóï èçëó÷åíèÿ â ñïåêòðîìåòð. Ãåðìåòè÷-

íûé êîðïóñ ñïåêòðîìåòðà íàïîëíåí àçîòîì. Ýòî ïîçâî-

ëÿåò èñïîëüçîâàòü ìíîãîêðèñòàëüíóþ ñáîðêó ëèíååê

ôîòîäèîäîâ áåç âåðõíåé êðûøêè ñî ñòåêëÿííûì âõîä-

íûì îêíîì, ÷òî ñíèæàåò óðîâåíü ðàññåÿííîãî èçëó÷å-

íèÿ â ñïåêòðå. Êîíòðîëü ãåðìåòèçàöèè îñóùåñòâëÿåò-

ñÿ äàò÷èêîì êîíöåíòðàöèè êèñëîðîäà. Âíåøíèé âèä

ñïåêòðîìåòðà «Àñïåêò» ïîêàçàí íà ðèñ. 3, ã. Ìàëûå ãà-

áàðèòû ñïåêòðîìåòðà è âîëîêîííî-îïòè÷åñêèé ââîä

èçëó÷åíèÿ â ñëó÷àå ñòàöèîíàðíîãî ðàçìåùåíèÿ ñïåê-

òðîìåòðà ïîçâîëÿþò ýêîíîìèòü ðàáî÷åå ïðîñòðàíñòâî

ëàáîðàòîðèè. Ñïåêòðîìåòð ïðîèçâîäèòñÿ â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ÒÓ 4434-127-11855928–2010 è ïîñòàâëÿåòñÿ ñ

èñêðîâûì ãåíåðàòîðîì è øòàòèâîì â èñïîëíåíèè

«ïèñòîëåò», à òàêæå ñ òàêèìè æå èñòî÷íèêàìè âîçáóæ-

äåíèÿ ñïåêòðà, êàê è «Ãðàíä».

Èñïîëüçîâàíèå àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ â êà÷åñòâå

ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ â ìíîãîêàíàëüíûõ

ñïåêòðîìåòðàõ (ñì. ðèñ. 1) äàåò âîçìîæíîñòü êîððåêò-

íîãî ñðàâíåíèÿ òàêèõ èõ õàðàêòåðèñòèê, êàê ñïåê-

òðàëüíûé äèàïàçîí è ðàçðåøåíèå. Èçâåñòíî, ÷òî øè-

ðèíà ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåê-

òðîâ, âîçáóæäàåìûõ â ýëåêòðè÷åñêîé äóãå, ñîñòàâëÿåò

0,001 – 0,002 íì [8], ÷òî ñóùåñòâåííî ìåíüøå ïðåäå-

ëîâ ðàçðåøåíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ, ïðèìåíÿå-

ìûõ â ÀÝÑÀ. Ïîýòîìó øèðèíà ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé,
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çàðåãèñòðèðîâàííûõ òàêèìè ïðèáîðàìè, îïðåäåëÿåòñÿ

èõ ðàçðåøåíèåì. Ïðîãðàììà «Àòîì» îáåñïå÷èâàåò

îöåíêó ñïåêòðàëüíîãî ðàçðåøåíèÿ, õàðàêòåðèçóåìîãî

øèðèíîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè íà ïîëóâûñîòå, â ðåàëü-

íîì âðåìåíè.

Ñïåêòð âîëüôðàìà, ïîëó÷åííûé ñ ïîìîùüþ ñïåê-

òðîìåòðà «Ãðàíä» ïðè èñïîëüçîâàíèè äóãîâîãî èñ-

òî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ, ïðèâåäåí íà ðèñ. 4, à.

Íà ðèñ. 4, á ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü øèðèíû ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé íà ïîëóâûñîòå îò äëèíû âîëíû.

Âèäíî, ÷òî çíà÷åíèÿ øèðèíû ëèíèé ëåæàò â ïðåäåëàõ

0,006 – 0,011 íì. Ðàçáðîñ çíà÷åíèé ñâÿçàí ñ ðàçíûì

ïîëîæåíèåì ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îòíîñèòåëüíî ôîòî-

äèîäîâ. Îíè àïïðîêñèìèðîâàíû ñòåïåííûì ïîëèíî-

ìîì âòîðîé ñòåïåíè ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ.

Ïðè ýòîì èñïîëüçîâàëèñü çíà÷åíèÿ áåç ó÷åòà äâîéíûõ

è ìîëåêóëÿðíûõ ëèíèé.

Íà ðèñ. 5 äëÿ ñðàâíåíèÿ ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìî-

ñòè ñïåêòðàëüíîãî ðàçðåøåíèÿ îò äëèíû âîëíû äëÿ

íåêîòîðûõ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ âî âñåì èõ

ðàáî÷åì ñïåêòðàëüíîì äèàïàçîíå. Ýòè çàâèñèìîñòè

(àïïðîêñèìèðóþùèå êðèâûå) ïîëó÷åíû òàêèì æå ìå-

òîäîì, êàê íà ðèñ. 4, á. Äëÿ ïðèçìåííûõ ñïåêòðîãðà-

ôîâ ÈÑÏ-30 íàáëþäàåòñÿ òîëüêî íà÷àëî çàâèñèìîñòè

(ñì. ðèñ. 5, ãðàôèê 1 ), òàê êàê èç-çà áîëüøîé íåëèíåé-

íîñòè äèñïåðñèè ýòîãî ïðèáîðà ïðåäåë ñïåêòðàëüíîãî

ðàçðåøåíèÿ ðåçêî óâåëè÷èâàåòñÿ è, óäâàèâàÿñü ÷åðåç

50 íì, óõîäèò çà ïðåäåëû ãðàôèêà.

Ðÿä çàâèñèìîñòåé èìååò ðàçðûâû (ãðàôèêè 2, 6, 8,

9, 13, 14 ). Îíè îáóñëîâëåíû ðàçíûìè ïðè÷èíàìè. Òàê,

ðåãèñòðàöèÿ ðàáî÷åãî ñïåêòðàëüíîãî äèàïàçîíà â
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòè ñïåêòðàëüíîãî ðàçðåøåíèÿ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ îò äëèíû âîëíû: 1 — ÈÑÏ-30; 2 — «Ãðàíä-Ýêñ-

ïåðò»; 3 — «Àñïåêò»; 4 — Atomcomp�ICAP; 5 — PGS-2; 6 — SpectroLab; 7 — Polyvac; 8 — ÑÒÝ-1; 9 — «Ýêñïðåññ»; 10 — ÄÔÑ-458Ñ;

11 — ÄÔÑ-51; 12 — ÌÔÑ-8; 13 — «Ãðàíä»; 14 — ÄÔÑ-36; 15 — ÄÔÑ-8 (1200 øòð.�ìì); 16 — ÄÔÑ-13 (1200 øòð.�ìì)



ñïåêòðîìåòðàõ «Ãðàíä-Ýêñïåðò» (2 ) è SpectroLab (6 )

îñóùåñòâëÿåòñÿ äâóìÿ ðàçäåëüíûìè ïîëèõðîìàòî-

ðàìè, â êàæäîì èç êîòîðûõ óñòàíîâëåíû âîãíóòàÿ

äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà è ìíîãîêðèñòàëüíàÿ ñáîðêà

ëèíååê ôîòîäèîäîâ. Îòëè÷èå çíà÷åíèé ñïåêòðàëüíîãî

ðàçðåøåíèÿ äâóõ ó÷àñòêîâ ñïåêòðà, çàðåãèñòðèðî-

âàííûõ ýòèìè ïîëèõðîìàòîðàìè, îáóñëîâëåíî ðàçíûì

êîëè÷åñòâîì øòðèõîâ íà ìì è ñîîòâåòñòâåííî ðàçíîé

äèñïåðñèåé èõ äèôðàêöèîííûõ ðåøåòîê. Â ñïåêòðî-

ãðàôå ñî ñêðåùåííîé äèñïåðñèåé ÑÒÝ-1 (8 ) ñïåêòð

ðåãèñòðèðóåòñÿ â òðåòüåì, ÷åòâåðòîì è ïÿòîì ïîðÿä-

êàõ äèôðàêöèè, îòëè÷àþùèõñÿ äèñïåðñèåé, ÷òî ïðè-

âîäèò ê ñóùåñòâåííîìó ðàçëè÷èþ çíà÷åíèé ñïåê-

òðàëüíîãî ðàçðåøåíèÿ òðåõ ó÷àñòêîâ ñïåêòðà ñîîòâåò-

ñòâåííî. Â ïðèáîðàõ «Ýêñïðåññ» (9 ), «Ãðàíä» (13 ) è

ÄÔÑ-36 (14 ) äëÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà èñïîëüçóþòñÿ

ïî äâå ìíîãîêðèñòàëüíûå ñáîðêè ëèíååê ôîòîäèîäîâ,

íà ñòûêàõ êîòîðûõ íå ðåãèñòðèðóåòñÿ ó÷àñòîê ñïåêòðà

350 – 390 íì, ðåäêî èñïîëüçóåìûé èç-çà íàëè÷èÿ ìî-

ëåêóëÿðíûõ öèàíîâûõ ïîëîñ, âîçíèêàþùèõ ïðè ýëåê-

òðè÷åñêîì ðàçðÿäå â âîçäóõå.

Íîâûå ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû «Ãðàíä»,

«Ãðàíä-Ýêñïåðò», «Ýêñïðåññ» è «Àñïåêò» îõâàòûâàþò

ïðàêòè÷åñêè âåñü ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí, èñïîëü-

çóåìûé â ÀÝÑÀ. Îíè ïðåâîñõîäÿò ìíîãîêàíàëüíûå

ñïåêòðîìåòðû, ñîçäàííûå íà áàçå ñóùåñòâóþùèõ

ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ è èìåþùèå áëèçêèå õàðàê-

òåðèñòèêè ïî ñïåêòðàëüíîìó äèàïàçîíó è ðàçðåøå-

íèþ, ñâåòîñèëå, ìàññå è ãàáàðèòàì. Íàïðèìåð, áëèç-

êèì ñ «Ãðàíä» ïî ðàçðåøåíèþ è äèàïàçîíó ÿâëÿåòñÿ

ÄÔÑ-36, êîòîðûé ñóùåñòâåííî óñòóïàåò åìó ïî ñâåòî-

ñèëå, ìàññå è ãàáàðèòàì.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàí è îñâîåí â ïðîèçâîä-

ñòâå ïðåäïðèÿòèåì «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» ðÿä íî-

âûõ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ — «Ãðàíä»,

«Ãðàíä-Ýêñïåðò», «Ýêñïðåññ» è «Àñïåêò», îòëè÷à-

þùèõñÿ âûñîêîé ñâåòîñèëîé, õîðîøèì ñïåêòðàëüíûì

ðàçðåøåíèåì, íèçêèìè ìàññîé è ãàáàðèòíûìè õàðàê-

òåðèñòèêàìè. Êîìïëåêñû àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà, ñîçäàííûå íà èõ îñíîâå, ÿâëÿþòñÿ

ñðåäñòâîì èçìåðåíèÿ ìàññîâîé äîëè îïðåäåëÿåìûõ

ýëåìåíòîâ ñîñòàâà âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ (¹ 33011-06

â Ãîñðååñòðå ñðåäñòâ èçìåðåíèÿ ÐÔ) è èñïîëüçóþòñÿ â

àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ ïðåäïðèÿòèé Ðîññèè è

Êàçàõñòàíà.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 18 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ðàññìîòðåíû îñíîâíûå íàó÷íûå ñîáûòèÿ, ñâÿçàííûå ñ ñîçäàíèåì àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà è

åãî ïðèìåíåíèåì â ãåîõèìèè. Îïèñàíû ìåòîäèêè äóãîâîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ

49 ýëåìåíòîâ, ðàçðàáîòàííûå è ïðèìåíÿåìûå â ëàáîðàòîðèè îïòè÷åñêîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ äëÿ âûïîëíåíèÿ ãåîëîãî-ãåîõèìè÷åñêèõ è ãåîýêîëîãè÷å-

ñêèõ ðàáîò íà ñïåêòðàëüíûõ óñòàíîâêàõ, ìîäåðíèçèðîâàííûõ ôèðìîé «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà».

Ïîêàçàíî, ÷òî àíàëèòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè äóãîâîé àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè â ðåøå-

íèè ãåîëîãî-ãåîõèìè÷åñêèõ çàäà÷ íå èñ÷åðïàíû è äëÿ äàëüíåéøåãî óëó÷øåíèÿ êà÷åñòâà ðåçóëüòà-

òîâ íåîáõîäèìî ñîâåðøåíñòâîâàíèå ñïîñîáîâ îáðàáîòêè ñïåêòðàëüíûõ äàííûõ, èñïîëüçóþùèõ

èíôîðìàöèîííûå ìîäåëè óïðàâëåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äóãîâîé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; ãåîõèìèÿ.

Õàðàêòåðíàÿ îñîáåííîñòü ñîâðåìåííîãî åñòåñòâîçíà-

íèÿ, êàê èçâåñòíî, ñîñòîèò â áûñòðîì ðàçâèòèè íàóê,

èçó÷àþùèõ àòîì è èñïîëüçóþùèõ àòîìèñòè÷åñêèé

ïîäõîä â èññëåäîâàíèÿõ. Íà ðóáåæå XIX – XX âåêîâ

ïðîâîäíèêîì èäåé è ìåòîäîâ àòîìèñòèêè ïðè èçó÷å-

íèè ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ñòàë Â. È. Âåðíàäñêèé.

Îí ââåë ïîíÿòèå î âñåîáùåì ïîâñåìåñòíîì ðàññåÿíèè

õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ âî âñåõ ãåîëîãè÷åñêèõ îáú-

åêòàõ, ÷òî ÿâèëîñü îñíîâîé íîâîé íàóêè îá èñòîðèè

àòîìîâ Çåìëè çà ïåðèîä áîëåå ÷åì 2,5 ìëðä ëåò,

íàóêè î ðàñïðîñòðàíåííîñòè è ìèãðàöèè õèìè÷åñêèõ

ýëåìåíòîâ â ãåîñôåðàõ è ïðèñâîèë åé òåðìèí «ãåî-

õèìèÿ», ïðåäëîæåííûé â 1838 ã. íåìåöêèì õèìèêîì

Ê. Ô. Ø¸íáåéíîì. Òàêèì îáðàçîì, ãåîõèìèÿ, ïî Âåð-

íàäñêîìó, — ýòî íå «õèìèÿ Çåìëè», íå êîíãëîìåðàò

äàííûõ ïåòðîãðàôèè, ëèòîëîãèè, ìèíåðàëîãèè è ò.ä.,

à ñàìîñòîÿòåëüíàÿ íàóêà ñ îñîáîé ìåòîäîëîãèåé, îðè-

ãèíàëüíûìè çàäà÷àìè è ìåòîäàìè èññëåäîâàíèÿ. Èç

âñåõ íàóê î Çåìëå ãåîõèìèÿ â íàèáîëüøåé ìåðå ñâÿ-

çàíà ñ àíàëèòè÷åñêîé õèìèåé. Íå ñëó÷àéíî åå çàðîæ-

äåíèå è ñòàíîâëåíèå ñîâïàëè âî âðåìåíè ñ ñîçäàíèåì

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè (1859 ã.) è îò-

êðûòèåì Ïåðèîäè÷åñêîãî çàêîíà Ä. È. Ìåíäåëååâà

(1869 ã.). Ñ 1860 ïî 1907 ã. ñ ïîìîùüþ àòîìíî-ýìèññè-

îííîãî àíàëèçà ñîëåé èç ïðèðîäíûõ âîä, ìèíåðàëîâ,

ïðîäóêòîâ îáîãàùåíèÿ ðóä áûëè îòêðûòû 24 íîâûõ

õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòà (òàáë. 1). Ãåîõèìèÿ êàê ñàìî-

ñòîÿòåëüíàÿ îòðàñëü çíàíèÿ ñôîðìèðîâàëàñü áëàãî-

äàðÿ èññëåäîâàíèÿì Â. È. Âåðíàäñêîãî, Ô. Ó. Êëàðêà,

À. Å. Ôåðñìàíà, Â. Ì. Ãîëüäøìèäòà è äðóãèõ ó÷åíûõ.

Ñ òåõ ïîð îïðåäåëåíèå ýëåìåíòíîãî, ôàçîâîãî è èçî-

òîïíîãî ñîñòàâà ãîðíûõ ïîðîä, ðóä, ìèíåðàëîâ, ïî÷â,

îñàäêîâ, ðàñòåíèé — íåîáõîäèìîå óñëîâèå è îñíîâíîå

ñðåäñòâî ðåøåíèÿ ôóíäàìåíòàëüíûõ è ïðèêëàäíûõ

çàäà÷ ãåîõèìèè [1 – 3].

Ñîâðåìåííàÿ ãåîõèìèÿ ðåøàåò ôóíäàìåíòàëüíûå

çàäà÷è îïðåäåëåíèÿ îòíîñèòåëüíîé è àáñîëþòíîé ðàñ-

ïðîñòðàíåííîñòè ýëåìåíòîâ è èçîòîïîâ â Çåìëå è íà

åå ïîâåðõíîñòè; èçó÷åíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ è ïåðåìåùå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â ðàçëè÷íûõ ÷àñòÿõ Çåìëè (êîðå, ìàí-

òèè, ãèäðîñôåðå è ò.ä.) äëÿ âûÿñíåíèÿ çàêîíîâ è ïðè-

÷èí íåðàâíîìåðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ; àíàëè-

çà ðàñïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ è èçîòîïîâ â êîñìîñå è íà

ïëàíåòàõ Ñîëíå÷íîé ñèñòåìû (êîñìîõèìèÿ); èçó÷åíèÿ

ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ è âåùåñòâ, ïðîèçâîäèìûõ

æèâûìè èëè âûìåðøèìè îðãàíèçìàìè (áèîãåîõèìèÿ).

Ïðèêëàäíàÿ ãåîõèìèÿ ïðèîáðåëà ïðàêòè÷åñêîå ïðè-

ìåíåíèå ïðè ïîèñêàõ ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ, ðåøåíèè

ïðîáëåì îõðàíû îêðóæàþùåé ñðåäû, îñîáåííî â áîðü-

áå ñ òåõíîãåííûì çàãðÿçíåíèåì. Àíàëèç çàêîíîâ

ðàñïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ â ëàíäøàôòàõ

ïðåäñòàâëÿåò ìåäèöèíå èñõîäíûå äàííûå äëÿ âûÿñíå-

íèÿ ïðè÷èí çàáîëåâàíèé, ñâÿçàííûõ ñ äåôèöèòîì èëè

èçáûòêîì ýëåìåíòîâ â ïî÷âàõ, âîäàõ, àòìîñôåðå, ïðî-

äóêòàõ ïèòàíèÿ [3, 4].

Ãåîõèìè÷åñêèå îáúåêòû àíàëèçà (îáðàçöû ïðèðîä-

íûõ è òåõíîãåííûõ ñðåä) íàõîäÿòñÿ â ãàçîîáðàçíîì,

æèäêîì, òâåðäîì ñîñòîÿíèÿõ è õàðàêòåðèçóþòñÿ ìàê-

ñèìàëüíî øèðîêèìè âàðèàöèÿìè ìàêðî- è ìèêðîýëå-

ìåíòíîãî ñîñòàâà. Äàííûå î ñîäåðæàíèÿõ õèìè÷åñêèõ

ýëåìåíòîâ, èõ ôîðì íàõîæäåíèÿ è èçîòîïíîãî ñîñòàâà

â ãåîõèìè÷åñêèõ ïðîáàõ ÿâëÿþòñÿ ïåðâè÷íîé èëè èñ-

õîäíîé ãåîõèìè÷åñêîé èíôîðìàöèåé (ÈÃÈ). Õèìè-

÷åñêèé àíàëèç áåç ïîãðåøíîñòåé íåâîçìîæåí, ïîýòîìó

ëþáîé ðåçóëüòàò ñîäåðæèò ñëó÷àéíóþ è ñèñòåìàòè÷å-

ñêóþ ñîñòàâëÿþùèå ïîãðåøíîñòè. Èõ õàðàêòåðèñòè-

êàìè ÿâëÿþòñÿ:
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Òàáëèöà 1. Íàó÷íûå ñîáûòèÿ, ñâÿçàííûå ñ ñîçäàíèåì àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà è ïðèìåíåíèåì ìåòîäà â ãåîõèìèè [1 – 3], ïåðå-

÷åíü îòêðûòèé íîâûõ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ ïðè åãî èñïîëüçîâàíèè

Ãîäû Íîâûé ýëåìåíò Îáúåêò, èç êîòîðîãî âûäåëåí ýëåìåíò Èññëåäîâàòåëè

1854 –

1859

Ð. Â. Áóíçåí è Ã. Ð. Êèðõãîô èçó÷àþò ñïåêòðû ïëàìåíè, îêðàøèâàåìûå ñîëÿìè ðàçíûõ ìåòàëëîâ, êîíñòðóèðóþò ñïåê-

òðîñêîï, äåëàþò âûâîä î âîçìîæíîñòè êîëè÷åñòâåííî îïðåäåëÿòü ñîñòàâ ñëîæíûõ ñìåñåé ïî èõ ñïåêòðó â ïëàìåíè

ïàÿëüíîé òðóáêè è îáîñíîâûâàþò âîçìîæíîñòü îòêðûòèÿ íåèçâåñòíûõ ýëåìåíòîâ. Ýòè èññëåäîâàíèÿ ïðèâåëè ê ñî-

çäàíèþ ìåòîäà îïòè÷åñêîãî àòîìíîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà. Íà÷àëî èíñòðóìåíòàëèçàöèè àíàëèòè÷åñêîé õèìèè

1860 Cs Ìèíåðàëüíûå âîäû èñòî÷íèêîâ êóðîðòà Áàäåí-

Áàäåí â Ñàêñîíèè, ìèíåðàë ëåïèäîëèò

Ð. Â. Áóíçåí, Ã. Ð. Êèðõãîô

1861 Rb

Tl Ïûëü ñåðíîêèñëîòíîãî ïðîèçâîäñòâà Ó. Êðóêñ

1863 In Öèíêîâàÿ îáìàíêà èç Ôðåéáåðãà Ô. Ðåéõ è È. Ðèõòåð

1868 He Ñïåêòð ñîëíå÷íûõ ïðîòóáåðàíöåâ Ä. Í. Ëîêèåð

1869 Ä. È. Ìåíäåëååâ îòêðûâàåò Ïåðèîäè÷åñêèé çàêîí

1875 Ga Ïèðåíåéñêàÿ öèíêîâàÿ îáìàíêà Ï. Ý. Ëåêîê äå Áóàáîäðàí, Ä. È. Ìåíäåëååâ ïðåäñêàçàë â

1870 ã. êàê «ýêà-àëþìèíèé»

1878 Yb Îêñèä Er Æ. Ø. Ã. äå Ìàðòèíüÿê

1879 Sc Ìèíåðàë òîðòâåéòèò èç ðóä Íîðâåãèè Ë. Íèëüñîí, Ä. È. Ìåíäåëååâ ïðåäñêàçàë â 1870 ã. êàê

«ýêà-áîð»

Ho, Tm Îêñèä Y Ï. Ò. Êëåâå è Ø. Ñîðý

Sm Ìèíåðàë ñàìàðñêèò, Óðàë Ã. Ðîçå, Ï. Ý. Ëåêîê äå Áóàáîäðàí, Æ. Ø. Ã. äå Ìàðòèíüÿê

1880 Gd Ìèíåðàë ãàäîëèíèò Ï. Ý. Ëåêîê äå Áóàáîäðàí, Æ. Ø. Ã. äå Ìàðòèíüÿê

1882 Pr, Nd Ñìåñü îêñèäîâ (ìèíåðàë «Äèäèì» (?), 1843 ã.) Ê. À. ôîí Âåëüñáàõ, Á. Áðàóíåð

1886 Ge Íîâûé ìèíåðàë Ag — àðãèðîäèò Ê. Âèíêëåð, Ä. È. Ìåíäåëååâ ïðåäñêàçàë (1871) êàê «ýêà-

ñèëèöèé»

Dy, Tb Îêñèä Ho Ï. Ý. Ëåêîê äå Áóàáîäðàí, Ê. Ã. Ìîñàíäåð

1889 Ô. Ó. Êëàðê ââåë ïîíÿòèå è ðàññ÷èòàë ÷èñëà, âûðàæàþùèå ñðåäíåå ñîäåðæàíèå õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ â çåìíîé êîðå,

ãèäðîñôåðå è äð. ãåîõèìè÷åñêèõ èëè êîñìîõèìè÷åñêèõ ñèñòåìàõ. Ïîçäíåå À. Å. Ôåðñìàí íàçâàë ýòè ÷èñëà «Êëàðêè

ýëåìåíòîâ»

1894 Ar Âîçäóõ Ä. Ó. Ñòðåòò (ëîðä Ðåëåé) è Ó. Ðàìçàé

1895 He Ìèíåðàë êëåâåèò Ó. Ðàìçàé

1898 Ne, Kr, Xe Æèäêèé âîçäóõ Ó. Ðàìçàé è Ì. Ó. Òðàâåðñ

1901 Eu Ñàìàðèåâàÿ çåìëÿ Ó. Êðóêñ, Ý. À. Äåìàðñå (âûäåëèë â 1896 ã.)

1907 Lu Îêñèä Yb Æ. Óðáåí, Ê. À. ôîí Âåëüñáàõ, ×. Äæåéìñ

1904 Â. È. Âåðíàäñêèé ââåë ïîíÿòèå î âñåîáùåì ïîâñåìåñòíîì ðàññåÿíèè õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ âî âñåõ ãåîëîãè÷åñêèõ

îáúåêòàõ

1923 Àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç âíåäðåí íà ñòàëåëèòåéíûõ çàâîäàõ â Àíãëèè äëÿ ñîðòèðîâêè ìåòàëëîâ êàê êà÷åñòâåííûé ìåòîä

1925 Â. Ãåðëàõ îïóáëèêîâàë ñòàòüþ «Î êîððåêòíîé ðåàëèçàöèè è èíòåðïðåòàöèè êîëè÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà» è âïåð-

âûå îáîñíîâàë è ñôîðìóëèðîâàë ñïîñîá ãîìîëîãè÷åñêèõ ïàð ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé èëè ñïîñîá âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà

1929 –

1931

Á. Á. Ëîìàêèí è Ï. Øåéáå ïðàêòè÷åñêè îäíîâðåìåííî ïðåäëîæèëè ýìïèðè÷åñêóþ ôîðìóëó äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé

çàâèñèìîñòè, ñâÿçûâàþùóþ èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà ñ åãî ñîäåðæàíèåì â èññëåäóåìîé ïðîáå

1926 Í. È. Ñàôðîíîâ è À. Ï. Ñîëîâîâ íà÷àëè èñïîëüçîâàòü ñïåêòðàëüíûé ìåòîä ïðè ãåîëîãè÷åñêèõ ïîèñêîâûõ ðàáîòàõ íà

Sn, W, Au

1929 Ïîä ðóêîâîäñòâîì À. Ê. Ðóñàíîâà áûëà îðãàíèçîâàíà ïåðâàÿ îòå÷åñòâåííàÿ ñïåêòðàëüíî-àíàëèòè÷åñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ

âî Âñåñîþçíîì èíñòèòóòå ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ (ÂÈÌÑ)

1932 Â ÌÃÓ ïîä ðóêîâîäñòâîì Ã. Ñ. Ëàíäñáåðãà íà÷àòû ðàáîòû ïî âíåäðåíèþ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà íà

ìåòàëëóðãè÷åñêèõ çàâîäàõ, ðàçðàáîòàíû ïåðâûå îòå÷åñòâåííûå ñòèëîñêîïû

1935 Â Ëåíèíãðàäå ïîä ðóêîâîäñòâîì Ä. Ñ. Ðîæäåñòâåíñêîãî è Â. Ê. Ïðîêîôüåâà ñîçäàíû ñåðèéíûå ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû

1936 Â. Â. Íåäëåð ïðåäëîæèë ñïîñîá ïðîñûïêè ïîðîøêîâ â ãîðèçîíòàëüíóþ äóãó

1938 Ã. Ð. Ãàððèñîí îïóáëèêîâàë íàèáîëåå ïîëíûå òàáëèöû ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

1939 Ïåðâûé ýòàï ñîçäàíèÿ Èðêóòñêîé øêîëû ïî ñïåêòðîñêîïèè è àíàëèçó ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ

ß. Ä. Ðàéõáàóì «Êîëè÷åñòâåííîå îïðåäåëåíèå âîëüôðàìà â ìèíåðàëüíûõ ôðàêöèÿõ è ìèíåðàëàõ ìåòîäîì ñðàâíåíèÿ ñïåê-

òðàëüíûõ ýíåðãèé» (Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ, ¹ 6). Èññëåäîâàíèå âûïîëíåíî äëÿ ãîðèçîíòàëüíîé äóãè Â. Â. Íåäëåðà

1947 Ïðåçèäèóì ÀÍ ÑÑÑÐ ïðèíÿë ðåøåíèå î ïðåîáðàçîâàíèè Ëàáîðàòîðèè ãåîõèìè÷åñêèõ ïðîáëåì èì. Â. È. Âåðíàäñêîãî â

Èíñòèòóò ãåîõèìèè è àíàëèòè÷åñêîé õèìèè èì. Â. È. Âåðíàäñêîãî (ÃÅÎÕÈ ÀÍ ÑÑÑÐ, äèðåêòîð àêàäåìèê À. Ï. Âèíîãðàäîâ)

1957 Â ñîñòàâå Ñèáèðñêîãî îòäåëåíèÿ Àêàäåìèè íàóê ÑÑÑÐ äëÿ êîîðäèíàöèè ãåîëîãî-ãåîõèìè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé è

àíàëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ èçó÷åíèÿ ãåîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ Ñèáèðè îðãàíèçîâàí Èíñòèòóò ãåîõèìèè ÑÎ ÀÍ ÑÑÑÐ,

äèðåêòîð àêàäåìèê Ë. Â. Òàóñîí (â íàñòîÿùåå âðåìÿ ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ, äèðåêòîð àêàäåìèê Ì. È. Êóçüìèí)



òî÷íîñòü (ïðàâèëüíîñòü è ïðåöèçèîííîñòü), îò-

ðàæàåò ñòåïåíü áëèçîñòè ðåçóëüòàòà (àíàëèçà, èçìå-

ðåíèÿ, èñïûòàíèÿ) ê îïîðíîìó çíà÷åíèþ, ò.å. áëèçîñòü

ê íóëþ åãî ïîãðåøíîñòè (ñëó÷àéíîé è ñèñòåìàòè-

÷åñêîé);

ïðàâèëüíîñòü, îòðàæàåò ñòåïåíü áëèçîñòè ñðåäíå-

ãî çíà÷åíèÿ, ïîëó÷åííîãî íà îñíîâàíèè ñåðèè èçìå-

ðåíèé ê îïîðíîìó çíà÷åíèþ, ò.å. áëèçîñòü ê íóëþ ñèñ-

òåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè;

ïðåöèçèîííîñòü, îòðàæàåò ñòåïåíü áëèçîñòè äðóã

ê äðóãó íåçàâèñèìûõ ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé, ïîëó÷åí-

íûõ â êîíêðåòíûõ ðåãëàìåíòèðîâàííûõ óñëîâèÿõ.

Äëÿ ãåîõèìè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé âàæíåéøåé õà-

ðàêòåðèñòèêîé àíàëèòè÷åñêîãî ðåçóëüòàòà ÿâëÿåòñÿ

òàêæå ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ — ìèíèìàëüíîå ñîäåðæà-

íèå êîìïîíåíòà, êîòîðîå ìîæåò áûòü îïðåäåëåíî êîí-

êðåòíîé ìåòîäèêîé ñ çàäàííîé äîâåðèòåëüíîé âåðîÿò-

íîñòüþ. Æåëàòåëüíî, ÷òîáû ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ áûë

ïðèìåðíî â äâà ðàçà ìåíüøå, ÷åì êëàðê ýëåìåíòà â

èçó÷àåìîì òèïå ïðîáû.

Îñíîâíûå òðåáîâàíèÿ ê ÈÃÈ ìîæíî ïîäðàç-

äåëèòü íà:

ìåòîäè÷åñêèå — îïðåäåëåíèå (æåëàòåëüíî îäíî-

âðåìåííîå) â êàæäîé ïðîáå ìàêðî- è ìèêðîýëåìåíòîâ

â ñàìûõ ðàçíîîáðàçíûõ ïî ñîñòàâó îáúåêòàõ, êàæäî-

ãî ýëåìåíòà îò ñîäåðæàíèé íèæå êëàðêà äî äåñÿòêîâ

ïðîöåíòîâ;

òåõíîëîãè÷åñêèå — âûïîëíåíèå áîëüøîãî êî-

ëè÷åñòâà îäíîòèïíûõ îïðåäåëåíèé äëÿ êîíêðåòíîé

ãåîõèìè÷åñêîé çàäà÷è, ïåðåíàñòðîéêà àíàëèòè÷å-

ñêîãî èíñòðóìåíòàðèÿ íà àíàëèç ïðîá ðàçëè÷íîãî òèïà

ñ íàèìåíüøèìè ìàòåðèàëüíûìè è âðåìåííûìè çà-

òðàòàìè;

ìåòðîëîãè÷åñêèå — îáåñïå÷åíèå äîñòîâåðíîñòè

ïîëó÷àåìîé ãåîõèìè÷åñêîé èíôîðìàöèè çà ñ÷åò ìè-

íèìèçàöèè ïîãðåøíîñòåé ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà è óëó÷-

øåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðè àíàëèçå

ðàçíîîáðàçíûõ îáúåêòîâ.

Òðóäíîñòè îáåñïå÷åíèÿ ñîîòâåòñòâèÿ ðåçóëüòàòîâ

îïðåäåëåíèÿ âàëîâûõ ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ ýòèì

òðåáîâàíèÿì îáóñëîâëåíû îãðîìíûì ðàçíîîáðàçèåì

îáúåêòîâ èññëåäîâàíèÿ. Îíè òàêæå ïðèñóùè è îïðå-

äåëåíèþ ôîðì íàõîæäåíèÿ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ,

ïðè âûïîëíåíèè êîòîðîãî ïðèìåíÿþò ôàçîâûé õèìè-

÷åñêèé àíàëèç (ïîñëåäîâàòåëüíîå ðàçäåëåíèå è êîí-

öåíòðèðîâàíèå ôîðì íàõîæäåíèÿ ýëåìåíòà) ñ ïîñëå-

äóþùèì îïðåäåëåíèåì ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà êàæäîé

ôðàêöèè.

Êà÷åñòâî ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñóùåñòâåííî âëèÿåò

íà ïðàâèëüíîñòü îöåíêè îñíîâíûõ ãåîõèìè÷åñêèõ

ïàðàìåòðîâ: ãåîõèìè÷åñêîãî ôîíà; ïðèðîäíîãî ðàñ-

ñåÿíèÿ èëè äèñïåðñèè; ïàðàìåòðîâ ñâÿçè ìåæäó ñî-

äåðæàíèÿìè õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ èëè èõ ôîðì.

Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè àíàëèòè÷åñêèõ äàí-

íûõ è ñïîñîáû èõ ïîäãîòîâêè äëÿ îáðàáîòêè îïðåäå-

ëÿþò ïðàâèëüíîñòü âûâîäîâ [5, 6]. Èìåþùàÿñÿ ïðàê-

òèêà àíàëèçà ãåîõèìè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ ëèøü ïî àá-

ñîëþòíûì çíà÷åíèÿì êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ (áåç

ó÷åòà èõ ïîãðåøíîñòè) ïðèâîäèò ê ïîÿâëåíèþ ìíîãî-

÷èñëåííûõ íåäîñòîâåðíûõ ãåîõèìè÷åñêèõ àíîìàëèé,

÷òî äèñêðåäèòèðóåò ìåòîäû ãåîõèìè÷åñêèõ ïîèñêîâ.

Ñíèçèòü óðîâåíü ïîãðåøíîñòè îöåíêè ãåîõèìè÷åñêèõ

ïàðàìåòðîâ âîçìîæíî äâóìÿ ñïîñîáàìè: ïîâûøàÿ òî÷-

íîñòü ðåçóëüòàòîâ ëàáîðàòîðíîãî àíàëèçà è óâåëè-

÷èâàÿ îáúåì îïðîáîâàíèÿ â ïðåäåëàõ âûäåëåííûõ àíî-

ìàëüíûõ ïëîùàäåé. Ïðè ýòîì âòîðîé ñïîñîá áîëåå

òðóäîåìêèé è äîðîãîñòîÿùèé.

Òàêèì îáðàçîì, ïðè âûïîëíåíèè ãåîëîãî-ãåîõè-

ìè÷åñêèõ è ãåîýêîëîãè÷åñêèõ ðàáîò îñíîâíàÿ çàäà÷à

àíàëèòèêà ñâîäèòñÿ ê ðàçðàáîòêå ìåòîäîâ, ñïîñîáîâ è

ìåòîäèê àíàëèçà, îáåñïå÷èâàþùèõ âûñîêóþ ïðîèç-

âîäèòåëüíîñòü è òî÷íîñòü ðåçóëüòàòîâ, îïðåäåëÿåìóþ

ãåîõèìè÷åñêîé çàäà÷åé, ïðè îäíîâðåìåííîì èçìåðå-

íèè â øèðîêèõ äèàïàçîíàõ ñîäåðæàíèé áîëüøîãî ÷èñ-

ëà ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ ïåðåìåííîãî ñîñòàâà.

Äóãîâîé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç (ÄÐ ÀÝÀ),

ðàíåå «ñïåêòðàëüíûé àíàëèç», ñòàë ïîñòîÿííî èñïîëü-

çîâàòüñÿ è ïîëó÷èë ñâîå ðàçâèòèå â ðàáîòàõ êðóï-

íåéøèõ ãåîõèìèêîâ Â. È. Âåðíàäñêîãî, Â. Ì. Ãîëüä-

øìèäòà, Ë. Àðåíñà, À. Ï. Âèíîãðàäîâà è äð. Ñ 30-õ ãî-

äîâ ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ, íà÷èíàÿ ñ ðàáîò Í. È. Ñàôðî-

íîâà è À. Ï. Ñîëîâîâà, ðàçâèòèå ïðèêëàäíîé ãåîõèìèè

íåðàçðûâíî ñâÿçàíî ñ èñïîëüçîâàíèåì ÄÐ ÀÝÀ ïðè

ïîèñêîâûõ ãåîëîãè÷åñêèõ ðàáîòàõ [3]. È ñåãîäíÿ àòîì-

íî-ýìèññèîííûé àíàëèç íå óòðàòèë ñâîåãî çíà÷åíèÿ

ïðè âûïîëíåíèè òàêèõ èññëåäîâàíèé, òàê êàê îáåñïå-

÷èâàåò ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ áîëüøèíñòâà òèïîìîðô-

íûõ ýëåìåíòîâ íà óðîâíå è íèæå êëàðêîâûõ ñîäåð-

æàíèé, à òàêæå âûñîêóþ ãåîõèìè÷åñêóþ èíôîðìà-

òèâíîñòü äàííûõ êàê î âàëîâîì ñîäåðæàíèè, òàê è

ôîðìàõ ïðèñóòñòâèÿ ýëåìåíòà â ïðîáå. ÄÐ ÀÝÀ ðåàëè-

çóåòñÿ ïðè èñïàðåíèè ïðîá èç êàíàëà ýëåêòðîäà è ââå-

äåíèè ïîðîøêîâ â ïëàçìó ïî ñïîñîáó âäóâàíèÿ-ïðî-

ñûïêè, îïòèìàëåí ïðè àíàëèçå òâåðäûõ íåïðîâîäÿùèõ

âåùåñòâ, îáåñïå÷èâàåò ýêñïðåññíîñòü ïîëó÷åíèÿ è íå-

áîëüøóþ ñòîèìîñòü ðåçóëüòàòîâ, òàê êàê ïîçâîëÿåò îä-

íîâðåìåííî îïðåäåëÿòü øèðîêèé êðóã ýëåìåíòîâ îò

êëàðêîâûõ ñîäåðæàíèé äî ðóäíûõ.

Îñíîâíûå ýòàïû ðàçâèòèÿ ÄÐ ÀÝÀ ñâÿçàíû ñ ðà-

áîòàìè ß. Ä. Ðàéõáàóìà è åãî ñîðàòíèêîâ, ó÷åíèêîâ

è ïîñëåäîâàòåëåé, ïðîâîäèâøèìèñÿ â ëàáîðàòîðèÿõ

Èðêóòñêîãî ãîñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà, Èðãèðåä-

ìåòà è Èíñòèòóòà ãåîõèìèè èì. À. Ï. Âèíîãðàäîâà

ÑÎ ÀÍ ÑÑÑÐ [1, 7, 8]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàó÷íîå è

ïðàêòè÷åñêîå íàïðàâëåíèå äåÿòåëüíîñòè ëàáîðàòîðèè

îïòè÷åñêîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà è ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ — ðàçâèòèå òåîðèè, ñîâåðøåí-

ñòâîâàíèå ìåòîäè÷åñêîãî, ìåòðîëîãè÷åñêîãî è ïðî-

ãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ ïðè àâòîìàòèçàöèè è êîìïüþ-

òåðèçàöèè àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ãåîõèìè-

÷åñêèõ îáúåêòîâ è ñîçäàíèå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñî-

ñòàâà ïðèðîäíûõ è òåõíîãåííûõ ñðåä ñ öåëüþ óëó÷øå-

íèÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ, îáåñïå÷åíèÿ äîñòîâåðíîñòè
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ãåîõèìè÷åñêîé èíôîðìàöèè è ïîâûøåíèÿ ïðîèçâîäè-

òåëüíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ðàáîò.

Ðàçâèòèå ìèêðîýëåêòðîíèêè è êîìïüþòåðíûõ òåõ-

íîëîãèé ïðèâåëî ê èíòåíñèâíîìó ðàçâèòèþ òåõíèêè

àòîìíîé ñïåêòðîñêîïèè. Â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðè-

ÿõ ïðîèñõîäèò çàìåíà òðàäèöèîííûõ ñïåêòðîãðàôîâ

ìíîãîêàíàëüíûìè ñïåêòðîìåòðàìè, èñïîëüçóþùèìè

äëÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ âìåñòî ôîòîïëàñòèíîê è

ôîòîïëåíîê ëèíåéêè è ìàòðèöû òâåðäîòåëüíûõ äåòåê-

òîðîâ èçîáðàæåíèÿ. Òàêàÿ ìîäåðíèçàöèÿ îáåñïå÷èâàåò

àâòîìàòèçàöèþ ðóòèííûõ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ìåòî-

äèê è ïðèâîäèò ê óëó÷øåíèþ êà÷åñòâà àíàëèòè÷åñêèõ

ðåçóëüòàòîâ. Ïîëó÷åíèå äàííûõ â ýëåêòðîííîé ôîðìå

ñóùåñòâåííî îáëåã÷àåò ïîäãîòîâêó àíàëèòè÷åñêèõ ìà-

òåðèàëîâ äëÿ ñîçäàíèÿ áàç äàííûõ, ãåîëîãè÷åñêèõ è

ãåîõèìè÷åñêèõ ïîñòðîåíèé.

Â ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ â öåëÿõ ìîäåðíèçàöèÿ àòîìíî-

ýìèññèîííîãî àíàëèçà ïðîâåäåíî îñíàùåíèå ñïåêòðî-

ìåòðîâ âûñîêîñòàáèëüíûìè ýëåêòðîäóãîâûìè óñòà-

íîâêàìè äëÿ âîçáóæäåíèÿ àòîìîâ â ïëàçìå ðàçðÿäà è

àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ äëÿ ôîòîýëåêòðè÷åñêîé çàïèñè

ñïåêòðîâ (ôèðìà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñè-

áèðñê) [9, 10]. Â ëàáîðàòîðèè îïòè÷åñêîãî ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÎÑÀ è ÑÎ)

ôóíêöèîíèðóþò òðè ñïåêòðàëüíûõ êîìïëåêñà äëÿ âû-

ïîëíåíèÿ ÄÐ ÀÝÀ ïîðîøêîâûõ ïðîá. Ñïåêòðàëüíàÿ

óñòàíîâêà ñ âåðòèêàëüíîé äóãîé, îáùåé äëÿ äèôðàê-

öèîííûõ ñïåêòðîãðàôîâ ÄÔÑ-8, ÄÔÑ-13 è PGS-2, ìî-

äåðíèçèðîâàíà òðåìÿ ìíîãîêàíàëüíûìè àíàëèçàòî-

ðàìè ÌÀÝÑ è ãåíåðàòîðîì «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ», ÷òî

îáåñïå÷èëî ïåðåõîä íà ôîòîýëåêòðè÷åñêóþ ðåãèñòðà-

öèþ è ñòàáèëèçàöèþ óñëîâèé ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ. Íà

íîâóþ ïðèáîðíóþ áàçó ïåðåâåäåíû ìåòîäèêè êîëè-

÷åñòâåííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëåíèÿ ìèê-

ðîýëåìåíòîâ â ãîðíûõ ïîðîäàõ, ïî÷âàõ, ðûõëûõ è äîí-

íûõ îòëîæåíèÿõ, èñïîëüçóþùèå ìîäèôèêàòîðû è

âíóòðåííèå ñòàíäàðòû: Ag, B, Ge, Cu, Mo, Pb, Sn, Zn è

Tl [11]; Ni, Co, V, Cr, Sc, Ba, Sr è Ga [12 – 14]; W [15];

La, Ce, Nd, Yb è Y [16].

Äëÿ ñïåêòðàëüíîé óñòàíîâêè (ñïåêòðîãðàô

ÄÔÑ-458 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ è ãåíåðàòîðîì «Âåçó-

âèé-2») ðàçðàáîòàíû àòîìíî-ýìèññèîííûå ìåòîäèêè

êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ Au, Ag, As, Sb, Pt è Pd

â çîëîòîñîäåðæàùèõ ðóäàõ è íåðàñòâîðèìîì óãëåðî-

äèñòîì âåùåñòâå [17, 18]; ìèêðîýëåìåíòîâ â ñòâîðêàõ

äèàòîìîâûõ âîäîðîñëåé [19], ìàêðîêîëè÷åñòâ ïàëëà-

äèÿ è ìåäè â óãëåðîäñîäåðæàùèõ ñîðáåíòàõ [20];

12 – 16 ìèêðîýëåìåíòîâ â ïðèðîäíûõ è îáîãàùåííûõ

êâàðöèòàõ, äèîêñèäå êðåìíèÿ, ðàçëè÷íûõ ñîðòàõ êðè-

ñòàëëè÷åñêîãî êðåìíèÿ áåç è ñ èñïîëüçîâàíèåì ñîðá-

öèîííîãî êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïðèìåñåé íà ãðàôèòîâûé

ïîðîøîê [21 – 24]. Ïî çàêàçó ÎÎÎ «Óñîëüå-Ñèáèð-

ñêèé Ñèëèêîí» ðàçðàáîòàíà è àòòåñòîâàíà ìåòîäèêà

îïðåäåëåíèÿ 22 ïðèìåñåé â òðèõëîðñèëàíå è ÷åòûðåõ-

õëîðèñòîì êðåìíèè — èñõîäíûõ ïðîäóêòàõ ïðîèçâîä-

ñòâà ïîëèêðåìíèÿ (ÊÕÀ ÔÐ.1.31.2010.07881), êîòîðàÿ

âíåäðåíà â ïðàêòèêó ïðîèçâîäñòâåííîé ëàáîðàòîðèè

ïðåäïðèÿòèÿ [25]. Âûñîêèå èçìåðèòåëüíûå ñïîñîáíî-

ñòè ìåòîäèêè áûëè ïîäòâåðæäåíû ó÷àñòèåì â ìåæäó-

íàðîäíûõ ñëè÷èòåëüíûõ èñïûòàíèÿõ (òåìà ÊÎÎÌÅÒ

475�RU�09). Ïðè èñïîëüçîâàíèè ôèçè÷åñêîãî ìîäåëè-

ðîâàíèÿ âåùåñòâà ïðîâåäåíû èññëåäîâàíèÿ ïî îïòè-

ìèçàöèè óñëîâèé ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ ïðè ñîäåðæàíèè

â ïðîáàõ äî 80 – 90 % îòí. îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé,

÷òî ïîçâîëèëî îïðåäåëèòü áîëåå 35 ýëåìåíòîâ â ñàïðî-

ïåëÿõ äîííûõ îñàäêîâ îçåðà Êîòîêåëü, æåëåçî-ìàðãàí-

öåâûõ è æåëåçî-êîáàëüòîâûõ êîíêðåöèÿõ ×åðíîãî

ìîðÿ [26].

Íà îñíîâå òåîðèè èíôîðìàöèè, ìåòîäîâ ìíîãî-

ìåðíîãî ñòàòèñòè÷åñêîãî àíàëèçà è ñòàòèñòèêè îáúåê-

òîâ íå÷èñëîâîé ïðèðîäû ðàçðàáîòàíà êîíöåïòóàëüíàÿ

èíôîðìàöèîííàÿ ìîäåëü êîìïüþòåðíîé èíòåðïðå-

òàöèè äóãîâûõ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ êàê

ïîñëåäîâàòåëüíîå ðåøåíèå âû÷èñëèòåëüíûõ è êëàñ-

ñèôèêàöèîííûõ àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷ (ðèñ. 1) [27].

Ñôîðìèðîâàíû òàáëè÷íûå ôîðìàòû ïðåäñòàâëåíèÿ

ñïðàâî÷íîé è ýêñïåðèìåíòàëüíîé ñïåêòðàëüíîé èí-

ôîðìàöèè. Äàíû àëãîðèòìè÷åñêèå îïèñàíèÿ ìîäåëè

àíàëèòè÷åñêîãî ïàðàìåòðà ñïåêòðàëüíîé ëèíèè (ÀÏ) ñ

ó÷åòîì åå ñïåêòðàëüíîãî îêðóæåíèÿ è õåìîìåòðè-

÷åñêîãî ñïîñîáà âûáîðà îïòèìàëüíîãî âàðèàíòà ÀÏ;

ðåãðåññèîííûõ ìîäåëåé, àäàïòèðîâàííûõ ê ñïåê-

òðàëüíûì äàííûì äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ

çàâèñèìîñòåé ðàçëè÷íîé ðàçìåðíîñòè; ðàíãîâîãî êðè-

òåðèÿ äëÿ èõ ñðàâíåíèÿ è õåìîìåòðè÷åñêîãî ñïîñîáà

âûáîðà ìîäåëè ãðàäóèðîâêè îïòèìàëüíîãî òèïà è

ñòðóêòóðû; ýâðèñòè÷åñêèõ ìîäåëåé îöåíêè ñîîòâåòñò-

âèÿ ìàêðîñîñòàâà àíàëèçèðóåìîé ïðîáû è ãðàäóèðî-

âî÷íûõ îáðàçöîâ.

Ïðåäëîæåííàÿ èíôîðìàöèîííàÿ ìîäåëü èñïîëüçî-

âàíà ïðè ðàçðàáîòêå èíòåãðèðîâàííîãî ïðîãðàììíîãî

ïðîäóêòà äëÿ âûïîëíåíèÿ êîìïüþòåðíîé îáðàáîòêè

ñïåêòðîâ «Àâòîìàòè÷åñêàÿ ðàñøèôðîâêà äóãîâûõ

ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ» (ÈÏÏ ÀÐÄÝÑ) [28]. Ñõåìà

âçàèìîäåéñòâèÿ ýëåìåíòîâ ÈÏÏ ÀÐÄÝÑ è ýòàïû ðàç-

ðàáîòêè ìåòîäèê è âûïîëíåíèè àíàëèçà ïðîá ïðåä-

ñòàâëåíû íà ðèñ. 2. Ïðèíöèïèàëüíîé îñîáåííîñòüþ

ÈÏÏ ÀÐÄÝÑ ÿâëÿåòñÿ èñïîëüçîâàíèå ìîäåëåé ìíîãî-

ìåðíûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ñ èçìåíÿåìîé

ñòðóêòóðîé äàííûõ òàêèõ, êàê ìíîæåñòâåííàÿ ëèíåé-

íàÿ ðåãðåññèÿ — ìàòðè÷íûé ÌÍÊ; ðåãðåññèè íà ãëàâ-

íûõ êîìïîíåíòàõ, ïðîåêöèé íà ëàòåíòíûå ñòðóêòóðû.

Ïðèìåíåíèå ìíîãîìåðíûõ ãðàäóèðîâîê ïðè óäîâëå-

òâîðèòåëüíîì êà÷åñòâå îáó÷åíèÿ ãàðàíòèðóåò ñíèæå-

íèå ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòà â ïåðâóþ î÷åðåäü äëÿ

âêëàäà ñèñòåìàòè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé çà ñ÷åò ó÷åòà

ñïåêòðàëüíûõ è íåñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ, à òàêæå óëó÷-

øåíèå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ [29, 30]. Àíà-

ëèç ãëàâíûõ êîìïîíåíò èñïîëüçóåòñÿ äëÿ âûÿâëåíèÿ

ñêðûòûõ (ëàòåíòíûõ) ôàêòîðîâ â ñòðóêòóðå èññëåäóå-

ìûõ äàííûõ è íàõîæäåíèÿ ÷èñëà ãëàâíûõ êîìïîíåíò.

Â ìîäåëÿõ ìíîãîìåðíûõ ãðàäóèðîâîê ñòðóêòóðà

àíàëèòè÷åñêèõ äàííûõ îïèñàíà íåïåðåñåêàþùèìèñÿ

ïîäìíîæåñòâàìè ïðèçíàêîâ. Äëÿ âûáîðà îïòèìàëü-
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íûõ ïàðàìåòðîâ ìîäåëåé îáðàáîòêè ñïåêòðàëüíîé èí-

ôîðìàöèè èñïîëüçóåòñÿ ìåòîä îáðàòíîãî ðàñïðîñòðà-

íåíèÿ îøèáêè. Ïîèñê îïòèìèçàöèîííûõ êðèòåðèåâ,

ñîîòâåòñòâóþùèõ ëîãè÷åñêè îáîñíîâàííîìó ðåøåíèþ

êîíêðåòíîé çàäà÷è àíàëèòè÷åñêîãî ïðîöåññà, îñóùå-

ñòâëÿåòñÿ ïðè ìèíèìèçàöèè ñëó÷àéíûõ è ñèñòåìàòè-

÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé íà ýòàïàõ îáó÷åíèÿ (èíäåêñ

train) è òåñòèðîâàíèÿ (test)

ïîãðåøíîñòåé

ïîãðåøíîñòåé

train train

test t

E

E

�

�

� �

�

min,

est
�

�

�

�
min;

Etrain + Etest � min 	 äîïóñê.

Äëÿ ñðàâíåíèÿ âàðèàíòîâ è âûáîðà îïòèìàëüíîé

ìîäåëè èëè àëãîðèòìà èñïîëüçóþòñÿ ìîäèôèêàöèè

êëàñòåðèçîâàííîé ðàíæèðîâêè, ïîçâîëÿþùèå ñâåñòè

ìíîãîêðèòåðèàëüíóþ çàäà÷ó ê îäíîêðèòåðèàëüíîé

[29 – 31]. Äëÿ îïèñàíèÿ êà÷åñòâà ãðàäóèðîâî÷íûõ

ìîäåëåé èç ÷èñëà ðàññìàòðèâàåìûõ âàðèàíòîâ n-ìåð-

íûõ ãðàäóèðîâîê èñïîëüçîâàíà îöåíêà «ðàçìàõ îò-

íîñèòåëüíîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè íà èíòåð-

âàëå îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé». Â ðåêîìåíäàöèÿõ ïî

ìîäåëèðîâàíèþ ñòðóêòóðû òàáëèö ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ äàííûõ ïîêàçàíî, ÷òî â ñòðóêòóðó îáó÷àþùåé

âûáîðêè èç ñïåêòðîâ íàáîðà ãðàäóèðîâî÷íûõ îáðàç-

öîâ íåîáõîäèìî âêëþ÷àòü êàê ÷àñòíûå ïðèçíàêè, îòðà-

æàþùèå ñïåêòðàëüíûå è íåñïåêòðàëüíûå ýôôåêòû:

èíòåíñèâíîñòè íåñêîëüêèõ ëèíèé àíàëèòà, îòêîð-

ðåêòèðîâàííûå íà ïðèñóòñòâèå ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ;

ëèíèè èíòåðôåðèðóþùèõ ìèêðîýëåìåíòîâ; ëèíèè

ìàêðîýëåìåíòîâ, îòâå÷àþùèå çà ìàòðè÷íûå ýôôåêòû

[29, 30].

Ñ öåëüþ ó÷åòà ñïåêòðàëüíûõ è íåñïåêòðàëüíûõ

ýôôåêòîâ èçó÷åíû óñëîâèÿ ïðèìåíåíèÿ n-ìåðíûõ

ãðàäóèðîâîê ïðè ïðÿìîì àòîìíî-ýìèññèîííîì îïðå-

äåëåíèè áîðà è ôîñôîðà â ïðèðîäíûõ êâàðöèòàõ, îáî-

ãàùåííîì êâàðöå, ïîëèêðèñòàëëè÷åñêîì è ìåòàë-

ëóðãè÷åñêîì êðåìíèè ïî åäèíûì ãðàäóèðîâî÷íûì

çàâèñèìîñòÿì. Äëÿ ó÷åòà ìàòðè÷íûõ âëèÿíèé è ñïåê-

òðàëüíûõ ïîìåõ èñïîëüçîâàíû ìíîãîìåðíûå ãðà-

äóèðîâêè ïðîåêöèé íà ëàòåíòíûå ñòðóêòóðû ñ ðàç-

ëè÷íîé ðàçìåðíîñòüþ. Ýòî ïðèâåëî ê ñíèæåíèþ ïðå-

äåëîâ îáíàðóæåíèÿ áîðà è ôîñôîðà äî 2 · 10–6 è

1 · 10–5 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåííî, íåñìîòðÿ íà îòñóò-

ñòâèå ýòàïîâ õèìè÷åñêîé ïðîáîïîäãîòîâêè è êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ ïðèìåñåé. Ïðàâèëüíîñòü ïîëó÷àå-

ìûõ ðåçóëüòàòîâ ïîäòâåðæäåíà ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÌÑ è

ÈÍÀÀ [32].

Ñïåêòðàëüíûé êîìïëåêñ äëÿ äóãîâîãî àòîìíî-

ýìèññèîííîãî àíàëèçà òâåðäûõ ïîðîøêîâûõ îáðàçöîâ

ïî ñïîñîáó âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè âêëþ÷àåò ñïåêòðîìåòð

ÄÔÑ-458 ñ ÌÀÝÑ è ïðîãðàììîé «Àòîì», óñòàíîâêó

«Ïîòîê» ñî âñòðîåííûì ýëåêòðîäóãîâûì ãåíåðàòîðîì

«Øàðîâàÿ ìîëíèÿ». Ïðîâåäåíà îöåíêà àíàëèòè-
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ÁÀÇÀ ÇÍÀÍÈÉ

Ñïèñêè ãðóïï

àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé ýëåìåíòîâ

Ïîèñê è

èäåíòèôèêàöèÿ

àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé

Âàðèàíòû ó÷åòà

ñïåêòðàëüíîãî

ôîíà è

âû÷èñëåíèÿ

àíàëèòè÷åñêîãî

ïàðàìåòðà (ÀÏ)

Õåìîìåòðè÷åñêèå

ñïîñîáû âûáîðà

îïòèìàëüíûõ
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Ðèñ. 1. Êîíöåïòóàëüíàÿ ìîäåëü è ñõåìà ôóíêöèîíèðîâàíèÿ ñèñòåìû êîìïüþòåðíîé èíòåðïðåòàöèè äóãîâûõ àòîìíî-ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ [27]



÷åñêèõ âîçìîæíîñòåé íîâîãî îáîðóäîâàíèÿ è âûïîë-

íåíû êîíñòðóêöèîííûå äîðàáîòêè äëÿ ïîâûøåíèÿ åãî

íàäåæíîñòè. Âûáðàíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ïîëó-

÷åíèÿ è ðåãèñòðàöèè àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

ïðèðîäíûõ è òåõíîãåííûõ ïðîá. Ðàçðàáîòàíà è àò-

òåñòîâàíà ìåòîäèêà êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî

àíàëèçà (ÊÕÀ) ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîá ìåòîäîì ÀÝÀ ïî

ñïîñîáó âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè ÔÐ.1.31.2008.05150 [33],

â êîòîðîé îáðàáîòêà ñïåêòðîâ âûïîëíÿåòñÿ â ÈÏÏ

ÀÐÄÝÑ. Óëó÷øåíèå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ â 2 – 10

ðàç ïîëó÷åíî äëÿ 11 ýëåìåíòîâ èç 17 àòòåñòîâàííûõ,

ðåçóëüòàòû ñîîòâåòñòâóþò III – IV êàòåãîðèÿì Êëàñ-

ñèôèêàöèè ìåòîäîâ ëàáîðàòîðíîãî àíàëèçà ïî òî÷-

íîñòè ðåçóëüòàòîâ (ÎÑÒ ÌÏÐ 41-08-212-04). Äëÿ

îöåíêè êà÷åñòâà îáó÷åíèÿ è òåñòèðîâàíèÿ ïðè ðàç-

ðàáîòêå ìåòîäèêè ïðîâåäåíî îïðåäåëåíèå ñóðüìû â

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà (ãîð-

íûå ïîðîäû, ðóäû, îñàäêè, çîëà ýíåðãåòè÷åñêèõ óãëåé)

(ðèñ. 3, à, á ). Ñðàâíåíèå ñïîñîáîâ îáðàáîòêè îäíèõ

è òåõ æå ñïåêòðîâ ïðè èñïîëüçîâàíèè ëèíåéíîé ãðà-

äóèðîâêè â ïðîãðàììå «Àòîì» è ìíîãîìåðíîé ãðà-

äóèðîâêè â ÈÏÏ ÀÐÄÝÑ äåìîíñòðèðóåò óëó÷øåíèå

ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ â ïîñëåäíåì âàðèàíòå (ñì.

ðèñ. 3, â). Îòìå÷åíà õîðîøàÿ ñòàáèëüíîñòü ðåçóëü-

òàòîâ (ðèñ. 4), ïîëó÷åííûõ ïî ðàçðàáîòàííîé ìåòîäè-

êå, ïðè àíàëèçå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà: ñîâðå-

ìåííûå ðûõëûå îòëîæåíèÿ (ÑÃÕÌ-3 — îïðåäåëåíèå

ëèòèÿ), ãðàíèòà (ÑÃ-3 — áîðà), êâàðöåâîãî äèîðè-

òà (ÑÊÄ-1 — ôîñôîðà) è çîëîòîñîäåðæàùåé ðóäû

(ÑÇÐ-4 — ñóðüìû). Ìåòîäèêà èñïîëüçîâàíà äëÿ ïîëó-

÷åíèÿ íîâûõ äàííûõ ïî ãåîõèìèè ïîðîä è ðóä çîëîòî-

ðóäíûõ ìåñòîðîæäåíèé «Ïîãðîìíîå» (Âîñòî÷íîå Çà-

áàéêàëüå), «Îçåðíîå» (Áóðÿòèÿ) è äð.

Äëÿ ïîâûøåíèÿ íàäåæíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ èñ-

ñëåäîâàíèé ïðè ïîèñêîâî-îöåíî÷íûõ ãåîëîãî-ðàçâå-

äî÷íûõ ðàáîòàõ áûëè óñîâåðøåíñòâîâàíû è âíåäðåíû

â ëàáîðàòîðèè ÔÃÓÃÏ «×èòàãåîëîãîðàçâåäêà» ìå-

òîäèêè ñîðáöèîííî-àòîìíî-ýìèññèîííîãî îïðåäåëå-

íèÿ çîëîòà, ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ â ãîðíûõ ïîðîäàõ è

ðóäàõ ïî ñïîñîáó âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè. Èñïîëüçîâàíèå

ÌÀÝÑ ïðè ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ è êðåìíèéîðãàíè-

÷åñêîãî ñîðáåíòà ÏÑÒÌ-3 äëÿ êîíöåíòðèðîâàíèÿ ìå-

òàëëîâ èç êèñëîòíûõ ðàñòâîðîâ ïîçâîëèëî óëó÷øèòü

òî÷íîñòü ðåçóëüòàòîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ ìåòîäèêàìè, èñ-

ïîëüçóþùèìè äëÿ ñîðáöèè àêòèâèðîâàííûé óãîëü

ÁÀÓ. Ïðåäåëû êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâè-

ëè äëÿ Au, Pd 0,001 ã�ò è Pt — 0,01 ã�ò [34].

Íà ñðåäñòâà ãðàíòà ÐÔÔÈ ïî òåõíè÷åñêîìó çàäà-

íèþ ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ ôèðìà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»

ðàçðàáîòàëà è èçãîòîâèëà âûñîêîñêîðîñòíîé àíàëèçà-

òîð ÌÀÝÑ ñ ÷åòûðüìÿ ëèíåéêàìè ôîòîäèîäîâ ñ âðå-

ìåííûì ðàçðåøåíèåì 1 – 4 ìñ äëÿ ñïåêòðîãðàôà

ÑÒÝ-1 è óñòàíîâêè «Ïîòîê». Ïðîãðàììíîå îáåñïå-

÷åíèå «Àòîì» áûëî äîðàáîòàíî äëÿ âûïîëíåíèÿ ñöèí-

òèëëÿöèîííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà. Äëÿ

áàçîâîé ýêñïîçèöèè 4 ìñ âûïîëíåíà îöåíêà àíàëèòè-

÷åñêèõ âîçìîæíîñòåé íîâîãî ñïåêòðàëüíîãî îáîðóäî-

âàíèÿ è ïðåäëîæåíû ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ âàëîâûõ

ñîäåðæàíèé è îïèñàíèÿ ðàñïðåäåëåíèé ÷àñòèö Au è

Ag, Pt è Pd ïî êðóïíîñòè. Ðàññ÷èòàííûå ìåòðîëîãè-

÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îöåíîê ðàçìåðîâ ÷àñòèö è âà-

ëîâûõ ñîäåðæàíèé ïîêàçàëè, ÷òî ðåçóëüòàòû ñöèíòèë-

ëÿöèîííîãî àíàëèçà ÿâëÿþòñÿ ïîëóêîëè÷åñòâåííûìè

ïðè óäîâëåòâîðèòåëüíîé ñîïîñòàâèìîñòè ñ äàííûìè

ïðîáèðíîãî àíàëèçà, àòîìíî-àáñîðáöèîííîé è àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè. Ñôîðìóëèðîâàíû íà-

ïðàâëåíèÿ äàëüíåéøåãî ðàçâèòèÿ êîìïüþòåðíûõ ñïî-

ñîáîâ îáðàáîòêè ïîñëåäîâàòåëüíîñòåé ñöèíòèëëÿöè-

îííûõ ñïåêòðîâ íà îñíîâå òåîðåòè÷åñêîãî ðàçâèòèÿ è

ýêñïåðèìåíòàëüíîãî óòî÷íåíèÿ ìîäåëè ñöèíòèëëÿöè-

îííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà [35 – 37].

Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé, âûïîëíåííûõ ïîñëå ìî-

äåðíèçàöèè ñïåêòðàëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ äëÿ äóãîâîãî

ÀÝÀ ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðèáîðîâ ôèðìû «ÂÌÊ-Îïòî-

ýëåêòðîíèêà», ïðèâåäåíû â òàáë. 2. Äëÿ áîëüøèíñòâà

èç 53 îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ äîñòèãíóòûå ïðåäåëû

îïðåäåëåíèÿ â ãåîõèìè÷åñêèõ îáðàçöàõ ðàçíîîáðàçíî-

ãî ñîñòàâà ñîïîñòàâèìû ñ èõ êëàðêàìè. Êîíòðîëü ðå-

çóëüòàòîâ ïî ñòàíäàðòíûì îáðàçöàì è ìåæëàáîðàòîð-

íûé êîíòðîëü ñ ïðèâëå÷åíèåì ìåòîäîâ ÐÔÀ, ÀÀÀ,

ÈÑÏ-ÌÑ ïðîäåìîíñòðèðîâàëè óëó÷øåíèå ìåòðîëîãè-

÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà è ïîâûøå-

íèå ïðîèçâîäèòåëüíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ðàáîò. Òàêæå

ãàðàíòèþ íàäåæíîñòè ðåçóëüòàòîâ ÄÐ ÀÝÀ, âûïîëíÿå-

ìûõ â ëàáîðàòîðèè ÎÑÀ è ÑÎ ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ, ïîäòâåð-

æäàåò ó÷àñòèå â 10 ðàóíäàõ Ìåæäóíàðîäíîé ïðîãðàì-

ìû ïðîôåññèîíàëüíîãî òåñòèðîâàíèÿ ãåîàíàëèòè÷å-

����� !"�#$%�&�'�(�')#�$�)�*+�!()"�$,�(-')�%��.$/ �0$1�2(3$44� 56�5�$��, 78 �?

ÁÄ

ÁÇ

ÑÓÁÄ

Ìîäóëü ðåøåíèÿ

âû÷èñëèòåëüíûõ çàäà÷

Ìîäóëü ðåøåíèÿ

êëàññèôèêàöèîííûõ

çàäà÷

Èñõîäíûå

äàííûå äëÿ

àíàëèçà

Èìïîðò

Ýêñïîðò

äàííûõ

�

Ðåçóëüòàò

àíàëèçà

à

Çàãðóçêà äàííûõ èç ÏÎ «ÀÒÎÌ»

Âûáîð

ÎÀÏ

Âûáîð ÎÃÇ

Æóðíàëû îïåðàòèâíîãî è ïðèåìî÷íîãî

êîíòðîëÿ; ðåçóëüòàòîâ; àíàëèòèêà è ò.ä.

Ïîñòðîåíèå

-ìåðíûõ ÃÇn

Ðàñ÷åò ñîäåðæàíèé

àíàëèòîâ â ÑÎ è ïðîáàõ

Ðàñ÷åò ñòàòèñòèê
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á

Ðèñ. 2. ÈÏÏ ÀÐÄÝÑ: à — ñõåìà âçàèìîäåéñòâèÿ ýëåìåíòîâ

ïðîãðàììû; á — ýòàïû ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè è åå âûïîëíåíèÿ

ïðè àíàëèçå ïðîá (ÑÓÁÄ — ñèñòåìà óïðàâëåíèÿ áàçàìè äàí-

íûõ; ÁÄ — áàçà äàííûõ; ÁÇ — áàçà çíàíèé)



ñêèõ ëàáîðàòîðèé GeoPT, êîòîðóþ ñ 1995 ãîäà ïðîâî-

äèò Ìåæäóíàðîäíàÿ àññîöèàöèÿ ãåîàíàëèòèêîâ (IAG).

×èñëî ó÷àñòíèêîâ Ïðîãðàììû GeoPT ñîñòàâëÿåò áî-

ëåå 80 ëàáîðàòîðèé ñòðàí Åâðîïû, Àçèè, Àìåðèêè,

Àôðèêè è Àâñòðàëèè. Ñðàâíåíèå êîëè÷åñòâåííûõ è

ïðèáëèæåííî-êîëè÷åñòâåííûõ (ÏÊ ÀÝÀ) ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íûõ àíàëèòè÷å-

ñêèõ ìåòîäèê ñî ñðåäíèìè çíà÷åíèÿìè ñîäåðæàíèé

àíàëèòîâ, êîòîðûå óñòàíîâëåíû ïî äàííûì ìåæìåòîä-

íîãî êîíòðîëÿ, ñâèäåòåëüñòâóåò î õîðîøåì êà÷åñòâå

ðóòèííîãî àíàëèçà, ãðàìîòíûõ ìåòîäè÷åñêèõ ïîäõî-

äàõ ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèê è øèðîêèõ âîçìîæíîñòÿõ

ñîâðåìåííîãî ÄÐ ÀÝÀ [38].

Ïðåäâèäÿ êîìïüþòåðèçàöèþ àòîìíî-ýìèññèîííî-

ãî àíàëèçà, ß. Ä. Ðàéõáàóì ïèñàë: «Ïîâûøåíèå ïðà-

âèëüíîñòè àíàëèçà — ó÷åò è èñêëþ÷åíèå âëèÿíèÿ ïå-
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Ðèñ. 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñóðüìû â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà, ïîëó÷åííûå êëàññè÷åñêèì ÌÍÊ (ïðîãðàì-

ìà «Àòîì») è ìíîãîìåðíîé ãðàäóèðîâêîé ïî ìåòîäèêå ÔÐ.1.31.2008.0515 (ÈÏÏ ÀÐÄÝÑ): à — êîððåëÿöèîííûå çàâèñèìîñòè; á — âå-

ëè÷èíû îòíîñèòåëüíîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè (ÎÑÏ); â — àòòåñòîâàííûå è íàéäåííûå ñîäåðæàíèÿ ñóðüìû â ïðèðîäíûõ è

òåõíîãåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà



ðåêðåñòíûõ ïîìåõ è ôîðì íàõîæäåíèÿ îïðåäåëÿåìîãî

ýëåìåíòà â ïðîáå — äîëæíî îñíîâûâàòüñÿ íà òåîðèè

ìåòîäà. Íåäîñòàòî÷íîñòü òåîðåòè÷åñêèõ ïðåäñòàâëå-

íèé îïðåäåëèëà ðàçðàáîòêó è ïðèìåíåíèå â ñïåê-

òðàëüíîì àíàëèçå ýìïèðè÷åñêèõ è ïîëóýìïèðè÷åñêèõ

ïðèåìîâ ñíèæåíèÿ âåëè÷èíû ñèñòåìàòè÷åñêèõ îøè-

áîê. Ê òàêèì ïðèåìàì îòíîñÿòñÿ: à) ðàöèîíàëüíûé âû-

áîð ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äëÿ ãðàäóèðîâêè àíàëèòè-

÷åñêîãî óñòðîéñòâà; á) ñïåöèàëüíàÿ ïîäãîòîâêà ïðîá

äëÿ óñðåäíåíèÿ èõ ñîñòàâà è ñâîéñòâ; â) èñïîëüçîâà-

íèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà; ã) ñïîñîá äîáàâîê; ä) ñî-

âåðøåíñòâîâàíèå ñàìîãî àíàëèòè÷åñêîãî óñòðîéñòâà,

ïðèìåíåíèå ñïåöèàëüíûõ èñòî÷íèêîâ âîçáóæäåíèÿ

ñïåêòðîâ. Êàæäûé èç ýòèõ ïðèåìîâ èìååò ñâîè ïðå-

èìóùåñòâà è îãðàíè÷åíèÿ. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ âîç-

ìîæíîñòè ýòèõ ïðèåìîâ â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè èñ-

÷åðïàíû è òðåáóåòñÿ ðàçðàáîòêà íîâûõ ñïîñîáîâ óëó÷-

øåíèÿ ïðàâèëüíîñòè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà. Ïîèñê

òàêèõ ñïîñîáîâ ñâÿçàí ïðåæäå âñåãî ... ñ ïðèâëå÷åíè-

åì ìåòîäîâ êèáåðíåòèêè è òåîðèè èíôîðìàöèè» [8].

Ñôîðìèðîâàííûå èðêóòñêèìè ñïåêòðîñêîïèñòàìè ïîä

ðóêîâîäñòâîì ß. Ä. Ðàéõáàóìà íàïðàâëåíèÿ òåîðåòè÷å-

ñêèõ, ýêñïåðèìåíòàëüíûõ è ìåòîäè÷åñêèõ èññëåäîâà-

íèé â îáëàñòè ÄÐ ÀÝÀ, âêëþ÷àþùèå ìîäåëèðîâàíèå

àíàëèòè÷åñêèõ ïðîöåññîâ, èçó÷åíèå ôîðìû è ñâîéñòâ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, ïðèìåíåíèå òåîðèè èíôîð-

ìàöèè â àòîìíî-ýìèññèîííîì àíàëèçå, ðàçâèâàþòñÿ

ïðè äàëüíåéøåé àâòîìàòèçàöèè è êîìïüþòåðèçàöèè

ìåòîäà.

Ïðèìåíåíèå ÌÀÝÑ â ãåîëîãèè ãîðàçäî ñêðîìíåå,

÷åì â ìåòàëëóðãèè è àòîìíîé ïðîìûøëåííîñòè, íå-

ñìîòðÿ íà òî ÷òî Ðîññèÿ ïî-ïðåæíåìó îñòàåòñÿ äî-

áûâàþùåé ñòðàíîé. Òðàäèöèîííî â ðîññèéñêîé øêîëå

àòîìíîé ñïåêòðîñêîïèè áîëüøîå âíèìàíèå óäåëÿëîñü

äóãîâûì èñòî÷íèêàì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà (ÈÂÑ). Â

ÑÑÑÐ áûëè ñîçäàíû ïåðâûå óñòðîéñòâà äëÿ ñïîñîáà

âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè. Äóãîâûå ÈÂÑ ÿâëÿþòñÿ íàèáîëåå

ýêîíîìè÷íûìè è ýêîëîãè÷íûìè ïî ñðàâíåíèþ ñ áîëü-

øèíñòâîì äðóãèõ èñòî÷íèêîâ íèçêîòåìïåðàòóðíîé

ïëàçìû, îñòàþòñÿ âíå êîíêóðåíöèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàííîé ïëàçìîé. Îäíàêî ñåãîäíÿ ëàáîðàòîðèè ñòîÿò

ïåðåä âûáîðîì: ïðèìåíÿòü äóãîâîé èëè ÈÑÏ àòîì-

íî-ýìèññèîííûé àíàëèç. Ê ñîæàëåíèþ, èñïîëüçîâàíèå

äóãîâîãî ðàçðÿäà â ñîâðåìåííûõ ñïåêòðîìåòðàõ êðàé-

íå çàòðóäíåíî èç-çà îòñóòñòâèÿ êîìïüþòåðíîé îáðà-

áîòêè äàííûõ, îáåñïå÷èâàþùåé òðåáóåìûå ïîãðåøíî-

ñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Ñîâåðøåíñòâîâàíèå ÄÐ ÀÝÀ ñâÿçàíî ñ íîâûìè

ñïîñîáàìè îáðàáîòêè ñïåêòðàëüíîé èíôîðìàöèè [39].

Òðàíñôîðìàöèÿ íàêîïëåííûõ çà ïîëòîðà âåêà îïûòà è

çíàíèé â àòîìíîé ñïåêòðîñêîïèè, ìàòåìàòèêå è êèáåð-

íåòèêå â èíôîðìàöèîííûå ìîäåëè óïðàâëåíèÿ, âêëþ-

÷àþùèå ýëåìåíòû èñêóññòâåííîãî èíòåëëåêòà è àäåê-

âàòíî îïèñûâàþùèå ïðîöåññû â äóãîâîì ðàçðÿäå, è

ïîñëåäóþùàÿ ðåàëèçàöèÿ òàêèõ ìîäåëåé â êîììåð÷å-

ñêèõ ïðîãðàììíûõ ïðîäóêòàõ ñïîñîáíû ñåãîäíÿ èçìå-

íèòü ïîëîæåíèå â äóãîâîé àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåê-

òðîìåòðèè â öåëîì. Òàêèì îáðàçîì, àíàëèòè÷åñêèå

âîçìîæíîñòè äóãîâîé àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðî-
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Òàáëèöà 2. Êëàðêè ýëåìåíòîâ è äèàïàçîíû èõ îïðåäåëåíèÿ (Cmin; Cmax)* â ãåîõèìè÷åñêèõ îáðàçöàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íûõ ìå-

òîäèê ÄÐ ÀÝÀ

Ýëåìåíò

Êëàðê

â ëèòîñôåðå,

ã�ò

Ñïîñîá èñïàðåíèÿ èç êàíàëà ýëåêòðîäà Ñïîñîá âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè

ÏÊ ÀÝÀ ôîòîïëàñòèíêà,

âèçóàëüíàÿ èíòåðïðåòàöèÿ

ÌÀÝÑ (Âåçóâèé èëè Øàðîâàÿ ìîëíèÿ) ÌÀÝÑ (óñòàíîâêà «Ïîòîê»)

29 ýëåìåíòîâ

[17, 21, 26]

25 ýëåìåíòîâ

[11 – 16]

26 ýëåìåíòîâ

[26, 33] è F

Ñöèíòèëëÿöèÿ

[35 – 37]

Si 305400 1 0,1 – 400000 — — —

Al 78300 10 (5)**100 – 200000 — — —

Mg 13900 1 0,1 – 250000 — — —

Ca 28700 10 6 – 350000 — — —

Fe 35400 1 0,3 – 500000 — — —

Na 24500 10 1 – 150000 — — —

K 28200 500 — — — —

Ba 590 10 5 – 340000 (2) 80 – 7000 — —

Sr 290 30 20 – 200000 (0,6) 180 – 5000 — —

Li 30 10 — — 10 – 300 —

P 810 20 50 – 150000 — 50 – 5000 —

B 9 10 2 – 5000 2 – 150 2 – 500 —

Mn 690 1 (0,1) 10 – 500000 — 50 – 3000 —

Ti 4700 10 (1) 10 – 150000 — — —

Ni 44 1 1 – 10000 5 – 2500 5 – 200 —

Co 12 1 0,7 – 3000 1 – 1950 0,5 – 200 —

V 95 10 2 – 10000 2 – 500 3 – 300 —

Cr 70 10 5 – 13000 4 – 500 7 – 340 —

W 1,3 10 — 0,2 – 1000 0,7 – 2000 —

Mo 1 1 1 – 6000 0,3 – 50 0,5 – 50 —

Sn 3 1 1 – 30000 0,5 – 350 2 – 50 —

Be 2 0,1 1 – 1000 0,8 – 25 — —

Sc 14 1 1 – 300 0,6 – 1950 — —

Ga 17 1 1 – 1000 4 – 150 1 – 50 —

Pb 15 1 1 – 50000 0,8 – 700 5 – 500 —

Cu 30 1 1 – 50000 5 – 500 5 – 5000 —

Zn 60 20 20 – 30000 10 – 1000 20 – 1 % —

Ag 0,06 0,02 0,03 – 15 0,03 – 50 0,02 – 10 0,05 – 15

Au 0,004 1 1 – 500 — 1 – 30 0,004 – 10

Pt 0,005 10 — — — 0,03 – 10

Pd 0,01 5 — — — 0,002 – 13

Te 0,002 20 — — — —

Sb 0,5 10 50 – 10000 — 0,5 – 200 —

As 1,7 50 70 – 80000 — 0,5 – 5000 —

Tl 1,3 3 3 – 300 0,12 – 20 0,3 – 100 —

Ge 1,3 1 1 – 300 0,8 – 10 0,2 – 50 —

In 0,07 1 — — 3 – 100 —

Bi 0,2 1 1 – 3000 — 0,3 – 100 —

Cd 0,13 10 3 – 2000 — 0,3 – 100 —

Zr 160 1 (0,8) 30 – 1000 — — —

Hf 3 3 — — — —

Nb 20 5 10 – 100000 — — —

Ta 3,4 70 — — — —

La 44 10 7 – 1000 1,8 — —

Ce 75 50 — 5,8 — —

Gd 6 10 — — — —

Nd 30 50 — 1,6 — —

Yb 3,4 1 — 0,5 — —

Y 34 1 5 – 1000 0,6 — —

U 3,5 50 — — — —

Th 11 20 — — — —

Hg 0,08 — — — 10 – 100 —

F 720 — — — 50 – 5000 —

* Äèàïàçîí ñîäåðæàíèé óêàçàí áåç èñïîëüçîâàíèÿ ïðîöåäóðû ðàçáàâëåíèÿ.

** Â ñêîáêàõ óêàçàíû ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ ïî ìåòîäèêå [21] èëè [14].



ìåòðèè â ðåøåíèè ãåîëîãî-ãåîõèìè÷åñêèõ çàäà÷ íå èñ-

÷åðïàíû è ïî ñåé äåíü.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 7 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ðàññìîòðåíû âîçìîæíîñòè ïðèìåíåíèÿ äóãîâîãî ñöèíòèëëÿöèîííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíà-

ëèçà ñ âûñîêîñêîðîñòíûì àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âàëîâûõ ñîäåðæàíèé Au, Ag, Pt

è Pd è ðàñïðåäåëåíèÿ èõ ÷àñòèö ïî êðóïíîñòè â îáðàçöàõ ãîðíûõ ïîðîä, ðóä è òåõíîëîãè÷åñêèõ

ïðîáàõ. Íà îñíîâå èçó÷åíèÿ ñòàòèñòè÷åñêèõ ñâîéñòâ àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ âûáðàíû îïòèìè-

çèðîâàííûå óñëîâèÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ è ñïîñîáû èõ îáðàáîòêè. Ïðåäåëû îïðåäåëåíèÿ äëÿ Au,

Ag, Pt è Pd ñîñòàâèëè 0,004; 0,05; 0,03 è 0,0013 ã/ò ñîîòâåòñòâåííî. Ïðåäñòàâëåíû íîâûå äàííûå î

ãðàíóëîìåòðè÷åñêîì ñîñòàâå ÷àñòèö Au, Ag, Pt è Pd ñ ðàçìåðàìè áîëåå 2 ìêì â ìàòåðèàëå 14 ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ãîðíûõ ïîðîä è ðóä ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äóãîâîé ñöèíòèëëÿöèîííûé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; ÌÀÝÑ ñ âûñîêèì

âðåìåííûì ðàçðåøåíèåì; ãåîëîãè÷åñêèå îáðàçöû; çîëîòî; ñåðåáðî; ïëàòèíà; ïàëëàäèé.

Ðàçâèòèå ìåòîäîâ àíàëèçà ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ ñâÿçà-

íî ñ ïîâûøåíèåì èíôîðìàòèâíîñòè è äîñòîâåðíîñòè

äàííûõ ïðè îïðåäåëåíèè êàê âàëîâûõ ñîäåðæàíèé îò

êëàðêîâûõ äî ðóäíûõ, òàê è ìàêðîñîñòàâà îòäåëüíûõ

ôàç èëè ôîðì íàõîæäåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîáå. Ñöèí-

òèëëÿöèîííûé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç (ÑÀÝÀ)

ïîðîøêîâûõ ïðîá ïî ñïîñîáó âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè

ñïîñîáåí ïðåäîñòàâèòü èç îäíîãî ñïåêòðà ïðîáû èí-

ôîðìàöèþ î âàëîâîì ñîäåðæàíèè è ìèíåðàëüíûõ ôà-

çàõ ñ ðàçìåðîì ÷àñòèö áîëåå 2 ìêì, â ñîñòàâ êîòîðûõ

âõîäÿò áëàãîðîäíûå ìåòàëëû (ÁÌ) áåç èõ ïðåäâà-

ðèòåëüíîãî âûäåëåíèÿ è êàêîé-ëèáî õèìè÷åñêîé îá-

ðàáîòêè, êðîìå èçìåëü÷åíèÿ. Òàêæå èñïîëüçîâàíèå

ÑÀÝÀ äåëàåò âîçìîæíûì îöåíêó ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà

èíäèâèäóàëüíûõ ÷àñòèö.

Òåîðåòè÷åñêèå îñíîâû è àïïàðàòóðà ñöèíòèëëÿ-

öèîííîãî ìåòîäà áûëè ðàçðàáîòàíû èðêóòñêèìè ñïåê-

òðîñêîïèñòàìè ïîä ðóêîâîäñòâîì ß. Ä. Ðàéõáàóìà

[1 – 3]. Äèñïåðñíàÿ ïðîáà ñîñòîèò èç ïîðîøêà, ÷àñòè-

öû êîòîðîãî ïðè ñðåäíåé êðóïíîñòè íå áîëåå 75 ìêì

ïðåäñòàâëåíû ìèíåðàëàìè è ñàìîðîäíûìè ýëåìåí-

òàìè. Ïðè íåïðåðûâíîì ââåäåíèè ïðîáû â äóãîâîé

ýëåêòðè÷åñêèé ðàçðÿä ïî ñïîñîáó âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè

êàæäàÿ ÷àñòèöà ïðè ïðîëåòå ÷åðåç ïëàçìó íàãðåâàåòñÿ

è èñïàðÿåòñÿ. Àòîìû ýëåìåíòîâ, èç êîòîðûõ îíà ñî-

ñòîèò, âîçáóæäàþòñÿ â ïëàçìå è âûñâå÷èâàþòñÿ. Íà-

áëþäàåìàÿ âñïûøêà (àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë) ðåãè-

ñòðèðóåòñÿ êàê èìïóëüñ èíòåíñèâíîñòè íà äëèíå âîë-

íû ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà, èç êîòîðîãî ñîñòîèò

1
Ó÷ðåæäåíèå Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê Èíñòèòóò ãåîõèìèè
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÷àñòèöà, â òå÷åíèå íåêîòîðîãî èíòåðâàëà âðåìåíè. Èí-

òåíñèâíîñòü è ïðîäîëæèòåëüíîñòü èìïóëüñà ïðî-

ïîðöèîíàëüíû êîëè÷åñòâó àòîìîâ, âûñâå÷èâàåìûõ

ïðè âîçáóæäåíèè, ñêîðîñòè èñïàðåíèÿ ÷àñòèöû, ò.å.

çàâèñÿò îò åå ðàçìåðà è ìàêðîñîñòàâà (òåìïåðàòóðû

ïëàâëåíèÿ âåùåñòâà, èç êîòîðîãî ñîñòîèò ÷àñòèöà),

âðåìåíè íàõîæäåíèÿ ÷àñòèöû â ïëàçìå (ñêîðîñòè âäó-

âàíèÿ). Â ñïîñîáå âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè ñëîæíî êîíòðî-

ëèðîâàòü è óïðàâëÿòü ïàðîîáðàçîâàíèåì ÷àñòèö ïðîáû

â ïëàçìå. Äèñïåðñíîñòü è õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ÷àñòèö

îêàçûâàþò ñóùåñòâåííîå âëèÿíèå íà ñêîðîñòü è ïîë-

íîòó èñïàðåíèÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà. Èìåííî ïî

ýòîé ïðè÷èíå ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðè õîðîøåé âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòè ìîãóò èìåòü áîëüøèå ñèñòåìàòè-

÷åñêèå ïîãðåøíîñòè. Ïðàâèëüíîñòü (ñíèæåíèå ñèñòå-

ìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè) ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ìîæåò

áûòü ïîâûøåíà ïóòåì óëó÷øåíèÿ èñïîëüçîâàíèÿ òåõ

ñâåäåíèé, êîòîðûå ñîäåðæàòñÿ â àíàëèòè÷åñêîì ñèã-

íàëå. Ïðîñòåéøèì ñïîñîáîì ÿâëÿåòñÿ äåëåíèå ñèã-

íàëà íà ÷àñòè (èëè âî âðåìåíè, èëè â ïðîñòðàíñòâå) ñ

ïîñëåäóþùèì èçìåðåíèåì êàæäîé ÷àñòè ñèãíàëà [4].

Â ñöèíòèëëÿöèîííîì àíàëèçå ïðè äåëåíèè íà êðàò-

êîâðåìåííûå (10–4 – 10–3 ñ) èìïóëüñû èíòåãðàëüíîãî

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà (ïðîäîëæèòåëüíîñòü 10 –

100 ñ) íà îïðåäåëåííîé äëèíå âîëíû èíòåíñèâíîñòü

ñïåêòðàëüíîãî ôîíà ìàëà, è îòíîøåíèå ñèãíàëà ê

øóìó óâåëè÷èâàåòñÿ, ïîýòîìó òåîðåòè÷åñêè ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ õèìè÷åñêîãî ýëåìåíòà ìîæåò ñíèæàòüñÿ

â 100 – 1000 ðàç [1].

Ñòàòèñòè÷åñêàÿ ìîäåëü ñöèíòèëëÿöèîííîãî ìåòî-

äà îïèñûâàåò ïðîöåññ ïóàññîíîâñêèì ðàñïðåäåëåíèåì

èç ïðåäïîëîæåíèÿ, ÷òî êàæäàÿ ÷àñòèöà èìååò ñôå-

ðè÷åñêóþ ôîðìó è â ïëàçìå ðàçðÿäà äàåò îäíó âñïûø-

êó, èìïóëüñû íå çàâèñÿò äðóã îò äðóãà, è âåðîÿòíîñòü

îäíîâðåìåííî ïîÿâëåíèÿ íåñêîëüêèõ âñïûøåê ïðå-

íåáðåæèìî ìàëà [1]. Â ÑÀÝÀ èìïóëüñû âñïûøåê, ïî-

ëó÷àåìûå ïðè ðåãèñòðàöèè, ñîîòâåòñòâóþò êîëè÷åñòâó

îòäåëüíûõ ÷àñòèö, ïðîõîäÿùèõ ÷åðåç ïëàçìó, ò.å. èìå-

åò ìåñòî ðàâåíñòâî N÷àñòèö 
 Nâñïûøåê. Òàêèì îáðàçîì,

àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ïðè ñöèíòèëëÿöèîííîì ñïî-

ñîáå ðåãèñòðàöèè ÿâëÿåòñÿ ñóììîé âñåõ èìïóëüñîâ,

çàðåãèñòðèðîâàííûõ íà êîíêðåòíîé (çàäàííîé) äëèíå

âîëíû, ò.å. I
i

i

N

�

�

1

âñïûøåê

, ãäå Ii — èçëó÷åíèå îò êàæäîé i-é

÷àñòèöû. Íà ïðàêòèêå ïàðàëëåëüíî ñ àíàëèòè÷åñêèì

ñèãíàëîì ïðîèñõîäèò ðåãèñòðàöèÿ øóìîâ — ëîæíûõ

âñïûøåê, ïðè÷èíàìè ïîÿâëåíèÿ êîòîðûõ ÿâëÿþòñÿ êàê

ïðèáîðíûå ïîìåõè, òàê è âàðèàöèè ñîñòàâà ïðîá. Äëÿ

âûäåëåíèÿ ïîëåçíûõ ñèãíàëîâ â êà÷åñòâå ôèëüòðà ââî-

äèòñÿ íóëåâîé ïîðîã [1, 2]. Ïîñëå ðåãèñòðàöèè ñóì-

ìàðíîãî àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà è èñêëþ÷åíèÿ øóìîâ

ïîëó÷åííûå âåëè÷èíû èíòåíñèâíîñòåé èñïîëüçóþòñÿ

äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé è ðå-

øåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è — îïðåäåëåíèÿ âàëîâûõ ñî-

äåðæàíèé àíàëèòîâ.

Ðàíåå äëÿ ðåãèñòðàöèè ñöèíòèëëÿöèé (âñïûøåê)

íà ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû óñòàíàâëèâàëè ôîòîýëåê-

òðè÷åñêèå ïðèñòàâêè ñ ðàçëè÷íûì ÷èñëîì ôîòîýëåê-

òðîííûõ óìíîæèòåëåé (ÔÝÓ) ñ âðåìåíåì áàçîâîé ýêñ-

ïîçèöèè 5 ìñ è áîëåå. Ñ ïîìîùüþ èíòåãðàòîðîâ, äèñ-

êðèìèíàòîðîâ, ïåðåñ÷åòíûõ óñòðîéñòâ, ìèêðîÝÂÌ

ïðîèçâîäèëèñü ñ÷åò èìïóëüñîâ è èçìåðåíèå èõ èíòåí-

ñèâíîñòåé. Îäèí ÔÝÓ ïðåäíàçíà÷àëñÿ äëÿ èçìåðåíèÿ

èíòåíñèâíîñòè ôîíà, äðóãèå — âñïûøåê íà äëèíàõ

âîëí àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé. Èñïîëüçîâàíèå ÔÝÓ ïîç-

âîëèëî îïðåäåëÿòü çîëîòî ïî ñïîñîáó âäóâàíèÿ-ïðî-

ñûïêè ïîðîøêîâ â ïëàçìó äóãîâîãî ðàçðÿäà ñ ñîäåðæà-

íèÿ 0,03 ã�ò ïðè sr � 30 % [1], ñåðåáðà, ïëàòèíû è ïàë-

ëàäèÿ — 0,01; 0,1 è 0,004 ã�ò ñîîòâåòñòâåííî [2]. Ïðè-

ìåíåíèå áîëåå âûñîêîòåìïåðàòóðíîé ïëàçìû äóãîâîãî

äâóõñòðóéíîãî ïëàçìîòðîíà òîæå íå ïîçâîëèëî

äîñòè÷ü ïðåäåëîâ îïðåäåëåíèÿ, ñîîòâåòñòâóþùèõ

êëàðêîâûì ñîäåðæàíèÿì ÁÌ, áûë ñäåëàí âûâîä, ÷òî

«äàëüíåéøåå ñíèæåíèå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ è ïî-

âûøåíèå òî÷íîñòè èçìåðåíèé ñâÿçàíî ñ âûáîðîì îï-

òèìàëüíûõ óñëîâèé àíàëèçà è ñîâåðøåíñòâîâàíèåì

èçìåðèòåëüíîé ñõåìû ðåãèñòðàöèè àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà» [3].

Ïî çàêàçó ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ ôèðìà «ÂÌÊ-Îïòî-

ýëåêòðîíèêà» ðàçðàáîòàëà ìíîãîêàíàëüíûé àíàëèçà-

òîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ äëÿ ñïåêòðîãðàôà

ÑÒÝ-1, îáåñïå÷èâàþùèé ðåãèñòðàöèþ ïîñëåäîâàòåëü-

íîñòåé ñïåêòðîâ â íåêîòîðîì äèàïàçîíå äëèí âîëí ñ

âûñîêèì âðåìåííûì ðàçðåøåíèåì (1 – 4 ìñ) [5]. Â ñî-

ñòàâ àíàëèçàòîðà âõîäèò òåðìîñòàáèëèçèðîâàííàÿ

ìíîãîêðèñòàëüíàÿ ñáîðêà èç ÷åòûðåõ ëèíååê ôîòîäèî-

äîâ (êîëè÷åñòâî ôîòîäèîäîâ â ëèíåéêå — 2612, ðàçìå-

ðû ôîòîäèîäà — 12,5 ìêì × 4 ìì). Íîâûå àïïàðàòíûå

ðåøåíèÿ ïîòðåáîâàëè ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ ïðîãðàìì-

íîãî îáåñïå÷åíèÿ. Íåêîòîðûå îñîáåííîñòè ðåãèñòðà-

öèè è îáðàáîòêè ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñïåêòðîâ ðåàëè-

çîâàíû â ïðîãðàììå «Àòîì» [6, 7].

Òðàäèöèîííî èñïîëüçóåìûå â ÑÀÝÀ ìåòîäè-

÷åñêèå ïðèåìû àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá áûëè

àäàïòèðîâàíû ê ðàçðàáîòàííîìó îáîðóäîâàíèþ [8, 9].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — óòî÷íåíèå àíàëèòè÷åñêèõ

âîçìîæíîñòåé íîâîé ñïåêòðàëüíîé óñòàíîâêè è îïòè-

ìèçàöèÿ ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè äóãîâîãî ñöèíòèëëÿ-

öèîííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ âàëîâûõ ñîäåðæàíèé ÁÌ è ðàñïðåäåëåíèÿ èõ ÷àñ-

òèö ïî êðóïíîñòè â ãîðíûõ ïîðîäàõ, ðóäàõ è òåõíîëî-

ãè÷åñêèõ ïðîáàõ. Äëÿ ðåøåíèÿ ýòèõ çàäà÷ è óëó÷øå-

íèÿ ïðåäåëîâ îïðåäåëåíèÿ Au, Ag, Pt è Pd èçó÷åíû

ñòàòèñòè÷åñêèå ñâîéñòâà àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ ïðè

âûáîðå óñëîâèé ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ è ñïîñîáîâ èõ

îáðàáîòêè. Ðåêîìåíäîâàííûå óñëîâèÿ âûïîëíåíèÿ

àíàëèçà ïðîòåñòèðîâàíû ïðè îïðåäåëåíèè âàëîâûõ ñî-

äåðæàíèé Au, Ag, Pt è Pd è îöåíêå ðàñïðåäåëåíèé ïî

êðóïíîñòè èõ ÷àñòèö â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ðàçíîîá-

ðàçíîãî ñîñòàâà.
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Àïïàðàòóðà è ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå. Ñïåê-

òðàëüíàÿ óñòàíîâêà äëÿ ÑÀÝÀ âêëþ÷àåò óñòàíîâêó

«Ïîòîê» äëÿ ââåäåíèÿ ïðîá â äóãîâîé ðàçðÿä ïî ñïî-

ñîáó âäóâàíèÿ-ïðîñûïêè ñî âñòðîåííûì ýëåêòðîäó-

ãîâûì ãåíåðàòîðîì «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ», êîòîðûé îáåñ-

ïå÷èâàåò âûñîêèé ÊÏÄ è ñòàáèëèçàöèþ òîêà íåçà-

âèñèìî îò ñîñòîÿíèÿ ýëåêòðîäîâ, ñêîðîñòè è ðàâ-

íîìåðíîñòè ïîäà÷è ïîðîøêîâ [7]. Âûñîêîñêîðîñòíîé

àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ, ñîñòîÿùèé èç ÷åòûðåõ âûñîêî÷óâ-

ñòâèòåëüíûõ ôîòîäèîäíûõ ëèíååê, óñòàíîâëåí âìåñòî

êàññåòû íà ñïåêòðîãðàô ÑÒÝ-1 ñ òðåõëèíçîâîé ñèñ-

òåìîé îñâåùåíèÿ. Êàæäàÿ ëèíåéêà ðåãèñòðèðóåò ñïåê-

òðàëüíûé äèàïàçîí, â êîòîðîì íàõîäÿòñÿ àíàëèòè-

÷åñêèå ëèíèè çîëîòà, ñåðåáðà, ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ

(ðèñ. 1). Äëÿ ëèíèé Au è Pt îáðàòíàÿ äèñïåðñèÿ —

0,37 íì�ìì, Ag è Pd — 0,47 íì�ìì. Îãðàíè÷åíèåì

äàííîãî îáîðóäîâàíèÿ ÿâëÿåòñÿ äåñÿòèêðàòíîå ñóæå-

íèå íà êàæäîé ëèíåéêå ðåãèñòðèðóåìîãî ñïåêòðàëüíî-

ãî äèàïàçîíà ïðè óìåíüøåíèè áàçîâîé ýêñïîçèöèè

çàïèñè ñïåêòðà äî 1 ìñ (óâåëè÷åíèè âðåìåííîãî ðàçðå-

øåíèÿ). Îáúåì ñîõðàíåííîé èíôîðìàöèè ïðè ðåãè-

ñòðàöèè îäíîé ïîñëåäîâàòåëüíîñòè ñïåêòðîâ óâåëè÷è-

âàåòñÿ â çàâèñèìîñòè îò âåëè÷èíû áàçîâîé ýêñïîçè-

öèè â 2,5 – 3 ðàçà [8]. Ïîýòîìó â íàñòîÿùåì èññëåäîâà-

íèè âñå ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàëèñü ïðè áàçîâîé ýêñïî-

çèöèè 4 ìñ. Îáðàáîòêà ñïåêòðîâ (ðàñ÷åò êîëè÷åñòâà è

èíòåíñèâíîñòåé âñïûøåê, ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâîê è

âû÷èñëåíèå èõ ñòàòèñòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ) îñóùå-

ñòâëÿëàñü â ïðîãðàììå «Àòîì», îïðåäåëåíèå âåëè÷è-

íû íóëåâîãî ïîðîãà, óñòàíîâëåíèå çàâèñèìîñòè èí-

òåíñèâíîñòè èìïóëüñà îò ðàçìåðà ÷àñòèö, íàõîæäåíèå

çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè âåðõíèõ ãðàíèö ïÿòè êëàññîâ

êðóïíîñòè ÷àñòèö è îïèñàíèå ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö

ïî ðàçìåðàì — Excel.

Îáúåêòû àíàëèçà. Èçó÷åíèå ñòàòèñòè÷åñêèõ

ñâîéñòâ ñèãíàëîâ è õàðàêòåðèñòèê ãðàäóèðîâî÷íûõ

ãðàôèêîâ ïðîâîäèëîñü ïî ñïåêòðàì áîëüøîãî ÷èñëà

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãîðíûõ ïîðîä, ðóä,

ïðîäóêòîâ èõ ïåðåðàáîòêè è ïðîá, ïðîàíàëèçèðîâàí-

íûõ ïðîáèðíûì ìåòîäîì, êîòîðûé çàðåãèñòðèðîâàí â

ðàçëè÷íûõ îïåðàöèîííûõ óñëîâèÿõ (òàáë. 1). Îáðàçöû

ñ ìèíèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì ÁÌ ïîäîáðàíû â ñîîò-

âåòñòâèè ñ êëàðêàìè ýòèõ ýëåìåíòîâ, ã�ò: 0,06 Ag;

0,004 Au; 0,005 Pt; 0,01 Pd [10].

Óñëîâèÿ ïîëó÷åíèÿ è ðåãèñòðàöèè ñöèíòèëëÿ-

öèîííûõ ñïåêòðîâ. Äëÿ êîìïüþòåðíîé îáðàáîòêè

ñïåêòðîâ ïðè èñïîëüçîâàíèè ÌÀÝÑ ñ âûñîêèì âðå-

ìåííûì ðàçðåøåíèåì â êàæäîì ñïåêòðå ðåãèñòðèðî-

âàëè ãðóïïû ëèíèé àíàëèòîâ è êîíòðîëüíûõ ëèíèé

èíòåðôåðåíòîâ äëÿ ó÷åòà ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ, à òàê-

æå ãðóïïû ðåïåðíûõ ëèíèé, ÷òîáû îáåñïå÷èòü íàäåæ-

íûé ïîèñê ïîëîæåíèÿ ëèíèé àíàëèòîâ è èíòåðôåðåí-

òîâ (òàáë. 2). Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ äëÿ ïëàòèíû è

ïàëëàäèÿ çíà÷èòåëüíî âûøå, ÷åì äëÿ çîëîòà è ñåðåáðà,

ïîýòîìó èññëåäîâàíèå áûëî ðàçäåëåíî íà äâå ìåòî-

äè÷åñêèå çàäà÷è îïðåäåëåíèÿ: 1) çîëîòà è ñåðåáðà;

2) ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ.

Óñëîâèÿ ïîëó÷åíèÿ è ðåãèñòðàöèè ñöèíòèëëÿöè-

îííûõ ñïåêòðîâ ïðèâåäåíû â òàáë. 3. Â ñëó÷àå ðåãèñò-

ðàöèè Au- è Ag-÷àñòèö èññëåäîâàëè äóãó ïîñòîÿííîãî

è ïåðåìåííîãî òîêà. Ïåðåêëþ÷åíèå àíîäà è êàòîäà ïðè

ïîñòîÿííîì òîêå îñóùåñòâëÿëîñü ÷åðåç êàæäûå 3,5 ñ

äëÿ òîãî, ÷òîáû ïîñòóïàþùèé â äóãîâîé ðàçðÿä ïîðî-

øîê íå «íàëèïàë» íà ýëåêòðîä, ÿâëÿþùèéñÿ àíîäîì.

Àíàëèòè÷åñêàÿ íàâåñêà ñîñòàâèëà 150 ìã [8]. Íåñìîò-

ðÿ íà òî ÷òî äëÿ îïðåäåëåíèÿ çîëîòà òàêàÿ ìàññà ÿâëÿ-

åòñÿ íåïðåäñòàâèòåëüíîé, óâåëè÷åíèå ÷èñëà ïàðàë-

ëåëüíûõ èçìåðåíèé ïðèáëèæàëî íàâåñêó ê ïðåäñòàâè-

òåëüíîé ïðîáå.

Îïðåäåëåíèå âàëîâûõ ñîäåðæàíèé Au è Ag, Pt è

Pd. Äëÿ îòñå÷åíèÿ ñïëîøíîãî ôîíà, çàâèñÿùåãî îò

îñîáåííîñòåé ðåãèñòðèðóåìîãî äèàïàçîíà äëèí âîëí è

ìàêðîñîñòàâà îáðàçöà, è ïîñëå èñêëþ÷åíèÿ èç ïîñëå-

äîâàòåëüíîñòè ñïåêòðîâ âñïûøåê êðóïíûõ ÷àñòèö

ðàññ÷èòûâàëè çíà÷åíèÿ íóëåâûõ ïîðîãîâ äëÿ êàæäîé
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Ru 342,6

Rh 343,4

Ðèñ. 1. Ñïåêòðàëüíûå äèàïàçîíû, çàðåãèñòðèðîâàííûå ïðè áàçîâîé ýêñïîçèöèè 4 ìñ



ëèíèè àíàëèòà îòäåëüíî â ñîîòâåòñòâèè ñ àëãîðèòìîì

[8] ïî 3ó-êðèòåðèþ:

Ïð0 = 3ÑÊÎ, (1)

ãäå ÑÊÎ — ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå àíà-

ëèòè÷åñêîãî ïàðàìåòðà, âû÷èñëåííîå ïî 10 – 20 ñïåê-

òðàì âûãîðàíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ðàçíîîáðàçíî-

ãî ñîñòàâà (ñì. òàáë. 1), â êîòîðûõ ñîäåðæàíèå àíàëèòà

íèæå åãî êëàðêîâûõ çíà÷åíèé: ÑÃÄ-2À (ãàááðî ýññåê-

ñèòîâîå); ÑÑÂ-1 (ñâÿòîíîñèò); ÑÃ-1À (àëüáèòèçèðî-

âàííûé ãðàíèò); ÑÃ-2 (àëÿñêèòîâûé ãðàíèò); ÑÃ-3

(ùåëî÷íîé àãïàèòîâûé ãðàíèò); Êâ-1 (êâàðöèò). Ñïåê-

òðû, íåîäíîêðàòíî çàðåãèñòðèðîâàííûå äëÿ ðàçíûõ

ðåæèìîâ ðàáîòû óñòàíîâêè «Ïîòîê», îáðàáàòûâàëè,

èñïîëüçóÿ äâà àëãîðèòìà âûäåëåíèÿ ñëàáûõ ñèãíàëîâ

èç ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñïåêòðîâ — ñòàíäàðòíûé è ðàñ-

øèðåííûé [6].

Äëÿ äâóõ ëèíèé çîëîòà (òàáë. 4) è ëèíèè ñåðåáðà

Ag I 338,289 íì âû÷èñëåííûå çíà÷åíèÿ íóëåâûõ ïîðî-

ãîâ ïðè ðàçíûõ ñïîñîáàõ ïîëó÷åíèÿ è îáðàáîòêè

ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñïåêòðîâ ñîâïàäàþò ìåæäó ñîáîé,

òîãäà êàê äëÿ ëèíèè ñåðåáðà Ag I 328,068 íì ìåíüøå

ôîíîâûõ øóìîâ ïðè ïåðåìåííîì òîêå. Íóëåâûå ïîðî-

ãè íà ëèíèÿõ ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ ïðè îáðàáîòêå ñïåê-

òðîâ ðàñøèðåííûì àëãîðèòìîì èìåþò çíà÷åíèÿ íèæå

ïî ñðàâíåíèþ ñ ïîëó÷åííûìè ïîñëå îáðàáîòêè ñòàí-

äàðòíûì àëãîðèòìîì.

Ïîñëå íàõîæäåíèÿ çíà÷åíèé íóëåâûõ ïîðîãîâ äëÿ

âñåõ èññëåäóåìûõ ëèíèé ÁÌ ñòðîèëè ãðàäóèðîâî÷íûå
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Òàáëèöà 1. Ïåðå÷åíü èñïîëüçîâàííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

Îáðàçåö Íîìåð ïî ðååñòðó
Àòòåñòîâàííîå èëè ðåêîìåíäîâàííîå ñîäåðæàíèå, ã�ò

Au Ag Pt Pd

ÑÑÂ-1 ÃÑÎ 6104–91, ÐÔ Íåò äàííûõ 0,03 Íåò äàííûõ

ÑÃ-1À ÃÑÎ 520–84Ï, ÐÔ 0,001 0,10 ± 0,05 –»–

ÑÃ-2 ÃÑÎ 812–85, ÐÔ 0,0007 0,11 –»–

ÑÃ-3 ÃÑÎ 3333–85, ÐÔ Íåò äàííûõ 0,06 –»–

Êâ-1 ÑÎÏ ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ –»– Íåò äàííûõ –»–

ÑÊÄ-1 ÃÑÎ 6103–91, ÐÔ –»– 0,075 –»–

ÑÃÄ-2À ÃÑÎ 8670–2005, ÐÔ 0,004 0,09 –»–

ÑÒ-1À ÃÑÎ 519–84Ï, ÐÔ 0,05 0,1 –»–

ÑÒ-2À ÃÑÎ 8671–2005, ÐÔ 0,0027 0,05 –»–

503–6* Ïðîáà ãîðíîé ïîðîäû 0,01 Íåò äàííûõ –»–

506–5* Òî æå 0,004 –»– –»–

ÎÕ-1 31–90 ÑÎÏ ÂÍÈÈ-1 0,45 ± 0,16 –»– –»–

ÍÐ-4 34–90 ÑÎÏ ÂÍÈÈ-1 9,6 ± 1,5 4,23 ± 0,61 –»–

ÇÑÕ-2 37–90 ÑÎÏ ÂÍÈÈ-1 0,13 ± 0,05 28,17 ± 0,69 –»–

ÑÇÕ-1 ÃÑÎ 1790–80, ÐÔ 0,9 ± 0,1 0,31 ± 0,05 –»–

ÑÇÕ-2 ÃÑÎ 1791–80, ÐÔ 2,0 ± 0,1 0,62 ± 0,06 –»–

ÑÇÕ-3 ÃÑÎ 2740–83, ÐÔ 0,9 ± 0,1 0,31 ± 0,02 –»–

ÑÇÕ-4 ÃÑÎ 2741–83, ÐÔ 1,6 ± 0,2 0,53 ± 0,06 –»–

ÑÇÐ-4 ÃÑÎ 8816–2006, ÐÔ 2,13 ± 0,05 0,360 ± 0,003 –»–

ÑÇÐ-2 ÃÑÎ 2738–83, ÐÔ 4,6 ± 0,2 1,1 ± 0,1 –»–

Ê×Ñ-10 ÑÎÏ ÈÃÕ ÑÎ ÐÀÍ Íåò äàííûõ 5,3 ± 0,8 5,3 ± 0,8

Ê×Ñ-50 Òî æå –»– 1,1 ± 0,2 1,1 ± 0,2

Ñ×Ñ-1 ÃÑÎ 8549–04, ÐÔ 0,10 ± 0,02 0,1 ± 0,02 0,00122 ± 0,00049 0,0013 ± 0,00026

ÑËã-1 ÃÑÎ 8550–04, ÐÔ 2,5 ± 0,3 0,47 ± 0,08 0,0022 ± 0,00046 0,0023 ± 0,00056

ÃÑÎ 8634–2004 ÃÑÎ 8634–2004, ÐÔ 6,4 ± 0,7 17,0 ± 0,9 Íåò äàííûõ

Æ-3 ÃÑÎ 928–76, ÐÔ 0,12 ± 0,02 2,6 1,16 ± 0,11 5,64 ± 0,3

ÂÒ-1 ÃÑÎ 926–76, ÐÔ 0,26 ± 0,04 2,6 2,55 ± 0,34 6,4 ± 0,45

ÂÏ-2 ÃÑÎ 927–76, ÐÔ 0,27 ± 0,05 (2,15 ± 0,37) 2,64 ± 0,34 6,63 ± 0,45

ÊÌ-1 ÃÑÎ 1701–79, ÐÔ 3,8 ± 0,3 Íåò äàííûõ 8,58 ± 0,35 37,6 ± 4,2

ÏÔ ÑÎÏ 3–90 ÑÎÏ ÈÃÓ ÍÈÈÏÔ 0,21 ± 0,01 –»– 10 ± 0,7 0,1

ÏÔ ÑÎÏ 2–90 Òî æå 0,64 ± 0,03 –»– 30 ± 2,1 0,3

ÏÔ ÑÎÏ 1–90 –»– 1,94 ± 0,08 –»– 91 ± 6,4 0,9

ÑÎÃ-13-4 ÑÎÏ ÓÃÒÓ-ÓÏÈ 1,01 ± 0,12 1,01 ± 0,12 1,01 ± 0,12 1,01 ± 0,12

ÑÎÃ-13-2 Òî æå 96 ± 3 96 ± 3 96 ± 3 96 ± 3

OBH Au USZ 22–98, ÌÍÐ 3,70 ± 0,28 Íåò äàííûõ

Ïðèìå÷àíèå. Æèðíûì øðèôòîì âûäåëåíû ÑÎ, äëÿ êîòîðûõ â ïàñïîðòàõ èëè ïóáëèêàöèÿõ äðóãèõ àâòîðîâ ñóùåñòâóåò èíôîðìàöèÿ

î ðàçìåðàõ çîëîòûõ ÷àñòèö.

* Ñîäåðæàíèå çîëîòà â ïðîáå óñòàíîâëåíî ïî ðåçóëüòàòàì ïðîáèðíîãî àíàëèçà.



ãðàôèêè (ñïåêòðû ÑÎ èç òàáë. 1). Èõ ñòàòèñòè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè (äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé,

ÑÊÎ ãðàäóèðîâêè, óãîë íàêëîíà ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðà-

ôèêà) ñðàâíèâàëè äëÿ ðåæèìîâ ïîñòîÿííîãî è ïåðå-

ìåííîãî òîêà ïðè èñïîëüçîâàíèè äâóõ àëãîðèòìîâ îá-

ðàáîòêè ñëàáûõ ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñèãíàëîâ — ñòàí-

äàðòíîãî è ðàñøèðåííîãî. Âñå ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôè-

êè àïïðîêñèìèðîâàëè ëèíåéíîé çàâèñèìîñòüþ

lg I = a + b lg C, (2)

ãäå I — èíòåíñèâíîñòü; C — ñîäåðæàíèå àíàëèòà;

a, b — êîýôôèöèåíòû, âû÷èñëåííûå ìåòîäîì íàè-

ìåíüøèõ êâàäðàòîâ â ïðîãðàììå «Àòîì». Èñõîäÿ èç

òåîðèè àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà, óãîë íàêëîíà

ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà, áëèçêèé 45°, ïîäòâåðæäàåò

îïòèìàëüíîñòü óñëîâèé ïîëó÷åíèÿ è ðåãèñòðàöèè àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà. Ñâèäåòåëüñòâîì ïðàâèëüíîñòè

âûáðàííîé ãðàäóèðîâî÷íîé ìîäåëè è íàëè÷èÿ ìàëûõ

ñëó÷àéíûõ ïîãðåøíîñòåé ÿâëÿåòñÿ ñðåäíåêâàäðàòè÷å-

ñêîå îòêëîíåíèå (ÑÊÎ) ãðàäóèðîâêè sãðàäóèðîâêè [11].

Ýòà âåëè÷èíà îòðàæàåò óñðåäíåííóþ ïîâòîðÿåìîñòü

ðåçóëüòàòîâ ïî âñåé ãðàäóèðîâêå, è ÷åì áëèæå ðàññ÷è-

òàííîå çíà÷åíèå ÑÊÎ ãðàäóèðîâêè ê íóëþ, òåì òî÷íåå

âûïîëíåííîå ïðåäñêàçàíèå. ÑÊÎ ãðàäóèðîâêè âû÷èñ-

ëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå
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âûáîðî÷íàÿ äèñïåðñèÿ, íàéäåííàÿ ïî òåêóùèì èçìå-

ðåíèÿì â j-ì ÑÎ. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ýòèìè êðèòåðèÿìè

äëÿ êàæäîãî òèïà òîêà è äëÿ êàæäîé èñïîëüçóåìîé ëè-
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Òàáëèöà 2. Àíàëèòû è èíòåðôåðåíòû, èõ ðåãèñòðèðóåìûå ñïåêòðàëüíûå ëèíèè

Àíàëèò Èíòåðôåðåíò

Ýëåìåíò
Òåìïåðàòóðà

ïëàâëåíèÿ, °C

Ñòåïåíü èîíèçàöèè,

äëèíà âîëíû, íì

Ýëåìåíò, ñòåïåíü èîíè-

çàöèè, äëèíà âîëíû, íì

Ñîäåðæàíèå, ñ êîòîðîãî

ïðîÿâëÿåòñÿ âëèÿíèå, % ìàññ.

Ýëåìåíò, ñòåïåíü èîíèçàöèè,

äëèíà âîëíû êîíòðîëüíîé ëèíèè, íì

Au 1064 I 267,595 W II 267,586 0,1 W I 272,435

U II 267,591 0,1 —*

Ta II 267,59 Íåò äàííûõ Ta II 271,467

Nb II 267,594 0,1 Nb II 316,34

Fe I 267,616 Íåò äàííûõ Fe I 267,906

I 242,795 Ìîëåêóëÿðíàÿ ïîëîñà SiO2

Ag 962 I 328,068 Mn I 328,0763 0,1 Mn I 325,841

I 338,289 Ìîëåêóëÿðíàÿ ïîëîñà ÑN

Cr II 338,268 0,3 —*

Sb II 338,309 0,5 Sb I 326,758

Pt 1772 I 265,945 Fe I 265,924 10 Fe I 267,906

Ru I 265,962 0,3 —*

Pd 1554 I 324,27 Ni I 324,306 0,1 —*

Ti II 324,199 0,1 Ti II 338,376

Fe I 324,2486 Íåò äàííûõ Fe I 267,906

* Ëèíèè-àíàëîãè èíòåðôåðåíòîâ íå èññëåäîâàëèñü, òàê êàê â èñïîëüçóåìûõ îáðàçöàõ ñîäåðæàíèå ìåøàþùèõ ýëåìåíòîâ íå ïðåâû-

øàëî çíà÷åíèå, ñ êîòîðîãî ïîÿâëÿëîñü âëèÿíèå.

Òàáëèöà 3. Óñëîâèÿ ïîëó÷åíèÿ è ðåãèñòðàöèè ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñïåêòðîâ (áàçîâàÿ ýêñïîçèöèÿ 4 ìñ)

Àíàëèò

Ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ»

è óñòàíîâêè «Ïîòîê»

Ðåæèì ðàáîòû âûñîêîñêîðîñòíîé ÌÀÝÑ,

óñòàíàâëèâàåìûé â ïðîãðàììå «Àòîì»

Òîê Ñèëà òîêà, À
Ñêîðîñòü ïîäà÷è ïðîáû

â ïëàçìó, ìã�ñ

Ïîëíàÿ ýêñïîçèöèÿ (âðåìÿ

íåïðåðûâíîé ðåãèñòðàöèè), ñ

Êîëè÷åñòâî

ñïåêòðîâ, øò.

Au, Ag Ïîñòîÿííûé ïî 3,5 ñ 22

8,8 16 4000Ïåðåìåííûé

Pt, Pd –»– 27,5



íèè àíàëèòà âûáðàíû íàèëó÷øèå àëãîðèòìû îáðàáîò-

êè ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñèãíàëîâ.

Èç äàííûõ òàáë. 5 ñëåäóåò, ÷òî ïðè îïðåäåëåíèè

çîëîòà è ñåðåáðà íàèëó÷øèå ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè ïðèñóùè ãðàäóèðîâî÷íûì ãðàôèêàì, ïî-

ñòðîåííûì ïî ñöèíòèëëÿöèîííûì ñïåêòðàì, êîòîðûå

ïîëó÷åíû ïðè ïåðåìåííîì òîêå è îáðàáîòàíû ðàñ-

øèðåííûì àëãîðèòìîì, òîãäà êàê õàðàêòåðèñòèêè ãðà-

äóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ ëèíèé ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ

îêàçàëèñü ëó÷øå äëÿ ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñïåêòðîâ,

îáðàáîòàííûõ ðàñøèðåííûì è ñòàíäàðòíûì àëãîðèò-

ìàìè ñîîòâåòñòâåííî.

Îöåíêà êðóïíîñòè ÷àñòèö îïðåäåëÿåìûõ ýëå-

ìåíòîâ. Ïðàêòè÷åñêîå ïðèìåíåíèå ñöèíòèëëÿöè-

îííûé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç ïîëó÷èë äëÿ

îöåíêè ñîñòàâà ôàç ðàçìåðîì áîëåå 2 ìêì, ïðåäñòàâ-

ëåííûõ ÷àñòèöàìè ñàìîðîäíûõ ìåòàëëîâ: çîëîòà, ñå-

ðåáðà è ýëåìåíòîâ ïëàòèíîâîé ãðóïïû èëè èõ ìèíåðà-

ëîâ. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàçìåðîâ ôàç óñòàíîâëåíû çà-

âèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè èìïóëüñîâ ÷àñòèö çîëîòà,

ñåðåáðà, ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ îò èõ äèàìåòðà ïî ñöèí-

òèëëÿöèîííûì ñïåêòðàì, ïîëó÷åííûì ïðè ïîñòî-

ÿííîì è ïåðåìåííîì òîêå. Àëãîðèòì óñòàíîâëåíèÿ

ôóíêöèîíàëüíîé çàâèñèìîñòè äëèòåëüíîñòè èìïóëüñà

îò ðàçìåðà ÷àñòèö ïîäðîáíî îïèñàí â ðàáîòå [9]. Òàì

æå ïîêàçàíû ðàññ÷èòàííûå çàâèñèìîñòè äëèòåëüíîñòè

èìïóëüñà îò ðàçìåðà ÷àñòèö äëÿ çîëîòà è ñåðåáðà, ïî-

ëó÷åííûå ïðè ïîñòîÿííîì òîêå. Äëÿ íàõîæäåíèÿ çàâè-

ñèìîñòè «ñèãíàë – êðóïíîñòü» â ðåæèìå ïåðåìåííîãî

òîêà èñïîëüçîâàí ýòîò æå àëãîðèòì. Çàâèñèìîñòè èí-
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Òàáëèöà 4. Çíà÷åíèÿ íóëåâûõ ïîðîãîâ, âû÷èñëåííûå äëÿ ðàçíûõ ñïîñîáîâ ïîëó÷åíèÿ è îáðàáîòêè ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñïåêòðîâ

Àíàëèò, ñòåïåíü èîíèçàöèè,

äëèíà âîëíû, íì

Ñòàíäàðòíûé àëãîðèòì Ðàñøèðåííûé àëãîðèòì

Ïîñòîÿííûé òîê Ïåðåìåííûé òîê Ïîñòîÿííûé òîê Ïåðåìåííûé òîê

Au I 267,595 0,07 0,07 0,07 0,07

Au I 242,795 0,20 0,20 0,20 0,20

Ag I 328,068 0,095 0,075 0,11 0,095

Ag I 338,289 0,11 0,11 0,095 0,095

Pt I 265,945 Íå èññëåäîâàí 0,044 Íå èññëåäîâàí 0,035

Pd I 324,270 –»– 0,096 –»– 0,078

Ag-÷àñòèöû â ÃÑÎ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà (ïîñòîÿííûé òîê)

Çàâèñèìîñòü = 0,033 (ïîñòîÿííûé òîê)I d2,12

Ag-÷àñòèöû â ÃÑÎ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà (ïåðåìåííûé òîê)

Çàâèñèìîñòü = 0,020 (ïåðåìåííûé òîê)I d2,13

Pt-÷àñòèöû â îáðàçöàõ íà êâàðöåâîé îñíîâå

Çàâèñèìîñòü = 0,083 (êâàðöåâàÿ îñíîâà)I e0,071d

Pt-÷àñòèöû â îáðàçöàõ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì Fe

Çàâèñèìîñòü = 0,052 (âûñîêîå ñîäåðæàíèå Fe)I e0,069d

Pd-÷àñòèöû â ÃÑÎ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà

Çàâèñèìîñòü = 0,073I e0,104d
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Au-÷àñòèöû â ÃÑÎ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà (ïîñòîÿííûé òîê)

Çàâèñèìîñòü = 0,052 (ïîñòîÿííûé òîê)I e0,14d

Au-÷àñòèöû â ÃÑÎ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà (ïåðåìåííûé òîê)

Çàâèñèìîñòü = 0,067 (ïåðåìåííûé òîê)I e0,88d
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè èìïóëüñà ÷àñòèö îò èõ äèàìåòðà: à — Au-÷àñòèöû (ëèíèÿ Au I 267,595 íì); á — Ag-÷àñòèöû (ëè-

íèÿ Ag I 328,068 íì); â — Pt-÷àñòèöû (ëèíèÿ Pt I 265,945 íì); ã — Pd-÷àñòèöû (ëèíèÿ Pd I 324,270 íì)



òåíñèâíîñòè èìïóëüñîâ ÷àñòèö çîëîòà è ñåðåáðà îò èõ

äèàìåòðà ðàññ÷èòàíû ïî ñöèíòèëëÿöèîííûì ñïåê-

òðàì, ïîëó÷åííûì ïðè ïîñòîÿííîì è ïåðåìåííîì òîêå

(ðèñ. 2, à, á ). Ýêñïîíåíöèàëüíûå çàâèñèìîñòè äëÿ çî-

ëîòà è ñòåïåííûå äëÿ ñåðåáðà äåìîíñòðèðóþò áîëåå

ìåäëåííûé ðîñò èíòåíñèâíîñòè èìïóëüñîâ ïðè óâåëè-

÷åíèè äèàìåòðà ÷àñòèö â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ ïåðå-

ìåííîãî òîêà ïî ñðàâíåíèþ ñ ïîñòîÿííûì. Çàâèñè-

ìîñòü èíòåíñèâíîñòè èìïóëüñîâ ÷àñòèö ïëàòèíû îò

èõ äèàìåòðà ñâèäåòåëüñòâóåò î çíà÷èòåëüíîì âëèÿíèè

ìàêðîñîñòàâà ïðîá íà èõ ðàñïðåäåëåíèå (ñì. ðèñ. 2, â).

Äëÿ ÷àñòèö ïàëëàäèÿ ýòîò ýôôåêò ÿâíî íå âûðàæåí

(ñì. ðèñ. 2, ã).

Íàéäåííûå ôóíêöèîíàëüíûå çàâèñèìîñòè èñïîëü-

çîâàíû äëÿ âû÷èñëåíèÿ âåðõíèõ ïîðîãîâûõ çíà÷åíèé

èíòåíñèâíîñòè äëÿ êàæäîãî êëàññà êðóïíîñòè ÷àñòèö.

Èõ âåëè÷èíû áûëè âíåñåíû â ïðîãðàììó «Àòîì», ÷òî-

áû êëàññèôèöèðîâàòü è ïîäñ÷èòàòü êîëè÷åñòâî èì-

ïóëüñîâ îò Au-, Ag-, Pt- è Pd-÷àñòèö â êàæäîì èç ïÿòè

ïðîèçâîëüíî óñòàíîâëåííûõ äèàïàçîíîâ êðóïíîñòè:

2 – 6; 6 – 10; 10 – 16; 16 – 22; >22 ìêì.

Îöåíêà ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

âàëîâûõ ñîäåðæàíèé è ðàñïðåäåëåíèÿ ïî êðóïíîñòè

÷àñòèö àíàëèòîâ. Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ âàëî-

âûõ ñîäåðæàíèé àíàëèòîâ îöåíèâàëàñü äëÿ ðåêîìåí-

äîâàííûõ óñëîâèé îáðàáîòêè ñëàáûõ ñöèíòèëëÿöèîí-

íûõ ñèãíàëîâ ïî ÑÎ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà, ñïåêòðû

êîòîðûõ ïîëó÷åíû ïðè ïîñòîÿííîì è ïåðåìåííîì

òîêå. Êàæäûé ðàáî÷èé ôàéë ñîäåðæàë ñïåêòðû ÑÎ äëÿ

ãðàäóèðîâêè è òåñòèðîâàíèÿ. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

çîëîòà è ñåðåáðà, ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ â ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöàõ èç òåñòîâûõ âûáîðîê ñ äåêàáðÿ 2009 ã. ïî

ìàé 2011 ã. ïðèâåäåíû â òàáë. 6.

Äëÿ îáðàçöîâ ñ ñîäåðæàíèåì çîëîòà îò 0,004 äî

0,5 ã�ò äëÿ êàæäîãî åäèíè÷íîãî îïðåäåëåíèÿ ïðîâî-

äèëè ÷åòûðå ïàðàëëåëüíûõ íåçàâèñèìûõ èçìåðå-

íèÿ èç íàâåñîê ìàññîé 150 ìã, à ïðè áîëüøèõ ñîäåð-

æàíèÿõ çîëîòà åäèíè÷íîå îïðåäåëåíèå ñîñòàâëÿëî äâà

ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèÿ, ÷òî ïîäòâåðæäàþò ðåêî-

ìåíäàöèè [1].

Èñïîëüçîâàíèå â àíàëèçå ïåðåìåííîãî òîêà ïîçâî-

ëÿåò ñíèçèòü íèæíþþ ãðàíèöó îïðåäåëåíèÿ çîëîòà.

Íàéäåííûå ñîäåðæàíèÿ çîëîòà ïî ñöèíòèëëÿöèîííûì

ñïåêòðàì, ïîëó÷åííûì ïðè ïåðåìåííîì òîêå, áëèæå ê

àòòåñòîâàííûì èëè ðåêîìåíäîâàííûì çíà÷åíèÿì ïî

ñðàâíåíèþ ñ ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè äëÿ ïîñòî-

ÿííîãî òîêà. Åñëè îáùåå êîëè÷åñòâî çàðåãèñòðèðîâàí-

íûõ ÷àñòèö êîëåáëåòñÿ îò 10 – 15 äî 40 – 50, òî äî-

âåðèòåëüíûå èíòåðâàëû (ñì. òàáë. 6, ñòîëáåö 4) íå

ïðåâûøàþò ïîãðåøíîñòü àòòåñòàöèè ÑÎ. Ïðè ðåãè-

ñòðàöèè áîëüøåãî êîëè÷åñòâà ÷àñòèö äîâåðèòåëüíûå

èíòåðâàëû íå ïðåâûøàþò íîðìó êîíòðîëÿ òî÷íîñòè

ðåçóëüòàòîâ äëÿ ïðîá ñ «ìåëêèì» çîëîòîì [12]. Èñêëþ-

÷åíèå ñîñòàâèëè îáðàçöû ÑÇÐ-2 è ÃÑÎ 8634–2004.

Äëÿ íèõ êîëè÷åñòâî çàðåãèñòðèðîâàííûõ ïðè ïåðå-

ìåííîì è ïîñòîÿííîì òîêå ÷àñòèö îòëè÷àåòñÿ áîëåå

÷åì íà 50 %. Ýôôåêò îáúÿñíÿåòñÿ òåì, ÷òî ýòè îáðàç-

öû õàðàêòåðèçóþòñÿ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì ìåøà-

þùèõ ýëåìåíòîâ, à èìåííî: â ÑÇÐ-2 Fe > 7 % ìàññ.,

ÃÑÎ 8634–2004 ñîäåðæèò 0,2 % ìàññ. W. Ìèíåðàëü-

íûå ôàçû ýòèõ ýëåìåíòîâ òîæå äàþò ñöèíòèëëÿöè-

îííûå ñèãíàëû. Ïðè îäíîâðåìåííîì íàáëþäåíèè

âñïûøåê ÷àñòèö Au è Fe èëè Au è W îêàçûâàþòñÿ íå-

äîñòàòî÷íûìè ðàçðåøàþùèå âîçìîæíîñòè èñïîëü-

çóåìîãî ñïåêòðàëüíîãî ïðèáîðà: ðàçðåøåíèå âî âðå-

ìåíè — 4 ìñ, ïî äëèíå âîëíû — 0,37 íì�ìì, âñïûø-

êè äðóãèõ ìèíåðàëüíûõ ôàç ñ÷èòàþòñÿ êàê âñïûøêè

çîëîòà. Èñïîëüçîâàíèå íóëåâîãî ïîðîãà â êà÷åñòâå

ôèëüòðà íåäîñòàòî÷íî â äàííûõ ñèòóàöèÿõ äëÿ íàäåæ-

íîé êëàññèôèêàöèè âñïûøåê îò ìèíåðàëüíûõ ôàç ðàç-

íîãî ñîñòàâà. Ñíèæåíèÿ âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàò àíàëèçà

îøèáîê 2-ãî ðîäà, âîçíèêàþùèõ ïðè ñ÷åòå ÷àñòèö,

ìîæíî äîñòè÷ü óâåëè÷åíèåì ðàçðåøàþùåé ñïîñîá-

íîñòè ñïåêòðîìåòðà ïî Äë, Ät è�èëè äîïîëíèòåëüíîé

ìàòåìàòè÷åñêîé îáðàáîòêîé ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñïåê-

òðîâ ñ ïðèìåíåíèåì êîððåëÿöèîííîãî àíàëèçà [8].

Ïîëó÷åííûå ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö çîëîòà â ìàòåðè-

àëå ðàçëè÷íûõ ÑÎ ïðè èñïîëüçîâàíèè ïîñòîÿííîãî è

ïåðåìåííîãî òîêà ïîâòîðÿþòñÿ äëÿ êàæäîãî îáðàçöà

óäîâëåòâîðèòåëüíî è äåìîíñòðèðóþò óâåëè÷åíèå äîëè

96 ����� !"�#$%�&�'�(�')#�$�)�*+�!()"�$,�(-')�%��.$/ �0$1�2(3$44� 56�5�$��, 78

Òàáëèöà 5. Ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ (ÃÃ) äëÿ ëèíèé Au, Ag, Pt è Pd, ïîëó÷åííûå ïðè ðàçíûõ ñïî-

ñîáàõ ðåãèñòðàöèè è îáðàáîòêè ñïåêòðîâ

Àíàëèò, ñòåïåíü

èîíèçàöèè,

äëèíà âîëíû, íì

Òîê

Àëãîðèòì

îáðàáîòêè ñèã-

íàëîâ àíàëèòà

Êîëè÷åñòâî

îáðàçöîâ, ó÷à-

ñòâóþùèõ â êàæ-

äîé ãðàäóèðîâêå

Äèàïàçîí

ñîäåðæàíèé, ã�ò
ÑÊÎ ãðàäóèðîâêè Óãîë íàêëîíà ÃÃ

Cmin Cmax min max min max

Au I 267,595 Ïîñòîÿííûé Ðàñøèðåííûé 9 0,01 9,6 0,21 0,27 39 48

Ïåðåìåííûé Ðàñøèðåííûé 12 0,004 9,6 0,17 0,30 36 40

Ag I 328,068 Ïîñòîÿííûé Ðàñøèðåííûé 11 0,05 17 0,14 0,18 39 43

Ïåðåìåííûé Ðàñøèðåííûé 11 0,05 17 0,12 0,22 38 43

Ag I 338,289 Ïîñòîÿííûé Ñòàíäàðòíûé 12 0,05 17 0,15 0,21 42 47

Ïåðåìåííûé Ñòàíäàðòíûé 10 0,1 17 0,14 0,25 41 47

Pt I 265,945 Ïåðåìåííûé Ðàñøèðåííûé 8 0,03 9,0 0,20 0,22 37 39

Pd I 324,270 Ïåðåìåííûé Ñòàíäàðòíûé 12 0,0013 12 0,17 0,25 44 46

Ïðèìå÷àíèå. Æèðíûì øðèôòîì îòìå÷åíû ðåêîìåíäóåìûå àëãîðèòìû îáðàáîòêè ñëàáûõ ñöèíòèëëÿöèîííûõ ñèãíàëîâ.
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êðóïíûõ Au-÷àñòèö â ïðîáàõ ñ ðóäíûìè ñîäåðæàíèÿ-

ìè çîëîòà.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñåðåáðà, íàéäåííûå ïî

ñöèíòèëëÿöèîííûì ñïåêòðàì, ïîëó÷åííûì ïðè ïî-

ñòîÿííîì è ïåðåìåííîì òîêå, òîæå îòëè÷àþòñÿ ìåæäó

ñîáîé íåñóùåñòâåííî è èìåþò óäîâëåòâîðèòåëüíóþ

òî÷íîñòü âî âñåì èíòåðâàëå îïðåäåëÿåìûõ ñîäåð-

æàíèé (ñì. òàáë. 6). Äëÿ ñðåäíåãî ÷èñëà çàðåãèñòðèðî-

âàííûõ Ag-÷àñòèö ïî åäèíè÷íûì îïðåäåëåíèÿì ïðè

ïîñòîÿííîì è ïåðåìåííîì òîêå íàáëþäàåòñÿ ðàñõîæ-

äåíèå (8 – 30 % îòí.), òîãäà êàê âû÷èñëåííûå ðàñïðå-

äåëåíèÿ ÷àñòèö ïî êðóïíîñòè äëÿ ñïåêòðîâ, ïîëó-

÷åííûõ ïðè ïåðåìåííîì è ïîñòîÿííîì òîêå, íå èìåþò

ñóùåñòâåííûõ ðàñõîæäåíèé. Ðàçíèöà â ñ÷åòå ÷àñòèö

ìîæåò áûòü ñâÿçàíà ñ òåì, ÷òî â ïðîáàõ îáû÷íî ïðè-

ñóòñòâóþò ñîòíè è òûñÿ÷è Ag-÷àñòèö, òàê êàê ñåðåáðî

áîëåå ðàñïðîñòðàíåííûé ýëåìåíò, ÷åì çîëîòî. Ïðè ïî-

ñòîÿííîì òîêå êîëè÷åñòâî íàáëþäàåìûõ ÷àñòèö ìåíü-

øå, òàê êàê ïðîáà ïðîñûïàåòñÿ ìåæäó ýëåêòðîäàìè â

îòñóòñòâèå ðàçðÿäà. Â ïîñëåäîâàòåëüíîñòè ñïåêòðîâ

âûãîðàíèÿ ñåðåáðÿíûõ ÷àñòèö íàáëþäàþòñÿ «ìåðò-

âûå» çîíû (ðèñ. 3), êîãäà âîçáóæäåíèå àòîìîâ Ag-

÷àñòèö íå ïðîèñõîäèò. Òàêèì îáðàçîì, èñïîëüçîâàíèå

ïåðåìåííîãî òîêà ïðè îïðåäåëåíèè ñåðåáðà èìååò

ïðåèìóùåñòâî.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ,

ïîëó÷åííûå äëÿ ïåðåìåííîãî òîêà, òîæå èìåþò óäîâ-

ëåòâîðèòåëüíóþ òî÷íîñòü âî âñåì èíòåðâàëå îïðåäå-

ëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ïðè èñïîëüçîâàíèè â åäèíè÷íîì

îïðåäåëåíèè äâóõ – ÷åòûðåõ íåçàâèñèìûõ èçìåðåíèé

(ñì. òàáë. 6).

Ïðåäïîëîæåíèÿ, íà êîòîðûõ îñíîâàíà ìîäåëü

ñöèíòèëëÿöèîííîãî àíàëèçà, î òîì, ÷òî âñå ÷àñòèöû

ÁÌ ñôåðè÷åñêèå, âûñâå÷èâàþòñÿ â ïëàçìå òîëüêî

îäèí ðàç è íå îäíîâðåìåííî, â ðåàëüíûõ óñëîâèÿõ

ïîëíîñòüþ íå âûïîëíèìû äëÿ ëþáîãî ñïåêòðàëüíîãî

îáîðóäîâàíèÿ [1]. Ïîýòîìó òî÷íîñòü îöåíêè ðàçìåðîâ

â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè çàâèñèò îò ñîîòâåòñòâèÿ

óñòàíîâëåííûõ ðàñïðåäåëåíèé ÷àñòèö ïî êëàññàì

êðóïíîñòè â îáðàçöàõ, äëÿ êîòîðûõ òàêèå äàííûå àò-

òåñòîâàíû èëè îïóáëèêîâàíû. Â ïàñïîðòàõ ïî÷òè âñåõ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ êðóïíîñòü ÷àñòèö íå óêàçàíà,

çà èñêëþ÷åíèåì ÑÎ OBH-Au, à â ýêñïåðèìåíòå ìàòå-

ðèàë êàæäîãî îáðàçöà õàðàêòåðèçóåòñÿ èíäèâèäóàëü-

íûì ðàñïðåäåëåíèåì ïî äèàìåòðàì ÷àñòèö ÁÌ êðóï-

íåå 2 ìêì. Ïîýòîìó äëÿ ÑÎ OBH-Au ñîïîñòàâèëè ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ çîëîòûõ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì, ðàññ÷èòàí-

íûå äëÿ ðàçíûõ ñïîñîáîâ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ

(ðèñ. 4). Íàèáîëåå áëèçêèå ê ïàñïîðòíûì äàííûì

îöåíêè (îòëè÷èå ìåíåå 10 % îòí.) íàáëþäàþòñÿ äëÿ

ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö, ïîëó÷åííûõ ïðè ïåðåìåííîì

òîêå è ðàñøèðåííîì àëãîðèòìå îáðàáîòêè ñöèíòèëëÿ-

öèîííûõ ñèãíàëîâ, ÷òî ïîäòâåðæäàåò ïðàâèëüíîñòü

ïðåäëîæåííûõ ïðèåìîâ âûïîëíåíèÿ ñöèíòèëëÿöèîí-

íîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè â àíàëèçå äóãè ïåðåìåííîãî

òîêà è âûáðàííûõ ñïîñîáîâ îáðàáîòêè ñöèíòèëëÿöè-

îííûõ ñïåêòðîâ äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé

îêàçàëèñü íàèáîëüøèìè ïðè ìèíèìàëüíûõ çíà÷åíèÿõ

íèæíèõ ãðàíèö âàëîâûõ îïðåäåëåíèé Au, Ag, Pt è Pd

(òàáë. 7). Ñðàâíåíèå íèæíèõ ãðàíèö îïðåäåëåíèÿ àíà-

ëèòîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ ðåãèñòðà-

öèè ñöèíòèëëÿöèé ÌÀÝÑ è ÔÝÓ, ìåæäó ñîáîé è ñî

ñðåäíèìè ñîäåðæàíèÿìè ýòèõ ýëåìåíòîâ â ëèòîñôåðå

óêàçûâàåò íà ñóùåñòâåííîå ðàñøèðåíèå àíàëèòè-

÷åñêèõ âîçìîæíîñòåé ñîâðåìåííîãî ÑÀÝÀ ñ âûñîêî-

ñêîðîñòíîé ÌÀÝÑ. Ôàêòè÷åñêè äîñòèãíóòû òåîðå-

òè÷åñêè ïðåäñêàçàííûå ïðåäåëû îïðåäåëåíèÿ çîëîòà,
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Ðèñ. 3. «Ìåðòâûå» çîíû ïðè èñïîëüçîâàíèè ïîñòîÿííîãî òîêà
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Äèàìåòð, ìêì

Ðèñ. 4. Äèàãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ Au-÷àñòèö â ÑÎ OBH-Au

ïðè ðàçíûõ ñïîñîáàõ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðà

Òàáëèöà 7. Êëàðêè è íèæíèå ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ Au, Ag, Pt

è Pd â äóãîâîì ÑÀÝÀ ñ ðàçëè÷íûìè ñïîñîáàìè ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðà

Àíàëèò Êëàðê, ã�ò [10]
Cmin, ã�ò

ÔÝÓ ÌÀÝÑ

Ag 0,06 0,01 [2] 0,05

Au 0,004 0,03 [1] 0,004

Pt 0,005 0,10 [2] 0,03

Pd 0,01 0,005 [2] 0,0013



ïàëëàäèÿ è ñåðåáðà, ñîïîñòàâèìûå ñ êëàðêàìè ýòèõ

ýëåìåíòîâ.

Òàêèì îáðàçîì, ïðè èçó÷åíèè ñòàòèñòè÷åñêèõ

ñâîéñòâ ñöèíòèëëÿöèîííûõ àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ

áûëè âûáðàíû óñëîâèÿ èõ ïîëó÷åíèÿ è ðåãèñòðàöèè,

ñïîñîáû è àëãîðèòìû îáðàáîòêè ñïåêòðîâ. Îïòèìè-

çàöèÿ ýòèõ ïðîöåäóð äóãîâîãî ÑÀÝÀ îáåñïå÷èëà ñíè-

æåíèå ïðåäåëîâ îïðåäåëåíèÿ âàëîâûõ ñîäåðæàíèé

çîëîòà — 0,004 ã�ò, ïàëëàäèÿ — 0,0013 ã�ò, ñåðåáðà —

0,05 ã�ò è ïëàòèíû — 0,03 ã�ò è èõ ïðèáëèæåíèå ê

òåîðåòè÷åñêè ïðåäñêàçàííûì çíà÷åíèÿì. Ïîëó÷åííûå

ïðåäåëû îïðåäåëåíèÿ, íåñìîòðÿ íà òî ÷òî ïåðåâåäåíèå

ïðîá â ðàñòâîð è îòäåëåíèå ÁÌ îò ìàêðîêîìïîíåíòîâ

ïðîáû íå òðåáóþòñÿ, ñîïîñòàâèìû ñ ïðåäåëàìè îáíà-

ðóæåíèÿ ìåòîäîâ, øèðîêî èñïîëüçóåìûõ â àíàëèçå

ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ òàêèõ, êàê ýêñòðàêöèîííî-àòîì-

íî-àáñîðáöèîííàÿ, ñîðáöèîííî-àòîìíî-ýìèññèîííàÿ

èëè ýêñòðàêöèîííî-àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåò-

ðèÿ. Ýòî ïðåèìóùåñòâî äåëàåò âîçìîæíûì ïðÿìîå

îïðåäåëåíèå çîëîòà, ñåðåáðà è ïëàòèíîâûõ ìåòàëëîâ â

òðóäíîâñêðûâàåìûõ ãîðíûõ ïîðîäàõ è ðóäàõ ñëîæ-

íîãî ñîñòàâà.

Ïðåöèçèîííîñòü è ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ âà-

ëîâûõ ñîäåðæàíèé Au, Ag, Pt è Pd â ðåêîìåíäîâàííûõ

óñëîâèÿõ ïîëó÷åíèÿ è îáðàáîòêè ñöèíòèëëÿöèîííûõ

ñïåêòðîâ ïîäòâåðæäåíû ðåçóëüòàòàìè àíàëèçà ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà.

Ïðåäñòàâëåííûå íîâûå äàííûå î ãðàíóëîìåòðè-

÷åñêîì ñîñòàâå ÷àñòèö Au, Ag, Pt è Pd ñ ðàçìåðàìè,

ïðåâûøàþùèìè 2 ìêì, â ìàòåðèàëå 14 ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ãîðíûõ ïîðîä è ðóä ðàçíîîáðàçíîãî ñîñòàâà

ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè

îöåíêè ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö àíàëèòîâ â äóãîâîì

ÑÀÝÀ ïîðîøêîâûõ ïðîá.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 17 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ðàññìîòðåíû âîçìîæíîñòè äâóõñòðóéíîãî äóãîâîãî ïëàçìîòðîíà âûñîêîé ìîùíîñòè äëÿ àòîì-

íî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ è ðàçíîîáðàçíûõ áèîëîãè÷åñêèõ

ïðîá. Ñëàáûå ìàòðè÷íûå âëèÿíèÿ ïîçâîëÿþò ïðèìåíèòü óíèôèöèðîâàííûé ïîäõîä ê àíàëèçó

ïðîá ðàçíîãî ñîñòàâà è èñïîëüçîâàòü îáðàçöû ñðàâíåíèÿ íà îñíîâå ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà. Íà êîí-

êðåòíûõ ïðèìåðàõ ïîêàçàíû äîñòîèíñòâà è îãðàíè÷åíèÿ ýòîãî ïîäõîäà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äâóõñòðóéíàÿ äóãîâàÿ ïëàçìà; âûñîêî÷èñòûå âåùåñòâà; áèîëîãè÷åñêèå ïðîáû;

ìàòðè÷íûå âëèÿíèÿ; ñïåêòðîñêîïè÷åñêèé áóôåð.

Â 60 – 70-õ ãîäàõ ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ áûëî ðàçðàáîòà-

íî áîëüøîå êîëè÷åñòâî äâóõñòðóéíûõ äóãîâûõ ïëàç-

ìîòðîíîâ (ÄÄÏ) ïîñòîÿííîãî òîêà, ïðåäíàçíà÷åííûõ

äëÿ àíàëèçà ðàñòâîðîâ [1, 2]. Âïîñëåäñòâèè îíè ïðàê-

òè÷åñêè ïîëíîñòüþ áûëè âûòåñíåíû ïëàçìîòðîíàìè ñ

èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ) — ýôôåêòèâ-

íûì èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ. Îäíàêî ÄÄÏ,

ïîçâîëÿþùèé ïðîâîäèòü ïðÿìîé àòîìíî-ýìèññèîí-

íûé ñïåêòðàëüíûé (ÀÝÑ) àíàëèç ïîðîøêîâûõ ïðîá,

äî ñèõ ïîð îñòàåòñÿ íåçàìåíèìûì èíñòðóìåíòîì ïðè

ðåøåíèè øèðîêîãî êðóãà àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷. Âîç-

ìîæíîñòü àíàëèçà áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî ðàçëîæåíèÿ

ïðîá è ïåðåâåäåíèÿ èõ â ðàñòâîð îñòàåòñÿ ïðèâëåêà-

òåëüíîé äëÿ àíàëèòèêîâ, ïîñêîëüêó âåðîÿòíîñòü ïî-

òåðü àíàëèòîâ è çàãðÿçíåíèÿ ïðîáû óìåíüøàåòñÿ. Êðî-

ìå òîãî, äëÿ òðóäíîðàñòâîðèìûõ ïðîá ïðîöåäóðà àíà-

ëèçà ñóùåñòâåííî óïðîùàåòñÿ.

Ðàçðàáîòàííûé Â. Ñ. Ýíãåëüøòîì è Æ. Æååíáàå-

âûì â ñåðåäèíå 70-õ ãîäîâ ÄÄÏ âûñîêîé ìîùíîñòè

(10 – 15 êÂò) [3] áîëåå äâóõ äåñÿòèëåòèé ïðèìåíÿëñÿ

ïðåèìóùåñòâåííî äëÿ ïðÿìîãî àíàëèçà ãåîëîãè÷åñêèõ

ïðîá è ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ [4, 5]. Èñïîëüçîâàíèå

çîíû ïîñëå ñëèÿíèÿ ïëàçìåííûõ ñòðóé ïîçâîëÿëî ïðî-

âîäèòü àíàëèç òåðìîñòîéêèõ ìàòåðèàëîâ è îáåñïå÷è-

âàëî ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ) ýëåìåíòîâ íà óðîâíå

0,01 ìêã�ã è âûøå ïðè ââåäåíèè â ïëàçìó 200 – 300 ìã

ïðîáû. Èçó÷àÿ ïðîöåññ èñïàðåíèÿ ÷àñòèö â àíàëèòè-

÷åñêèõ çîíàõ ÄÄÏ (äî è ïîñëå ñëèÿíèÿ ïëàçìåííûõ

ñòðóé), À. Ñ. ×åðåâêî íà ïðèìåðå ðàçíûõ ìèíåðàëîâ

ïîêàçàëà, ÷òî ïîëíîòà èñïàðåíèÿ ÷àñòèö çàâèñèò îò

ñòðóêòóðû, õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà è äèñïåðñíîñòè ïî-

ðîøêîâîé ïðîáû [6], à çîíà ïîñëå ñëèÿíèÿ ñòðóé îáåñ-

ïå÷èâàåò áîëåå ýôôåêòèâíîå èñïàðåíèå ïðîá.

Îäíàêî ñóùåñòâóåò áîëüøîé êðóã çàäà÷, òðåáóþ-

ùèõ àíàëèçà ìàëîãî êîëè÷åñòâà ïðîáû. Íàïðèìåð,

àíàëèç êîíöåíòðàòîâ ìèêðîïðèìåñåé, íåêîòîðûõ áèî-

ëîãè÷åñêèõ è ýêîëîãè÷åñêèõ ïðîá. Ïîêàçàíî, ÷òî äëÿ

ýòèõ öåëåé íàèáîëåå öåëåñîîáðàçíî èñïîëüçîâàíèå

çîíû äî ñëèÿíèÿ ñòðóé, îáåñïå÷èâàþùåé ÏÎ ýëåìåí-

òîâ íà òîì æå óðîâíå, ÷òî è çîíà ïîñëå ñëèÿíèÿ ïðè

ââåäåíèè â ïëàçìó òîëüêî 20 ìã ïðîáû [7]. Õîòÿ ýô-

ôåêòèâíîñòü èñïàðåíèÿ ïðîá â ýòîé çîíå íåñêîëüêî

õóæå, ÷åì â çîíå ïîñëå ñëèÿíèÿ, ìíîãèå ìàòåðèàëû

áûëè óñïåøíî â íåé ïðîàíàëèçèðîâàíû. Â íàñòîÿùåé

ðàáîòå ïîêàçàíû âîçìîæíîñòè ÄÄÏ-ÀÝÑ äëÿ àíàëèçà

âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ è áèîëîãè÷åñêèõ ïðîá ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè çîíû äî ñëèÿíèÿ ïëàçìåííûõ ñòðóé.

Ñõåìà ýëåêòðîäíîãî áëîêà ïëàçìîòðîíà ïðåäñòàâ-

ëåíà íà ðèñóíêå. Ôîðìèðîâàíèå ïëàçìåííûõ ñòðóé

ïðîèñõîäèò â ïëàçìåííûõ ãîëîâêàõ, ðàñïîëîæåííûõ

ïîä óãëîì 120°. Àíàëèç ïðîâîäèëè ïðè ñëåäóþùèõ

óñëîâèÿõ: ñèëà òîêà — 85 À, ðàñõîäû ïëàçìîîáðàçó-

þùåãî è òðàíñïîðòèðóþùåãî ãàçîâ (àðãîí) — 4,0 è

0,7 ë�ìèí ñîîòâåòñòâåííî, çîíà ðåãèñòðàöèè —

4 – 5 ìì íèæå ìåñòà ñëèÿíèÿ ñòðóé. Çîíó äî ñëèÿíèÿ

ñòðóé ôîêóñèðîâàëè ïðè ïîìîùè ëèíçû F-150 (èçî-

áðàæåíèå 1:1) íà ùåëü ñïåêòðîãðàôà PGS-2. Ñïåêòð

èçëó÷åíèÿ âûáðàííîãî ó÷àñòêà (h = 1 ìì) ðåãèñòðè-

ðîâàëè ìíîãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ) ïðîèçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðî-

íèêà». ÌÀÝÑ óïðàâëÿåòñÿ ïðîãðàììíûì ïàêåòîì

«Àòîì», ïîçâîëÿþùèì ïîëíîñòüþ àâòîìàòèçèðîâàòü

îáðàáîòêó ñïåêòðîâ: ïðîâîäèòü èçìåðåíèå èíòåíñèâ-

íîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ñ ó÷åòîì ôîíà, ïîñòðîåíèå

ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ, âû÷èñëåíèå êîíöåíòðàöèé

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Íàâåñêó îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ è ïðîá ïîìåùàëè â

ñòàêàí÷èê èç îðãñòåêëà è «âçìó÷èâàëè» â óñòðîéñòâå

äëÿ ïîäà÷è ïðîá ñ ïîìîùüþ èñêðû, ñîçäàâàåìîé ìåæ-

äó öåíòðàëüíûì è êîëüöåâûì ýëåêòðîäàìè íàä ïî-
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âåðõíîñòüþ ïîðîøêà. Âçìó÷åííàÿ ïðîáà ïîäàâàëàñü â

ïëàçìó òðàíñïîðòèðóþùèì ãàçîì.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè îáðàçöû ñðàâíåíèÿ (ÎÑ)

íà îñíîâå ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà (ÃÏ), ñîäåðæàùåãî

15 % ìàññ. NaCl, ñ êîíöåíòðàöèåé ïðèìåñåé â äèàïà-

çîíå 0,01 – 100 ìêã�ã.

Àíàëèç âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ

Ïðîáëåìà ÎÑ ÿâëÿåòñÿ îäíîé èç êëþ÷åâûõ ïðè

àíàëèçå òâåðäûõ ïðîá. Â ðàáîòå àâòîðû îðèåíòèðî-

âàëèñü íà îáðàçöû ñðàâíåíèÿ íà îñíîâå ãðàôèòîâîãî

ïîðîøêà, ïîñêîëüêó ãîñóäàðñòâåííûå ÎÑ íà îñíîâå

ÃÏ ñ ðàçíûì íàáîðîì ïðèìåñåé âûïóñêàþòñÿ Óðàëü-

ñêèì ãîñóäàðñòâåííûì òåõíè÷åñêèì óíèâåðñèòåòîì

è èìåþòñÿ â ïðîäàæå [8]. Êðîìå òîãî, ââåñòè òîò èëè

èíîé ýëåìåíò â ãðàôèòîâûé ïîðîøîê íå ïðåäñòàâëÿåò

îñîáîé ñëîæíîñòè.

Èñïîëüçîâàíèå ÎÑ íà îñíîâå ÃÏ äëÿ àíàëèçà ïðîá

ðàçíîãî ñîñòàâà âîçìîæíî ëèøü â òîì ñëó÷àå, åñëè

îòñóòñòâóåò âëèÿíèå ìàòðèöû íà àíàëèòè÷åñêèé ñèã-

íàë ýëåìåíòîâ â ÃÏ. Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèê ïðÿìîãî

àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá îêñèäîâ èíäèÿ, òåëëóðà,

âîëüôðàìà [9 – 11], à òàêæå ìåòàëëè÷åñêîãî ãàëëèÿ

[12] âûáèðàëñÿ ìèíèìàëüíûé êîýôôèöèåíò ðàçáàâëå-

íèÿ ïðîáû ñïåêòðîñêîïè÷åñêèì áóôåðîì (ÃÏ + NaCl),

ïðè êîòîðîì âëèÿíèå ìàòðèöû íà àíàëèòè÷åñêèé ñèã-

íàë ýëåìåíòîâ â ÃÏ íå îáíàðóæèâàåòñÿ. Ãàëëèé, òåì-

ïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ êîòîðîãî ñîñòàâëÿåò 29,6 °C, ëåãêî

ñìåøèâàåòñÿ ñ ãðàôèòîâûì ïîðîøêîì ïðè íàãðåâàíèè

ïîä ÈÊ ëàìïîé. Êîíöåíòðàöèÿ NaCl â ðàçáàâëåííîé

ïðîáå è ÎÑ ñîñòàâëÿëà 15 % ìàññ. Êàê ïîêàçàíî â ðà-

áîòå [7], NaCl íå òîëüêî óñèëèâàåò èíòåíñèâíîñòü

àòîìíûõ ëèíèé, íî è îñëàáëÿåò âëèÿíèå ìàòðè÷íûõ

ýëåìåíòîâ. Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè ïðÿìîãî àíàëèçà

ïîçâîëÿþò îïðåäåëÿòü îäíîâðåìåííî áîëåå 30 ïðè-

ìåñåé â ïðîáàõ ñ ÏÎ 0,02 – 20 ìêã�ã ïðè ââåäåíèè â

ïëàçìó 20 ìã ðàçáàâëåííîé áóôåðîì ïðîáû. ÏÎ ïðè-

ìåñåé ìîãóò áûòü ñíèæåíû ïðè óâåëè÷åíèè íàâåñêè

àíàëèçèðóåìîé ïðîáû.

Àíàëîãè÷íûé ïîäõîä ïðèìåíÿåòñÿ è ïðè èñïîëü-

çîâàíèè äóãè ïîñòîÿííîãî òîêà ñ èñïàðåíèåì ïðîáû èç

êðàòåðà ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà [13], îäíàêî êîýôôè-

öèåíòû ðàçáàâëåíèÿ ïðîá ïðè ýòîì çíà÷èòåëüíî áîëü-

øå èç-çà ñóùåñòâåííî áîëåå ñèëüíûõ ìàòðè÷íûõ âëèÿ-

íèé. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû êîýôôèöèåíòû ðàçáàâëåíèÿ

ïðîá áóôåðîì è ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé,

ïîëó÷åííûå â ïëàçìå è äóãå ïîñòîÿííîãî òîêà, äëÿ

îêñèäîâ èíäèÿ è òåëëóðà, à òàêæå ìåòàëëè÷åñêîãî ãàë-

ëèÿ. Õîòÿ ïðè íàâåñêå ïðîáû 20 ìã ïëàçìà è äóãà îáåñ-

ïå÷èâàþò äîâîëüíî áëèçêèå ÏÎ ïðèìåñåé â ÃÏ (0,01 –

10 ìêã�ã), â èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëàõ ÏÎ ïðèìåñåé,

ïîëó÷åííûå â ïëàçìå, áîëåå ÷åì íà ïîðÿäîê âåëè÷èíû

íèæå, ÷åì â äóãå áëàãîäàðÿ ìåíüøèì êîýôôèöèåíòàì

ðàçáàâëåíèÿ ïðîáû.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðè àíàëèçå îêñèäà âîëüô-

ðàìà ïðåèìóùåñòâà ïëàçìîòðîíà ïåðåä äóãîé áûëè

âûÿâëåíû òîëüêî äëÿ òàêèõ ïðèìåñåé, êàê Mo è Re

[11]. Ïðè èñïîëüçîâàíèè äóãè ýòè ýëåìåíòû îáðàçóþò

òðóäíîëåòó÷èå ñîåäèíåíèÿ ñ âîëüôðàìîì â êðàòåðå

ýëåêòðîäà è ïðàêòè÷åñêè íå ïîñòóïàþò â äóãîâîé ðàç-

ðÿä, â òî âðåìÿ êàê äðóãèå ýëåìåíòû, ôðàêöèîííî

èñïàðÿÿñü, äàþò ñâîáîäíûå îò íàëîæåíèé âîëüôðàìà

ñïåêòðû. Â ïëàçìå äàæå ïðè 10-êðàòíîì ðàçáàâëåíèè

îêñèäà âîëüôðàìà ñèëüíûå ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ

çàòðóäíÿþò ïðîâåäåíèå ìíîãîýëåìåíòíîãî àíàëèçà.

Ðàçðàáîòàííûå ìåòîäèêè ïðÿìîãî àíàëèçà ïðîñòû

è ýêñïðåññíû, íî çíà÷åíèÿ ÏÎ ïðèìåñåé íå âñåãäà

óäîâëåòâîðÿþò òðåáîâàíèÿì ïîòðåáèòåëåé. Äëÿ ñíè-

æåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé â 10 – 20 ðàç

ðàçðàáîòàíû ñïîñîáû êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïðèìåñåé

ïóòåì îòäåëåíèÿ îñíîâû [9, 10, 12]. ×òîáû ñîõðàíèòü

ðÿä âàæíûõ ïðèìåñåé, ÷àñòè÷íî èëè ïîëíîñòüþ òå-

ðÿþùèõñÿ ïðè ïîëíîé îòãîíêå îñíîâû, ïðèìåíåíî íå-

ïîëíîå îòäåëåíèå îñíîâû. Êîíöåíòðàòàìè ìèêðîïðè-

ìåñåé ÿâëÿëèñü îñòàòêè ãàëëèÿ, èíäèÿ è îêñèäà òåëëó-

ðà, äëÿ àíàëèçà êîòîðûõ òàêæå èñïîëüçîâàëè îïèñàí-

íûå âûøå ìåòîäèêè ïðÿìîãî àíàëèçà.

Ïðèìåíåíèå ÎÑ, èìèòèðóþùèõ îñíîâíîé ñîñòàâ

ïðîáû, ñóùåñòâåííî óïðîùàåò àíàëèç. Òàêîé ïîäõîä

ïðèìåíåí äëÿ àíàëèçà äèîêñèäà ãåðìàíèÿ (GeO2), èñ-

ïîëüçóåìîãî â ñèíòåçå ñöèíòèëëÿöèîííûõ ìîíîêðè-

ñòàëëîâ ãåðìàíàòà âèñìóòà.

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ÎÑ èñïîëüçîâàëè âûñîêî÷èñ-

òûé GeO2, ïðåäâàðèòåëüíî ïðîàíàëèçèðîâàííûé â

äóãå ïîñòîÿííîãî òîêà ïîñëå îòäåëåíèÿ îñíîâû è êîí-

öåíòðèðîâàíèÿ ïðèìåñåé íà ÃÏ [14]. Âî èçáåæàíèå

äëèòåëüíîé è òðóäîåìêîé ïðîöåäóðû íåïîñðåäñòâåí-

íîãî ââåäåíèÿ ïðèìåñåé â GeO2, ÎÑ íà îñíîâå ÃÏ

ñìåøèâàëè ñ GeO2 â ñîîòíîøåíèè 1:1. Òàêèì îáðàçîì,

îñíîâà ïðèãîòîâëåííûõ ÎÑ ñîäåðæàëà 50 % ìàññ.

GeO2, 42,5 % ìàññ. ÃÏ è 7,5 % ìàññ. NaCl. Ïðîáîïîä-

ãîòîâêà çàêëþ÷àëàñü â ñìåøèâàíèè àíàëèçèðóåìîé
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ñåé, ïîëó÷åííûå â ïëàçìå è ãðàôèòîâîé äóãå

Ìàòå-

ðèàë

Êîýôôèöèåíò ðàçáàâëåíèÿ Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ, ìêã�ã

Ïëàçìà Äóãà Ïëàçìà (20 ìã) Äóãà (20 ìã)

Ga 4 100 0,05 – 20 1 – 500

TeO2 2 25 0,02 – 10 0,2 – 150

In2O3 4 50 0,05 – 20 0,5 – 250

Ïðîáà

Ñõåìà ýëåêòðîäíîãî áëîêà

ïëàçìîòðîíà



ïðîáû ñ áóôåðîì (C + 15 % ìàññ. NaCl) â ñîîòíîøå-

íèè 1:1.

Ðàññ÷èòàííûå ïî 3ó-êðèòåðèþ ïðåäåëû îáíàðóæå-

íèÿ 35 ïðèìåñåé â GeO2 íàõîäÿòñÿ íà óðîâíå 0,01 –

10 ìêã�ã ïðè ââåäåíèè â ïëàçìó 50 ìã ïðîáû. ÏÎ ðÿäà

ïðèìåñåé â GeO2, ïîëó÷åííûå ïðÿìûì ÄÄÏ-ÀÝÑ

ìåòîäîì, à òàêæå ìåòîäàìè ÈÑÏ-ÀÝÑ è ÈÑÏ-ÌÑ ïî-

ñëå àâòîêëàâíîãî ðàñòâîðåíèÿ GeO2 [15], ïðèâåäåíû â

òàáë. 2. Îòìåòèì, ÷òî ñêîðîñòü ðàñòâîðåíèÿ GeO2

ñèëüíî çàâèñèò îò ñîîòíîøåíèÿ êðèñòàëëè÷åñêèõ á- è

â-ìîäèôèêàöèé, á-ìîäèôèêàöèÿ ÿâëÿåòñÿ òðóäíî-

ðàñòâîðèìîé [16]. Êàê âèäíî èç òàáë. 2, ÄÄÏ-ÀÝÑ

îáåñïå÷èâàåò ÏÎ ìíîãèõ ïðèìåñåé íà óðîâíå èëè

íèæå, ÷åì ÈÑÏ ìåòîäû, õîòÿ ìîäåðíèçèðîâàííûé

ñïåêòðîãðàô PGS-2, èñïîëüçóåìûé â äàííîì ýêñïåðè-

ìåíòå, çíà÷èòåëüíî óñòóïàåò ÈÑÏ-ÀÝÑ ñïåêòðîìåòðó,

ïðèìåíÿåìîìó â ðàáîòå [15], ïî ñâîåé ðàçðåøàþùåé

ñïîñîáíîñòè è ñïåêòðàëüíîìó äèàïàçîíó. Òàê, íàè-

áîëåå ÷óâñòâèòåëüíàÿ ëèíèÿ Ba I 455,40, èñïîëüçóåìàÿ

ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçå, íàõîäèòñÿ çà ïðåäåëàìè

ñïåêòðàëüíîãî äèàïàçîíà ñïåêòðîìåòðà PGS-2, à ëè-

íèÿ B I 249,77 ëåæèò íà «êðûëå» ëèíèè Ge I 249,80.

ÏÎ ýòèõ ýëåìåíòîâ ìîãóò áûòü çíà÷èòåëüíî óëó÷øåíû

ïðè èñïîëüçîâàíèè áîëåå ñîâåðøåííîãî ñïåêòðî-

ìåòðà.

Òàêèì îáðàçîì, ÄÄÏ-ÀÝÑ ïîçâîëÿåò ðåàëèçîâàòü

ïðîñòûå è ýêñïðåññíûå ìåòîäèêè àíàëèçà âûñîêî÷èñ-

òûõ âåùåñòâ ñ ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè,

ñîïîñòàâèìûìè ñ õàðàêòåðèñòèêàìè ñîâðåìåííûõ

ìåòîäîâ àíàëèçà. Îäíàêî ñëåäóåò èìåòü â âèäó, ÷òî

ïðåäëîæåííûé ïîäõîä íå óíèâåðñàëåí è ìîæåò èìåòü

îãðàíè÷åíèÿ ïðè àíàëèçå ìàòåðèàëîâ, îáëàäàþùèõ

âûñîêîé òåðìîñòîéêîñòüþ èëè èìåþùèõ ñëîæíûé

ñïåêòð, êàê áûëî ïîêàçàíî â ðàáîòå [11] íà ïðèìåðå

îêñèäà âîëüôðàìà.

Àíàëèç áèîëîãè÷åñêèõ ïðîá

Àíàëèç ðàñòåíèé. Â àíàëèòè÷åñêîé ëàáîðàòîðèè

ÈÍÕ ÑÎ ÐÀÍ ïëàçìîòðîí áûë âïåðâûå ïðèìåíåí

äëÿ ïðÿìîãî àíàëèçà áèîëîãè÷åñêèõ ïðîá, èìåþùèõ

ñëîæíóþ îðãàíè÷åñêóþ è îðãàíîìèíåðàëüíóþ ìàòðè-

öó. Â ðàñòèòåëüíûõ ìàòåðèàëàõ ñîäåðæàíèå îðãàíè-

÷åñêîé è ìèíåðàëüíîé ñîñòàâëÿþùåé âàðüèðóåòñÿ â

øèðîêèõ ïðåäåëàõ. Òàê, â èññëåäóåìûõ ðàñòåíèÿõ

ñîäåðæàíèå Ca è Si èçìåíÿëîñü îò ñîòûõ äîëåé ïðî-

öåíòà äî íåñêîëüêèõ äåñÿòêîâ, êðàõìàëà — îò 0,5 äî

70 % ìàññ. Èç-çà îòñóòñòâèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ îáðàç-

öîâ ñðàâíåíèÿ äëÿ àíàëèçà ðàçíîîáðàçíûõ ðàñòèòåëü-

íûõ ìàòåðèàëîâ áûëè òàêæå èñïîëüçîâàíû ÎÑ íà îñ-

íîâå ÃÏ.

Â ðàáîòå [17] âëèÿíèå îðãàíè÷åñêîé ìàòðèöû íà

àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ýëåìåíòîâ â ÃÏ èçó÷åíî íà

ïðèìåðå êðàõìàëà — îñíîâíîãî îðãàíè÷åñêîãî êîìïî-

íåíòà êàðòîôåëÿ è ìíîãèõ çëàêîâûõ êóëüòóð. Ïîêàçà-

íî, ÷òî 10, à äëÿ íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ è 20 % ìàññ.

êðàõìàëà íå îêàçûâàþò âëèÿíèÿ íà èíòåíñèâíîñòü

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé â ïëàçìå, â äóãå æå â ïðèñóò-

ñòâèè 10 % ìàññ. êðàõìàëà íàáëþäàåòñÿ äâóõ – ïÿòè-

êðàòíîå ñíèæåíèå èíòåíñèâíîñòè. Òàêîå ñèëüíîå

âëèÿíèå êðàõìàëà â äóãå îáóñëîâëåíî åãî âçàèìîäåé-

ñòâèåì ñ êèñëîðîäîì âîçäóõà è âûäåëåíèåì ãàçî-

îáðàçíûõ ïðîäóêòîâ, âûíîñÿùèõ ïðîáó èç çîíû âîç-

áóæäåíèÿ. Â ïëàçìå èç-çà ìåíüøåé êîíöåíòðàöèè êè-

ñëîðîäà âîçäóõà, âûòåñíÿåìîãî àðãîíîì, è ïîñòåïåí-

íîãî ââîäà ïðîáû ðàçëîæåíèå êðàõìàëà èäåò ìåíåå

áóðíî, è ïðîäóêòû ðåàêöèè óäåðæèâàþòñÿ â çîíå

âîçáóæäåíèÿ.

Îïûòíûì ïóòåì óñòàíîâëåíî, ÷òî äîñòàòî÷íî

10-êðàòíîãî ðàçáàâëåíèÿ ïðîáû áóôåðîì, ÷òîáû ïîäà-

âèòü âëèÿíèå îðãàíè÷åñêîé è ìèíåðàëüíîé ÷àñòåé

ïðîá è èñïîëüçîâàòü ÎÑ íà îñíîâå ÃÏ. Ïðàâèëüíîñòü

òàêîãî ïîäõîäà áûëà ïîäòâåðæäåíà îòñóòñòâèåì çíà-

÷èìîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè ïðè àíàëèçå îò-

ðàñëåâûõ (Ìèíèñòåðñòâà ñåëüñêîãî õîçÿéñòâà ÐÔ)

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà çåðíà êóêóðóçû (ÎÑÎ

10-86-98), ñîëîìû îâñÿíîé (ÎÑÎ 10-87-98), çåðíà ðèñà

(ÎÑÎ 10-90-98), à òàêæå ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà çåðåí ïøåíèöû (ÃÑÎ 3171-85) è

çëàêîâîé òðàâîñìåñè (ÃÑÎ 3170-85) [18].

Àíàëèç áèîëîãè÷åñêèõ ïðîá. Áèîëîãè÷åñêèå ïðîáû

æèâîòíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ èìåþò ðàçíûé ìèíåðàëü-

íûé è îðãàíè÷åñêèé ñîñòàâ. Îñíîâó îðãàíîâ æèâîò-

íûõ ñîñòàâëÿþò áåëêè, æèðû è óãëåâîäû, êîñòíîé òêà-

íè — ãèäðîêñèàïàòèò êàëüöèÿ Ca10(PO4)6(OH)2, êîëëà-

ãåí è äðóãèå îðãàíè÷åñêèå âåùåñòâà. Íà îñíîâàíèè
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Òàáëèöà 2. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé â GeO2, ïîëó÷åí-

íûå ðàçíûìè ìåòîäàìè, ìêã�ã

Ýëåìåíò ÄÄÏ-ÀÝÑ ÈÑÏ-ÀÝÑ* ÈÑÏ-ÌÑ**

Ag 0,008 — 0,04

Al 0,15 1 1

As 5 — 47

B 2 0,8 0,8

Ba 0,4 0,1 0,1

Be 0,02 — 0,0006

Ca 2,5 2 —

Cd 0,04 — 0,04

Co 0,06 — 0,03

Cr 0,2 1 1

Cu 0,1 0,2 0,2

Fe 0,3 2 —

Ga 0,04 — 0,9

Hg 0,6 — 0,07

Mg 0,1 0,2 0,2

Mn 0,02 0,5 0,5

Mo 0,03 — 0,005

Ni 0,04 1 1

Pb 0,15 0,15

Sn 0,15 — 0,05

Ti 0,15 0,5 0,5

Tl 0,1 — 0,00005

V 0,05 0,7 0,7

Zn 0,3 0,2 0,2

* Àíàëèçèðóåìûé ðàñòâîð ñîäåðæàë 1 % Ge.

** Àíàëèçèðóåìûé ðàñòâîð ñîäåðæàë 0,1 % Ge.



èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ðàçíîîáðàçíûõ áèîëîãè÷åñêèõ ìàò-

ðèö íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ýëåìåíòîâ â ÃÏ ðàçðàáî-

òàíû ìåòîäèêè ïðÿìîãî àíàëèçà îðãàíîâ æèâîòíûõ

[17], êîñòíîé òêàíè [19], öåëüíîé êðîâè [20], ñûâîðîò-

êè è ïëàçìû êðîâè [21]. Ïîêàçàíî, ÷òî 10-êðàòíîãî

ðàçáàâëåíèÿ ïðîáû áóôåðîì äîñòàòî÷íî äëÿ óñòðàíå-

íèÿ âëèÿíèÿ îðãàíè÷åñêèõ ìàòðèö íà àíàëèòè÷åñêèé

ñèãíàë, à äëÿ êîñòíîé òêàíè, ñîäåðæàùåé ~30 % ìàññ.

îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ, — 4-êðàòíîãî ðàçáàâëåíèÿ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ áèîãåííûõ ýëåìåíòîâ

êðîâè (Fe, P, Ca, Mg, Cu, Zn) ðàçðàáîòàíû äâå ìåòîäè-

êè. Ïåðâàÿ ìåòîäèêà ïðåäíàçíà÷åíà äëÿ àíàëèçà ïî-

ðîøêà êðîâè, ïîëó÷åííîãî ïîñëå ëèîôèëüíîé ñóøêè,

âòîðàÿ — æèäêîé êðîâè ïîñëå óïàðèâàíèÿ àëèêâîòû

êðîâè íà ÃÏ è ïðîêàëèâàíèÿ îñòàòêà ïðè 400 °C.

Ìåòîäèêè ïðèìåíÿþòñÿ â ìåäèêî-áèîëîãè÷åñêèõ

èññëåäîâàíèÿõ ñ ìàëåíüêèìè ýêñïåðèìåíòàëüíûìè

æèâîòíûìè, äëÿ àíàëèçà òðåáóåòñÿ âñåãî 20 – 50 ìêë

êðîâè. Êðîìå îñíîâíûõ ýëåìåíòîâ êðîâè, âîçìîæíî

îïðåäåëåíèå è äðóãèõ ïðè èõ ïîâûøåííîì ñîäåðæà-

íèè. Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà ëèîôè-

ëèçîâàííîé ïëàçìû êðîâè ëàáîðàòîðíûõ ìûøåé. Êîí-

òðîëüíàÿ ãðóïïà èìåëà ñòàíäàðòíûé ðàöèîí ïèòàíèÿ,

à â ðàöèîí ýêñïåðèìåíòàëüíîé ââîäèëàñü äîáàâêà õëî-

ðèäà êîáàëüòà. Êîáàëüò ÿâëÿåòñÿ âàæíûì ìèêðîýëå-

ìåíòîì, ó÷àñòâóþùèì â áèîñèíòåçå âèòàìèíà B12 è

àêòèâàöèè ýíçèìîâ. Êàê âèäíî èç òàáë. 3, ïëàçìà ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíûõ ìûøåé ñîäåðæèò âûñîêèå êîíöåí-

òðàöèè êîáàëüòà è çíà÷èòåëüíî çàâûøåííûå ïî ñðàâ-

íåíèþ ñ êîíòðîëüíîé ãðóïïîé êîíöåíòðàöèè æåëåçà,

÷òî, âåðîÿòíî, ñâÿçàíî ñ âûòåñíåíèåì æåëåçà èç ýðèò-

ðîöèòîâ êîáàëüòîì. Â öåëîì áûëî âûÿâëåíî íåãàòèâ-

íîå âëèÿíèå ïîâûøåííûõ êîíöåíòðàöèé êîáàëüòà íà

îðãàíèçì æèâîòíûõ. Îòìåòèì, ÷òî â äàííîì ýêñïåðè-

ìåíòå èìåëîñü â íàëè÷èè âñåãî 2 – 3 ìã ïðîáû, èñ-

ïîëüçîâàíèå äðóãèõ ìåòîäîâ, òðåáóþùèõ ðàçëîæåíèÿ

ïðîáû, áûëî ïðîáëåìàòè÷íî.

Ìåòîäèêà àíàëèçà îðãàíîâ æèâîòíûõ òàêæå

íàøëà ïðèìåíåíèå â ìåäèêî-áèîëîãè÷åñêèõ èññëå-

äîâàíèÿõ. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ìîæíî ïðèâåñòè ðå-

çóëüòàòû àíàëèçà îðãàíîâ êðûñ, ïîëó÷àþùèõ ïè-

ùåâóþ äîáàâêó ïðèðîäíîãî öåîëèòà êëèíîïòèëîëèòà

Na6(AlO2)6(SiO2)30 · 24H2O. Â ìåäèöèíñêîé ïðàêòèêå

ïðåïàðàòû íà îñíîâå ïðèðîäíûõ öåîëèòîâ, èìåþùèõ

âûñîêî óïîðÿäî÷åííóþ ñòðóêòóðó ïîð è îáëàäàþùèõ

÷åòêî âûðàæåííûìè àäñîðáöèîííûìè ñâîéñòâàìè, èñ-

ïîëüçóþò äëÿ âûâåäåíèÿ âðåäíûõ âåùåñòâ èç îðãàíèç-

ìà. Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû êîíöåíòðàöèè êàäìèÿ â îáú-

åäèíåííûõ îðãàíàõ êîíòðîëüíîé ãðóïïû êðûñ è ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíîé, ïîëó÷àþùåé äîáàâêó öåîëèòà. Ïðè

îòíîñèòåëüíîì ñòàíäàðòíîì îòêëîíåíèè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà 5 – 12 % çíà÷èìîå ðàçëè÷èå â ñîäåðæàíèè

êàäìèÿ ïîëó÷åíî äëÿ òêàíåé æåëóäêà: ó ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ êðûñ åãî ñîäåðæàíèå â 5 ðàç ìåíüøå, ÷åì â

êîíòðîëüíîé ãðóïïå. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, íàðÿäó ñ

óìåíüøåíèåì êîíöåíòðàöèè êàäìèÿ â æåëóäêå ïðîèñ-

õîäèò íàêîïëåíèå àëþìèíèÿ â îðãàíàõ æåëóäî÷íî-êè-

øå÷íîãî òðàêòà (ñì. òàáë. 4). Êàê âèäíî, ñîäåðæàíèå

àëþìèíèÿ â æåëóäêå, òîíêîì è òîëñòîì êèøå÷íèêå

ýêñïåðèìåíòàëüíûõ êðûñ â 8 – 30 ðàç áîëüøå, ÷åì â

êîíòðîëüíîé ãðóïïå. Õîòÿ àëþìèíèé íå îòíîñÿò ê òîê-

ñè÷íûì ýëåìåíòàì, îí ìîæåò áûòü òîêñè÷íûì â èçáû-

òî÷íûõ êîëè÷åñòâàõ è î÷åíü îïàñíûì ïðè íàêîïëåíèè

äàæå â ìàëûõ êîëè÷åñòâàõ â ìîçãå. Â êèñëîé ñðåäå æå-

ëóäêà ñóùåñòâóåò ðèñê äåàëþìèíèðîâàíèÿ öåîëèòà è

íàêîïëåíèÿ àëþìèíèÿ â îðãàíàõ. Äëÿ âûÿñíåíèÿ ýòîãî

âîïðîñà íåîáõîäèìû äîïîëíèòåëüíûå ýêñïåðèìåíòû.

Íåñìîòðÿ íà óíèâåðñàëüíûé ïîäõîä ê àíàëèçó

ðàçíûõ ïðîá, êàæäûé èç èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ âíî-

ñèò ñâîè êîððåêòèâû â ìåòîäèêó àíàëèçà. Áûëî óñòà-

íîâëåíî, ÷òî óñëîâèÿ, âûáðàííûå äëÿ àíàëèçà ÃÏ,

îáåñïå÷èâàþò ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ ïðè àíàëèçå

ïå÷åíè, ïî÷åê, ñåðäöà, íî äàþò çàíèæåííûå êîíöåí-

òðàöèè ýëåìåíòîâ ïðè àíàëèçå ìîçãà è ìûøå÷íûõ òêà-

íåé, èìåþùèõ â 5 – 10 ðàç áîëüøèé ðàçìåð ÷àñòèö

(100 – 200 ìêì) è áîëüøóþ òåðìè÷åñêóþ óñòîé÷è-

âîñòü. Ïðîáëåìà áûëà ðåøåíà ïóòåì ñíèæåíèÿ ðàñõî-

äîâ òðàíñïîðòèðóþùåãî ãàçà, ÷òî îáåñïå÷èëî óâåëè-

÷åíèå âðåìåíè ïðåáûâàíèÿ ïðîáû â çîíå âîçáóæäåíèÿ

è áîëåå ýôôåêòèâíîå èñïàðåíèå ïðîáû.
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Òàáëèöà 3. Êîíöåíòðàöèÿ ýëåìåíòîâ â ëèîôèëèçîâàííîé ïëàçìå êðîâè ìûøåé, ìêã�ã

Îáúåêò àíàëèçà Ca Mg Fe Zn Cu Co

Ïëàçìà êðîâè ìûøåé:

êîíòðîëüíàÿ ãðóïïà (n = 19) 1200 ± 310 460 ± 120 75 ± 28 27 ± 9,4 12 ± 3,4 <2

ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ãðóïïà (n = 16) 1300 ± 340 670 ± 190 160 ± 50 29 ± 8,5 11 ± 5,0 18 ± 8,2

Òàáëèöà 4. Êîíöåíòðàöèÿ êàäìèÿ è àëþìèíèÿ â îðãàíàõ êðûñ,

ìêã�ã

Îðãàí
Êîíòðîëüíàÿ

ãðóïïà

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ

ãðóïïà

Êàäìèé

Ïå÷åíü 3,2 4,3

Ïî÷êè 3,0 2,1

Æåëóäîê 6,4 1,2

Àëþìèíèé

Ïå÷åíü 0,24 ± 0,02* 0,28 ± 0,02

Ïî÷êè 1,2 ± 0,1 1,9 ± 0,2

Ìîçã 0,8 ± 0,1 1,3 ± 0,1

Ëåãêèå 2,1 ± 0,1 1,5 ± 0,1

Æåëóäîê 2,1 ± 0,1 17 ± 1,8

Òîíêèé êèøå÷íèê 1,4 ± 0,1 12 ± 2,1

Òîëñòûé êèøå÷íèê 1,1 ± 0,1 36 ± 5,7

Êîñòü 9,0 ± 0,4 8,4 ± 0,5

* n = 10; P = 0,95.



Ïðè àíàëèçå êîñòíîé òêàíè (ñðåäíèé ðàçìåð ÷àñ-

òèö ñîñòàâëÿë 30 ìêì) ñèñòåìàòè÷åñêîå çàíèæåíèå

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïîëó÷åíî òîëüêî äëÿ òàêèõ ýëå-

ìåíòîâ, êàê Ba, Mg è Sr. Ýòè ýëåìåíòû íàèáîëåå ïðî÷-

íî ñâÿçàíû ñ ìèíåðàëüíîé ñîñòàâëÿþùåé êîñòè, è

çàíèæåíèå èõ êîíöåíòðàöèé îáóñëîâëåíî íåïîëíûì

èñïàðåíèåì Ca10(PO4)6(OH)2. ×òîáû îáåñïå÷èòü áîëåå

ýôôåêòèâíîå èñïàðåíèå êîñòè, ïåðâîíà÷àëüíî ïðî-

âîäèëè ïðåäâàðèòåëüíóþ îáðàáîòêó ïðîáû àçîòíîé

êèñëîòîé ñ ïîñëåäóþùèì ïðîêàëèâàíèåì, íî âïîñëåä-

ñòâèè, ñíèæàÿ ðàñõîä òðàíñïîðòèðóþùåãî ãàçà, âû-

áðàëè óñëîâèÿ, îáåñïå÷èâàþùèå ïîëíîå èñïàðåíèå

Ca10(PO4)6(OH)2.

Òàêèì îáðàçîì, ÄÄÏ-ÀÝÑ ìåòîä ïîçâîëÿåò ïðîâî-

äèòü ïðÿìîé ìíîãîýëåìåíòíûé àíàëèç ñàìûõ ðàçíûõ

áèîëîãè÷åñêèõ ïðîá ñ èñïîëüçîâàíèåì åäèíûõ ÎÑ íà

îñíîâå ÃÏ è íå òðåáóåò ïðèìåíåíèÿ äðóãèõ ðåàêòèâîâ,

êðîìå ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà è NaCl. Âàæíûì äî-

ñòîèíñòâîì ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ òàêæå ìàëåíüêèé ðàñõîä

àðãîíà, íå ïðåâûøàþùèé 5 ë�ìèí. Áëàãîäàðÿ âîçìîæ-

íîñòè àíàëèçà ìàëûõ íàâåñîê ïðîá (5 – 10 ìã) ìåòîä

íàøåë ïðèìåíåíèå â ìåäèêî-áèîëîãè÷åñêèõ ýêñïå-

ðèìåíòàõ. Ìåòîäèêè ïðÿìîãî àíàëèçà îáåñïå÷èâàþò

ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ íà óðîâíå

0,1 – 10 ìêã�ã.

Âñå ïðåäñòàâëåííûå â äàííîé ðàáîòå ðåçóëüòàòû

ïîëó÷åíû íà ïëàçìîòðîíå ñòàðîé êîíñòðóêöèè. Â íà-

ñòîÿùåå âðåìÿ ïðîâîäÿòñÿ èñïûòàíèÿ íîâîãî ïëàçìî-

òðîíà, ðàçðàáîòàííîãî ôèðìîé «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíè-

êà». Ïëàçìîòðîí íà áàçå ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» [22]

èìååò íîâóþ êîíñòðóêöèþ ãîëîâîê è áîëåå óäîáíóþ

ñèñòåìó èõ þñòèðîâêè, âêëþ÷àåò ñèñòåìû ïèòàíèÿ ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñîâðåìåííîé òâåðäîòåëüíîé ýëåìåíò-

íîé áàçû, ðåãóëèðîâàíèÿ ãàçîâûõ ïîòîêîâ è àâòîìàòè-

÷åñêîé ïîäà÷è ïðîáû, óïðàâëÿåìûå ñ ïîìîùüþ êîìïü-

þòåðà, ÷òî äîëæíî îáåñïå÷èòü áîëüøóþ òî÷íîñòü è

íàäåæíîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.
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Ðàçðàáîòàíà ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà äëÿ ïîñòðîåíèÿ âûñîêîñêîðîñòíûõ àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì èíòåðôåéñà Gigabit Ethernet, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ ðåøåíèÿ çàäà÷ ñöèíòèëëÿöè-

îííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà. Ìèíèìàëüíîå âðåìÿ ýêñïîçèöèè òàêèõ àíà-

ëèçàòîðîâ áóäåò ñîñòàâëÿòü 3 ìñ ïðè îäíîâðåìåííîì ÷òåíèè äî 50 ëèíååê ôîòîäèîäîâ â ñáîðêå.

Ñîçäàí âûñîêîñêîðîñòíîé àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ äëÿ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» ñ ìèíèìàëüíûì âðå-

ìåíåì ýêñïîçèöèè 3 ìñ, êîòîðûé ñîäåðæèò 12 ëèíååê ôîòîäèîäîâ, ðàñïîëîæåííûõ ïî äóãå ñ ðà-

äèóñîì 500 ìì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñïåêòðîñêîïèÿ ñ âðåìåííûì ðàçðåøåíèåì; àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëü-

íûé àíàëèç; ñöèíòèëëÿöèÿ; ìíîãîýëåìåíòíûå òâåðäîòåëüíûå äåòåêòîðû.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðè ïðîâåäåíèè àòîìíî-ýìèññè-

îííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ

ìíîãîêàíàëüíûå àíàëèçàòîðû ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

(ÌÀÝÑ) [1]. Îíè ñîçäàíû íà îñíîâå ìíîãîêðèñòàëü-

íûõ ñáîðîê ëèíååê ôîòîäèîäîâ ÁËÏÏ-369Ì1, ñèãíàë

ñ êîòîðûõ ïðåîáðàçóåòñÿ â öèôðîâóþ ôîðìó â áëîêå

ýëåêòðîííîé ðåãèñòðàöèè. Äàííûå ñ ýòîãî áëîêà ïåðå-

äàþòñÿ äëÿ äàëüíåéøåé îáðàáîòêè è õðàíåíèÿ â êîì-

ïüþòåð. Ìíîãîêðèñòàëüíàÿ ñáîðêà ñîäåðæèò äî 24 ëè-

íååê, êàæäàÿ ëèíåéêà — 2612 ôîòîäèîäîâ. Ñ÷èòû-

âàíèå âûõîäíûõ ñèãíàëîâ ôîòîäèîäîâ ëèíååê ïðîèç-

âîäèòñÿ ïîñëåäîâàòåëüíî ïîñðåäñòâîì 16-áèòíîãî

àíàëîãî-öèôðîâîãî ïðåîáðàçîâàòåëÿ (ÀÖÏ). Ïðè ýòîì

ìèíèìàëüíîå âðåìÿ ýêñïîçèöèè çàâèñèò ëèíåéíî îò

êîëè÷åñòâà èñïîëüçóåìûõ â ñáîðêå ëèíååê. Òàê, äëÿ

ñáîðêè èç 24 ëèíååê ôîòîäèîäîâ ìèíèìàëüíîå âðåìÿ

ýêñïîçèöèè ñîñòàâëÿåò îêîëî 160 ìñ. Îäíàêî äëÿ ðå-

øåíèÿ ðÿäà çàäà÷, íàïðèìåð, îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ ñî-

äåðæàíèé ýëåìåíòîâ â ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîáàõ ìåòîäîì

ñöèíòèëëÿöèîííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà (ÑÀÝÑÀ), òðåáóåòñÿ ñíèæåíèå âðåìåíè

ýêñïîçèöèè äî åäèíèö ìèëëèñåêóíä [2].

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ÑÀÝÑÀ ðàçðàáîòàí àíàëèçàòîð

ÌÀÝÑ ñî ñáîðêîé èç ÷åòûðåõ ëèíååê ôîòîäèîäîâ äëÿ

ñïåêòðîìåòðà ÑÒÝ-1 [3]. Ìèíèìàëüíîå âðåìÿ ýêñïî-

çèöèè ýòîãî àíàëèçàòîðà ïðè ñ÷èòûâàíèè ñèãíàëîâ ñî

âñåõ ôîòîäèîäîâ ñáîðêè ñîñòàâëÿåò 4 ìñ, à ñ ïåðâûõ

250 ôîòîäèîäîâ êàæäîé ëèíåéêè — 1 ìñ. Â íåì ïðè-

ìåíåíà ïàðàëëåëüíàÿ ñõåìà ÷òåíèÿ ñèãíàëîâ ñ ëèíååê

ñáîðêè — ñèãíàë ñ êàæäîé ëèíåéêè îöèôðîâûâàåòñÿ

ñâîèì ÀÖÏ, îöèôðîâêà ñèãíàëîâ âñåõ ëèíååê ñáîðêè

ïðîèñõîäèò îäíîâðåìåííî. Ýòî ñíèæàåò ìèíèìàëüíîå

âðåìÿ ýêñïîçèöèè, íî óâåëè÷èâàåò îáúåì ïåðåäàâàå-

ìûõ äàííûõ çà åäèíèöó âðåìåíè. Äëÿ ïåðåäà÷è äàí-

íûõ â êîìïüþòåð ïðèìåíåí òèïîâîé èíòåðôåéñ àíàëè-

çàòîðà ÌÀÝÑ, îñíîâàííûé íà ïðîòîêîëå Fast Ethernet.

Ïðîïóñêíàÿ ñïîñîáíîñòü ýòîãî èíòåðôåéñà òåîðåòè-

÷åñêè ñîñòàâëÿåò 100 Ìáèò�ñ. Îäíàêî íà ïðàêòèêå

óäàëîñü äîáèòüñÿ òîëüêî 60 Ìáèò�ñ, ÷òî îãðàíè÷èëî

êîëè÷åñòâî ëèíååê ÷åòûðüìÿ ïðè âðåìåíè àíàëîãî-

öèôðîâîãî ïðåîáðàçîâàíèÿ 1,25 ìêñ. Èñïîëüçîâàíèå

àíàëèçàòîðà (Èíñòèòóò ãåîõèìèè èìåíè À. Ï. Âèíî-

ãðàäîâà, ã. Èðêóòñê) ïîçâîëèëî ñíèçèòü ïðåäåëû îáíà-

ðóæåíèÿ Au, Ag, Pt, Pd, Ru, Rh â ðóäàõ [4, 5]. Äàëüíåé-

øåå ñíèæåíèå ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ è óâåëè÷åíèå

êîëè÷åñòâà îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ

âîçìîæíû ïðè èñïîëüçîâàíèè ñïåêòðîìåòðà ñ áîëü-

øåé ñâåòîñèëîé, ðàáî÷èì ñïåêòðàëüíûì äèàïàçîíîì è

ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòüþ, ÷åì ÑÒÝ-1. Òàêèìè õà-

ðàêòåðèñòèêàìè îáëàäàåò ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä», â êî-

òîðîì ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðà îñóùåñòâëÿåòñÿ äâóìÿ

àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ ñî ñáîðêàìè èç 12 è 8 ëèíååê

ôîòîäèîäîâ [6]. Óâåëè÷åíèå êîëè÷åñòâà ëèíååê â ñõå-

ìå ñ ïàðàëëåëüíûì ÷òåíèåì ïðèâîäèò ê ðîñòó îáúåìà

ïåðåäàâàåìûõ äàííûõ çà åäèíèöó âðåìåíè. Òàê, àíà-

ëèçàòîð ñ 12 ëèíåéêàìè ïðè âðåìåíè àíàëîãî-öèôðî-

âîãî ïðåîáðàçîâàíèÿ 1 ìêñ ñîçäàåò ïèêîâûé ïîòîê

äàííûõ â 192 Ìáèò�ñ è òðåáóåò áîëåå áûñòðîäåé-

ñòâóþùåãî èíòåðôåéñà, ÷åì Fast Ethernet.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — èíôîðìèðîâàòü ñïå-

öèàëèñòîâ î ðàçðàáîòêå ñòðóêòóðíîé ñõåìû äëÿ ïî-

ñòðîåíèÿ âûñîêîñêîðîñòíûõ àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ ñ

ïàðàëëåëüíûì ñ÷èòûâàíèåì ñèãíàëîâ ëèíååê ôîòî-

äèîäîâ â ñáîðêå ñ èñïîëüçîâàíèåì èíòåðôåéñà Gigabit

Ethernet, à òàêæå ñîçäàíèè âûñîêîñêîðîñòíîãî àíàëè-

çàòîðà ÌÀÝÑ ñ ìèíèìàëüíûì âðåìåíåì ýêñïîçèöèè
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3 ìñ, ñîäåðæàùåãî 12 ëèíååê ôîòîäèîäîâ, êîòîðûå

ðàñïîëîæåíû ïî äóãå ñ ðàäèóñîì 500 ìì.

Ïðè ðàçðàáîòêå âûñîêîñêîðîñòíûõ àíàëèçàòîðîâ

ÌÀÝÑ íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ïàðàëëåëüíóþ ñõåìó

÷òåíèÿ ñèãíàëîâ ñ ëèíååê ñáîðêè, êàê áûëî îïðîáî-

âàíî â ðàáîòå [3]. Â ýòîì ñëó÷àå âðåìÿ ñ÷èòûâàíèÿ

ñèãíàëà ñ ëþáîãî êîëè÷åñòâà ëèíååê ðàâíî âðåìåíè

ñ÷èòûâàíèÿ ñ îäíîé ëèíåéêè. ×òåíèå ñèãíàëîâ ôîòî-

äèîäîâ ëèíåéêè ïðîèñõîäèò â äâà ýòàïà [7]. Ñíà÷àëà çà

âðåìÿ ttr íàêîïëåííûå â èíòåãðàòîðàõ ëèíåéêè çàðÿäû,

ãåíåðèðîâàííûå ôîòîäèîäàìè, îäíîâðåìåííî ïåðåíî-

ñÿòñÿ íà âõîäíûå åìêîñòè óñèëèòåëåé. Çàòåì âûõîäû

óñèëèòåëåé ïîñëåäîâàòåëüíî ñîåäèíÿþòñÿ ñ îáùèì

âûõîäîì ëèíåéêè ñ ïîìîùüþ êîììóòàòîðà. Óñèëåíèå

ñèãíàëîâ è èõ îöèôðîâêà îñóùåñòâëÿþòñÿ âíåøíèìè

îïåðàöèîííûì óñèëèòåëåì è ÀÖÏ. Ïðîäîëæèòåëü-

íîñòü âòîðîãî ýòàïà ñîñòàâëÿåò ôL, ãäå ô — ïåðèîä

àíàëîãî-öèôðîâîãî ïðåîáðàçîâàíèÿ ñèãíàëà; L — êî-

ëè÷åñòâî ñ÷èòûâàåìûõ ôîòîäèîäîâ. Ìèíèìàëüíîå

âðåìÿ ýêñïîçèöèè äëÿ ïðèáîðà, ñîçäàííîãî ïî ïàðàë-

ëåëüíîé ñõåìå ÷òåíèÿ, Tmin = ôL + ttr . Äëÿ áàçîâîé ëè-

íåéêè àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ ÁËÏÏ-369Ì1 âðåìåíà ttr è ô

ìîãóò áûòü ñíèæåíû äî 350 è 1 ìêñ ñîîòâåòñòâåííî

áåç óõóäøåíèÿ îòíîøåíèÿ ñèãíàë – øóì ïðèáîðà. Â

èòîãå ìèíèìàëüíîå âðåìÿ ýêñïîçèöèè ïðèáîðà, ñî-

ñòîÿùåãî èç ëþáîãî êîëè÷åñòâà òàêèõ ëèíååê, ñîñòàâ-

ëÿåò 3 ìñ. Äàëüíåéøåå ñíèæåíèå âðåìåíè ýêñïîçèöèè

âîçìîæíî çà ñ÷åò óìåíüøåíèÿ êîëè÷åñòâà ñ÷èòûâàå-

ìûõ ôîòîäèîäîâ â ëèíåéêàõ, íàïðèìåð Tmin = 1 ìñ ïðè

L = 650. Îäíàêî ÷àñòè÷íîå ÷òåíèå ëèíååê çàòðóäíåíî

ïðè ÑÀÝÑÀ âñëåäñòâèå òîãî, ÷òî â êàæäîé ëèíåéêå

ñáîðêè â ýòîì ñëó÷àå ñ÷èòûâàþòñÿ îäèíàêîâûå ó÷àñò-

êè îò ïåðâîãî äî L-ãî ôîòîäèîäà.

Ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà âûñîêîñêîðîñòíûõ àíàëèçàòî-

ðîâ ÌÀÝÑ ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 1. Àíàëèçàòîð ñîñòî-

èò èç ìíîãîêðèñòàëüíîé ñáîðêè (ÌÑ), áëîêà ýëåêòðîí-

íîé ðåãèñòðàöèè (ÁÝÐ) è êîìïüþòåðà ñ ïðîãðàììíûì

îáåñïå÷åíèåì (ÏÎ) «Àòîì» äëÿ ïðîâåäåíèÿ àòîì-

íî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà. Ìíîãîêðèñòàëüíàÿ ñáîðêà

âêëþ÷àåò ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ, êîòîðûå ðàñïîëîæåíû

íà åäèíîì îñíîâàíèè, îõëàæäàåìîì õîëîäèëüíèêàìè

Ïåëüòüå, à òàêæå ýëåêòðîíèêó äëÿ ñ÷èòûâàíèÿ è îöèô-

ðîâêè ñèãíàëîâ ëèíååê. ÁÝÐ ñîñòîèò èç êîíòðîëëåðà,

áëîêîâ ñâÿçè ñ ïåðñîíàëüíûì êîìïüþòåðîì (ÏÊ), ñòà-

áèëèçàöèè òåìïåðàòóðû è ñîïðÿæåíèÿ ñ âíåøíèìè

óñòðîéñòâàìè. Ñèãíàë ñ êàæäîé ëèíåéêè óñèëèâàåòñÿ

ñâîèì óñèëèòåëåì è ïðåîáðàçóåòñÿ â öèôðîâóþ ôîðìó

ñâîèì ÀÖÏ. Îöèôðîâàííûå äàííûå ìóëüòèïëåêñèðó-

þòñÿ êîíòðîëëåðîì ìíîãîêðèñòàëüíîé ñáîðêè è ïåðå-

äàþòñÿ â ÁÝÐ. Ïîìèìî ýòîãî êîíòðîëëåð ÌÑ ãåíåðè-

ðóåò óïðàâëÿþùèå ñèãíàëû äëÿ ÷òåíèÿ ëèíååê è ñ÷è-

òûâàåò ïîêàçàíèÿ ñ äàò÷èêîâ äàâëåíèÿ è òåìïåðàòóðû

ìíîãîêðèñòàëüíîé ñáîðêè. Êîíòðîëëåð ÁÝÐ ôîðìèðó-

åò êîìàíäû äëÿ êîíòðîëëåðà ÌÑ, îòïðàâëÿåò îöèôðî-

âàííûå äàííûå, èñïîëüçóÿ áëîê ñâÿçè ñ ÏÊ, à òàêæå

ïðåäîñòàâëÿåò äàííûå äëÿ áëîêîâ ñòàáèëèçàöèè òåì-

ïåðàòóðû è ñîïðÿæåíèÿ ñ âíåøíèìè óñòðîéñòâàìè.

Áëîê ñâÿçè ñ ÏÊ, èñïîëüçóÿ èíòåðôåéñ àíàëèçàòîðà

ÌÀÝÑ, îáåñïå÷èâàåò ñâÿçü ìåæäó êîíòðîëëåðîì ÁÝÐ

è êîìïüþòåðîì. Áëîê ñòàáèëèçàöèè òåìïåðàòóðû ðåãó-

ëèðóåò òîê â õîëîäèëüíèêàõ Ïåëüòüå â çàâèñèìîñòè îò

ïîêàçàíèé äàò÷èêîâ òåìïåðàòóðû. Áëîê ñîïðÿæåíèÿ ñ

âíåøíèìè óñòðîéñòâàìè ïðåäíàçíà÷åí äëÿ óïðàâëå-
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Ðèñ. 1. Ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà àíàëèçàòîðà ñ ïàðàëëåëüíîé ñõåìîé ÷òåíèÿ



íèÿ øòîðêîé âõîäíîé ùåëè, çàïóñêà èñòî÷íèêà âîç-

áóæäåíèÿ ñïåêòðà, à òàêæå ââîäà â ÏÊ ñèãíàëà çàïóñêà

ïðîöåññà àíàëèçà ñ êíîïêè «Ïóñê».

Âûøå áûëî îòìå÷åíî, ÷òî ñêîðîñòü ïåðåäà÷è äàí-

íûõ ïî èíòåðôåéñó Fast Ethernet íèæå òðåáóåìîé äëÿ

âûñîêîñêîðîñòíîãî àíàëèçàòîðà, ïîýòîìó íåîáõîäèìî

èñïîëüçîâàòü áîëåå áûñòðûé èíòåðôåéñ, óäîâëåòâî-

ðÿþùèé ñëåäóþùèì êðèòåðèÿì: ïðîïóñêíàÿ ñïîñîá-

íîñòü íå ìåíåå 192 Ìáèò�ñ, íàëè÷èå ãàëüâàíè÷åñêîé

ðàçâÿçêè, äëèíà êàáåëÿ ñâÿçè íå ìåíåå 10 ì. Òðåáîâà-

íèå ãàëüâàíè÷åñêîé ðàçâÿçêè ñâÿçàíî ñ èñïîëüçîâàíè-

åì â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ýëåê-

òðè÷åñêîé äóãè, ñîçäàþùåé âûñîêèé óðîâåíü ýëåêòðî-

ìàãíèòíîãî èçëó÷åíèÿ. Â êàíàëàõ ñâÿçè, íå èìåþùèõ

ãàëüâàíè÷åñêîé ðàçâÿçêè, ïðè ýòîì âîçíèêàþò íàâå-

äåííûå òîêè, êîòîðûå óõóäøàþò íàäåæíîñòü ñâÿçè è

ìîãóò ñëóæèòü ïðè÷èíîé âûõîäà èç ñòðîÿ îáîðóäîâà-

íèÿ. Òðåáîâàíèå ïî äëèíå êàáåëÿ ââåäåíî äëÿ óäîáñòâà

âçàèìíîãî ðàñïîëîæåíèÿ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ è êîìïü-

þòåðà â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ.

Èíòåðôåéñû ïåðåäà÷è äàííûõ ìîæíî ðàçäåëèòü

íà âíóòðåííèå èíòåðôåéñû êîìïüþòåðà, êîòîðûå òàê-

æå íàçûâàþò ëîêàëüíûìè øèíàìè, è âíåøíèå — ïîð-

òû. Ñðåäè âíåøíèõ ìîæíî âûäåëèòü èíòåðôåéñû äëÿ

ïîäêëþ÷åíèÿ ïåðèôåðèéíîãî îáîðóäîâàíèÿ (ïðèíòå-

ðû, ñêàíåðû, ðàçëè÷íûå íàêîïèòåëè, êàìåðû) è ïðåä-

íàçíà÷åííûå äëÿ îðãàíèçàöèè ñâÿçè ìåæäó óçëàìè

ëîêàëüíûõ ñåòåé, íàïðèìåð êîìïüþòåðàìè. Ê ïåðâûì

îòíîñÿòñÿ òàêèå èíòåðôåéñû, êàê USB è Firewire. Îíè

óäîâëåòâîðÿþò òðåáîâàíèÿì ïî ïðîïóñêíîé ñïîñîáíî-

ñòè, íî íå èìåþò ãàëüâàíè÷åñêîé ðàçâÿçêè è ïðåäíà-

çíà÷åíû äëÿ ðàáîòû ñ êàáåëåì äëèíîé ìåíüøå 10 ìåò-

ðîâ. Ñðåäè èíòåðôåéñîâ ëîêàëüíûõ ñåòåé ìîæíî âû-

äåëèòü èíòåðôåéñû InfiniBand, HIPPI-800, Gigabit

Ethernet, Myrinet 2000, Giganet cLAN, QsNetII. Îíè

îáëàäàþò ñêîðîñòüþ ïåðåäà÷è îò 800 Ìáèò�ñ è âûøå,

èìåþò ãàëüâàíè÷åñêóþ ðàçâÿçêó, ìàêñèìàëüíàÿ äëèíà

êàáåëÿ ñâÿçè ñîñòàâëÿåò íåñêîëüêî äåñÿòêîâ ìåòðîâ.

Èíòåðôåéñ Gigabit Ethernet — äàëüíåéøåå ðàçâèòèå

Fast Ethernet — ÿâëÿåòñÿ ñàìûì ðàñïðîñòðàíåííûì

ñðåäè ïðèâåäåííûõ èíòåðôåéñîâ ëîêàëüíûõ ñåòåé.

Ìèêðîñõåìû, ðåàëèçóþùèå ýòîò èíòåðôåéñ, âûïóñêà-

þòñÿ ìíîæåñòâîì ïðîèçâîäèòåëåé. Ýòè ôàêòîðû îïðå-

äåëèëè âûáîð Gigabit Ethernet â êà÷åñòâå èíòåðôåéñà

âûñîêîñêîðîñòíûõ àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ.

Ñòàíäàðò Gigabit Ethernet ñîñòîèò èç äâóõ óðîâ-

íåé — ôèçè÷åñêîãî (PHY) è êàíàëüíîãî (MAC). Óðî-

âåíü MAC ïðåäíàçíà÷åí äëÿ îòïðàâêè è ïðèåìà ïà-

êåòîâ (êàäðîâ Ethernet), îáåñïå÷åíèÿ ïðîâåðêè èõ öå-

ëîñòíîñòè, àäðåñàöèè óçëîâ ñåòè Ethernet, óðîâåíü

PHY — äëÿ ïðåîáðàçîâàíèÿ ïàêåòîâ, ïðåäîñòàâëÿå-

ìûõ óðîâíåì MAC, â ñèãíàëû, ïåðåäàâàåìûå ïî ëè-

íèè ñâÿçè. Â êà÷åñòâå ëèíèè ñâÿçè ìîæåò âûñòóïàòü

èëè âèòàÿ ïàðà ìåäíûõ ïðîâîäîâ (1000BASE-T), èëè

îïòîâîëîêîííûé êàáåëü (1000BASE-SX�LX). Ëèíèåé

ñâÿçè èíòåðôåéñà Gigabit Ethernet àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ

áûëà âûáðàíà âèòàÿ ïàðà èç-çà óäîáñòâà åå ïðèìåíå-

íèÿ è äîñòàòî÷íîé ïîìåõîóñòîé÷èâîñòè.

Â ñåòÿõ Ethernet äëÿ âçàèìîäåéñòâèÿ ìåæäó óçëà-

ìè ñåòè óäîáíî èñïîëüçîâàòü ñåìåéñòâî ïðîòîêîëîâ

TCP�IP, êîòîðîå ñîñòîèò èç äâóõ óðîâíåé: ñåòåâîãî è

òðàíñïîðòíîãî [8]. Ïðîòîêîëû òðàíñïîðòíîãî óðîâíÿ

ïðåäíàçíà÷åíû äëÿ ïåðåäà÷è äàííûõ ìåæäó ïðèëîæå-

íèÿìè (ïðîãðàììàìè) ðàçëè÷íûõ óçëîâ ñåòè. Òðàíñ-

ïîðòíûé óðîâåíü ñîñòîèò èç ïðîòîêîëîâ TCP è UDP.

Ïðîòîêîë TCP ïðåäíàçíà÷åí äëÿ íàäåæíîé ïåðåäà÷è

ïîòîêà äàííûõ. Íàäåæíîñòü îáåñïå÷èâàåòñÿ ìåõàíèç-

ìîì ïîâòîðíûõ ïåðåäà÷ ïîâðåæäåííûõ äàííûõ è óïî-

ðÿäî÷èâàíèåì äàííûõ, ïðèøåäøèõ â íåâåðíîì ïîðÿä-

êå. Ïðîòîêîë UDP ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ïåðåäà÷è îòäåëü-

íûõ ïîðöèé äàííûõ — äåéòàãðàìì, äîñòàâêà êîòîðûõ

àäðåñàòó íå ãàðàíòèðîâàíà. Ïðè íåîáõîäèìîñòè íà-

äåæíîñòü îáåñïå÷èâàåòñÿ ïðèëîæåíèåì, èñïîëüçóþ-

ùèì ïðîòîêîë UDP. Îñíîâíûì ïðîòîêîëîì ñåòåâîãî

óðîâíÿ ÿâëÿåòñÿ ïðîòîêîë IP, êîòîðûé ïðåäíàçíà÷åí

äëÿ åäèíîîáðàçíîé ïåðåäà÷è äàííûõ, ïðåäîñòàâëÿå-

ìûõ ïðîòîêîëàìè UDP è TCP, â êàäðàõ ïðîòîêîëîâ ëî-

êàëüíûõ ñåòåé. Ïðîòîêîë IP ðàáîòàåò ñ êàäðàìè áîëü-

øèíñòâà èìåþùèõñÿ ñåòåâûõ èíòåðôåéñîâ, â òîì ÷èñ-

ëå è Gigabit Ethernet.

Ñîâðåìåííûå àíàëèçàòîðû ÌÀÝÑ ïîääåðæèâàþò

ïðîòîêîëû TCP�IP. Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû ïðîòîêîëû

ñåìåéñòâà TCP�IP â àíàëèçàòîðå ÌÀÝÑ è âî âçàèìî-

äåéñòâóþùåì ñ íèì êîìïüþòåðå. Â àíàëèçàòîðàõ

ÌÀÝÑ ñåòåâîé èíòåðôåéñ è ïðîòîêîëû TCP�IP ðåàëè-

çîâàíû ñ ïîìîùüþ îäíîé èëè íåñêîëüêèõ ñïåöèàëèçè-

ðîâàííûõ ìèêðîñõåì. Â êîìïüþòåðå ñåòåâîé èíòåð-

ôåéñ âûïîëíåí â âèäå ñåòåâîãî àäàïòåðà, à ïðîòîêîëû

ñåìåéñòâà TCP�IP ÿâëÿþòñÿ ÷àñòüþ îïåðàöèîííîé

ñèñòåìû (ÎÑ). Äëÿ îðãàíèçàöèè âçàèìîäåéñòâèÿ ìåæ-

äó ÏÊ è àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ èñïîëüçóåòñÿ ïðîòîêîë

àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ. Îí ñîçäàí íà îñíîâå ïðîòîêîëîâ

òðàíñïîðòíîãî óðîâíÿ (UDP è TCP) è îñóùåñòâëÿåò

óïðàâëåíèå ðàáîòîé àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ â çàâèñèìî-

ñòè îò êîìàíä ÏÊ è ïåðåäà÷ó îöèôðîâàííûõ äàííûõ

èç àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ â ÏÊ. Èñïîëüçîâàíèå ñåìåéñòâà

ïðîòîêîëîâ TCP�IP â àíàëèçàòîðàõ ÌÀÝÑ äàåò ðÿä

ïðåèìóùåñòâ. Ïîñêîëüêó ïðîòîêîëû TCP�IP ÿâëÿþòñÿ

÷àñòüþ ÎÑ, òî äëÿ âçàèìîäåéñòâèÿ ñ àíàëèçàòîðîì

ÌÀÝÑ íå òðåáóåòñÿ ðàçðàáîòêà ñïåöèàëèçèðîâàííîãî

äðàéâåðà — èñïîëüçóåòñÿ ñòàíäàðòíûé ìåõàíèçì ÎÑ

TCP è UDP ñîêåòû. Òðàíñïîðòíûé óðîâåíü ïðîòîêî-

ëîâ TCP�IP ñêðûâàåò òåõíè÷åñêèå îñîáåííîñòè ïî-

ñòðîåíèÿ ñåòè è ïðèìåíÿåìûé ñåòåâîé èíòåðôåéñ îò

èñïîëüçóþùèõ åãî ïðèëîæåíèé, ïîýòîìó ïåðåõîä ê

äðóãîìó ñåòåâîìó èíòåðôåéñó, íàïðèìåð ñ Fast íà

Gigabit Ethernet, íå ïðèâåäåò ê èçìåíåíèÿì â áèáëèî-

òåêå BMKhware.dll.

Âûñîêîñêîðîñòíîé àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ ñ èíòåðôåé-

ñîì Gigabit Ethernet ïîñòðîåí ïî ïðèâåäåííîé âûøå

àðõèòåêòóðå âçàèìîäåéñòâèÿ ñ ÏÊ. Äëÿ ïåðåäà÷è êî-

ìàíä è äàííûõ èñïîëüçóåòñÿ ïðîòîêîë UDP. Óïðîùåí-

íàÿ ïðèíöèïèàëüíàÿ ñõåìà ÁÝÐ âûñîêîñêîðîñòíîãî
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àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 3. Îíà ñîñòî-

èò èç ïðîãðàììèðóåìîé ëîãè÷åñêîé èíòåãðàëüíîé ñõå-

ìû (FPGA), ìèêðîïðîöåññîðà (DSP), ïàìÿòè (DDR

SDRAM), ìèêðîñõåìû ôèçè÷åñêîãî óðîâíÿ èíòåðôåé-

ñà Gigabit Ethernet (PHY), òðàíñèâåðà ëîêàëüíîé

øèíû (LVDS), öèôðî-àíàëîãîâîãî ïðåîáðàçîâàòåëÿ

(DAC) è ýëåêòðîíèêè âçàèìîäåéñòâèÿ ñ âíåøíèìè

óñòðîéñòâàìè (External IO). Ìèêðîñõåìû FPGA è PHY

ðåàëèçóþò àïïàðàòíóþ ñîñòàâëÿþùóþ áëîêà ñâÿçè ñ

ÏÊ — ñåòåâîé èíòåðôåéñ Gigabit Ethernet è ïðîòîêîëû

TCP�IP. Íà ðèñ. 3 ïîêàçàíû ëîãè÷åñêèå ìîäóëè, èç êî-

òîðûõ ñîñòîèò FPGA. Ìèêðîïðîöåññîð ïðåäíàçíà÷åí

äëÿ âûïîëíåíèÿ ôóíêöèé êîíòðîëëåðà ÁÝÐ è ðåàëèçà-

öèè ïðîãðàììíîé ñîñòàâëÿþùåé áëîêà ñâÿçè ñ ÏÊ

(ïðîòîêîëà àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ). DAC ÿâëÿåòñÿ ÷àñòüþ

áëîêà ñòàáèëèçàöèè òåìïåðàòóðû è óïðàâëÿåò òîêîì

õîëîäèëüíèêîâ Ïåëüòüå. Ýëåêòðîíèêà External IO, ñî-

ñòîÿùàÿ èç òðàíçèñòîðîâ è îïòðîíà, âûïîëíÿåò ôóíê-

öèè áëîêà ñîïðÿæåíèÿ ñ âíåøíèìè óñòðîéñòâàìè. Â

ÁÝÐ îöèôðîâàííûå äàííûå èç ìíîãîêðèñòàëüíîé

ñáîðêè ïîñòóïàþò ÷åðåç èíòåðôåéñ LVDS, áóôåðèçó-

þòñÿ (ìîäóëü Data_fifo), ðàçáèâàþòñÿ íà UDP ïàêåòû

(ìîäóëü Packet_generator) è ïåðåäàþòñÿ ìîäóëþ UDP.

Ìîäóëü UDP, âçàèìîäåéñòâóÿ ñ ìîäóëÿìè IP è MAC,

ñîçäàåò Ethernet ïàêåòû è îòïðàâëÿåò èõ ïî ñåòè ïî-

ñðåäñòâîì ìèêðîñõåìû PHY. Ïåðåäà÷à UDP ïàêåòîâ

êîìàíäíîãî ñîåäèíåíèÿ èíèöèàëèçèðóåòñÿ ïðîöåññî-

ðîì DSP, êîòîðûé çàïèñûâàåò ãîòîâûå äàííûå äëÿ

UDP ïàêåòà â êîëüöåâîé áóôåð (ìîäóëü UDP_buffer),

ðàñïîëîæåííûé âî âíåøíåé îáëàñòè ïàìÿòè ïðîöåñ-

ñîðà. Ìîäóëü UDP ñ÷èòûâàåò äàííûå èç UDP_buffer è,

âçàèìîäåéñòâóÿ ñ ìîäóëÿìè IP, MAC è ìèêðîñõåìîé

PHY, ïðîèçâîäèò îòïðàâêó äàííûõ ïî ñåòè. Äëÿ ïîî÷å-

ðåäíîãî ðàçäåëåíèÿ äîñòóïà ìîäóëåé Packet_generator

è UDP_buffer ê ìîäóëþ UDP ââåäåí ìîäóëü

UDP_arbitier. Ïðèíÿòûå ïî ñåòè ïàêåòû êîìàíäíîãî

ñîåäèíåíèÿ ïîñëåäîâàòåëüíî îáðàáàòûâàþòñÿ ìîäóëÿ-

ìè MAC, IP, UDP, ïîñëå ÷åãî äàííûå UDP ïàêåòà çà-

ïèñûâàþòñÿ â UDP_buffer. Ìèêðîïðîöåññîð ñ÷èòûâà-

åò äàííûå èç UDP_buffer è âûïîëíÿåò ñîäåðæàùèåñÿ â

íèõ êîìàíäû. Ïîëíîñòüþ àïïàðàòíàÿ ðåàëèçàöèÿ ïðî-

òîêîëîâ TCP�IP, à òàêæå ìîäóëåé, ñâÿçàííûõ ñ ïåðåäà-

÷åé îöèôðîâàííûõ äàííûõ, ïîçâîëèëà äîáèòüñÿ âûñî-

êîé ïðîèçâîäèòåëüíîñòè. Òåñòèðîâàíèå ïîêàçàëî, ÷òî

ìàêñèìàëüíàÿ ñêîðîñòü ïåðåäà÷è äàííûõ ïîñðåäñòâîì

ïðîòîêîëà UDP ñîñòàâëÿåò îêîëî 950 Ìáèò�ñ. Òàêîé

èíòåðôåéñ ìîæåò ïåðåäàâàòü äàííûå ñ 50 ëèíååê ôî-

òîäèîäîâ ïðè èõ ïàðàëëåëüíîì ÷òåíèè.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíà ñòðóêòóðíàÿ ñõåìà

äëÿ ïîñòðîåíèÿ âûñîêîñêîðîñòíûõ àíàëèçàòîðîâ

ÌÀÝÑ ñ ïàðàëëåëüíûì ñ÷èòûâàíèåì ñèãíàëîâ ëèíååê

ôîòîäèîäîâ â ñáîðêå ñ èñïîëüçîâàíèåì èíòåðôåéñà

Gigabit Ethernet. Ïî ýòîé ñõåìå ñîçäàí ýêñïåðèìåí-

òàëüíûé îáðàçåö âûñîêîñêîðîñòíîãî àíàëèçàòîðà

ÌÀÝÑ, êîòîðûé ñîäåðæèò 12 ëèíååê ôîòîäèîäîâ, ðàñ-

ïîëîæåííûõ ïî äóãå ñ ðàäèóñîì 500 ìì. Àíàëèçàòîð

â ñîñòàâå ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» èñïîëüçóåòñÿ â Èí-

ñòèòóòå ãåîëîãèè è ìèíåðàëîãèè èì. Â. Ñ. Ñîáîëåâà

Ñèáèðñêîãî îòäåëåíèÿ ÐÀÍ äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ
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ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ â ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîáàõ ìåòî-

äîì ÑÀÝÑ.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 29 íîÿáðÿ 2011 ã.

Â àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðàõ, âîçáóæäàåìûõ â âîçäóõå è çàðåãèñòðèðîâàííûõ àíàëèçàòîðàìè

ÌÀÝÑ, íàéäåíû ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû èçëó÷åíèÿ äâóõàòîìíûõ ìîëåêóë CN, N2, N
2

 , OH, C2, NO,

à òàêæå ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ O2. Çíà÷åíèÿ äëèí âîëí ëèíèé ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ ââåäåíû â áàçó

äàííûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ïðîãðàììû «Àòîì» è èñïîëüçîâàíû äëÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ ñïåê-

òðàëüíûõ ïðèáîðîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ýëåêòðîííûé ñïåêòð; àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòð; òîíêàÿ ñòðóêòóðà äâóõ-

àòîìíîé ìîëåêóëû; îòîæäåñòâëåíèå ìîëåêóëÿðíûõ ñïåêòðîâ.

Àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç (ÀÝÑÀ)

ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç íàèáîëåå øèðîêî èñïîëüçóåìûõ

ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà âåùåñòâ è

ìàòåðèàëîâ. Ïðè âîçáóæäåíèè àòîìíî-ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ â àòìîñôåðå âîçäóõà, íàïðèìåð ýëåêòðè-

÷åñêèì ðàçðÿäîì, íàðÿäó ñ àòîìàðíûìè è èîííûìè

ñïåêòðàëüíûìè ëèíèÿìè ýëåìåíòîâ Ïåðèîäè÷åñêîé

òàáëèöû Ä. È. Ìåíäåëååâà íàáëþäàþòñÿ ìîëåêóëÿð-

íûå ñïåêòðû [1, 2]. Ïðè ýòîì ýòî ìîãóò áûòü íå òîëüêî

ñïåêòðû ìîëåêóë, ïðèñóòñòâóþùèõ â âîçäóõå (N2, O2,

CO2, H2O), íî è âîçíèêàþùèõ â ïëàçìå ðàçðÿäà ðàäè-

êàëîâ (CN, NO, NH, OH), à òàêæå ìîëåêóë, îáðàçîâàí-

íûõ ñ ó÷àñòèåì àòîìîâ, êîòîðûå âõîäÿò â ñîñòàâ àíà-

ëèçèðóåìîé ïðîáû.

Çà ñâîé âèä ìîëåêóëÿðíûå ñïåêòðû ïîëó÷èëè íà-

çâàíèå ïîëîñàòûõ ñïåêòðîâ. Îíè ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé

ñîâîêóïíîñòü áîëåå èëè ìåíåå øèðîêèõ ïîëîñ. Êàæ-

äàÿ ïîëîñà îáðàçîâàíà íàñòîëüêî áëèçêî ðàñïîëî-

æåííûìè ñïåêòðàëüíûìè ëèíèÿìè, ÷òî ïðè èñïîëü-

çîâàíèè ñïåêòðîìåòðà ñî ñðåäíåé ðàçðåøàþùåé ñïî-

ñîáíîñòüþ îíè ñëèâàþòñÿ, ïðèîáðåòàÿ âèä îäíîé

øèðîêîé ïîëîñû. Åñëè æå ñïåêòð èçëó÷åíèÿ ìîëåêóëû

ïîëó÷åí ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà ñ áîëüøîé ðàçðå-

øàþùåé ñïîñîáíîñòüþ, òî êàæäàÿ ïîëîñà ðàñïàäàåòñÿ

íà ðÿä îòäåëüíûõ áëèçêî ðàñïîëîæåííûõ ëèíèé, íàçû-

âàåìûõ òîíêîé èëè âðàùàòåëüíîé ñòðóêòóðîé ïîëîñû.

Ïîëîñû îáû÷íî èìåþò ðåçêèé êðàé, íàçûâàåìûé êàí-

òîì ïîëîñû.

Ìîëåêóëÿðíûå ñïåêòðû, îáóñëîâëåííûå ïåðåõî-

äàìè èç îäíîãî ýëåêòðîííî-êîëåáàòåëüíî-âðàùàòåëü-

íîãî ñîñòîÿíèÿ ìîëåêóëû â äðóãîå, íàçûâàþòñÿ ýëåê-

òðîííî-êîëåáàòåëüíî-âðàùàòåëüíûìè èëè ñîêðàùåí-

íî ýëåêòðîííûìè. Ýëåêòðîííûå ñïåêòðû ðàñïîëîæå-

íû â âèäèìîé è óëüòðàôèîëåòîâîé îáëàñòÿõ ñïåêòðà

íàðÿäó ñ àòîìàðíûìè è èîííûìè ëèíèÿìè ýëåìåíòîâ.

Îíè ÷àñòî ìåøàþò ïîèñêó è èçìåðåíèþ èíòåíñèâ-

íîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, èíîãäà ïðèâî-

äÿ ê íåâîçìîæíîñòè ðàáîòû â íåêîòîðûõ ñïåêòðàëü-

íûõ èíòåðâàëàõ, íàïðèìåð, â îáëàñòè 350 – 390 íì

èç-çà ñïåêòðà CN. Èõ ìåøàþùåå âëèÿíèå óñóãóáëÿ-

åòñÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè àâòîìàòè÷åñêèõ àëãîðèòìîâ

îáðàáîòêè ñïåêòðîâ, íàïðèìåð, ðåàëèçîâàííûõ â ïðî-

ãðàììå «Àòîì», âõîäÿùåé â ñîñòàâ ìíîãîêàíàëüíûõ

àíàëèçàòîðîâ ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ [3]. Òàê,

íàëè÷èå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

CN íà íåêîòîðûõ êðèñòàëëàõ ëèíååê ôîòîäèîäîâ íå

ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü èõ àâòîìàòè÷åñêîå ïðîôèëèðîâà-

íèå (îïðåäåëåíèå çàâèñèìîñòè äëèíû âîëíû îò íîìå-

ðà ôîòîäèîäà). Ýòî ñâÿçàíî ñ îòñóòñòâèåì çíà÷åíèé

ýòèõ ëèíèé â áàçå äàííûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ïðî-

ãðàììû «Àòîì» â îòëè÷èå îò ëèíèé ýëåìåíòîâ Ïåðèî-

äè÷åñêîé òàáëèöû Ä. È. Ìåíäåëååâà.

Âîïðîñàì îòîæäåñòâëåíèÿ ìîëåêóëÿðíûõ ñïåê-

òðîâ ïîñâÿùåíû ðàáîòû [4 – 9]. Îäíàêî äëèíû âîëí

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé âðàùàòåëüíîé ñòðóêòóðû ïðèâå-

äåíû ñ íåäîñòàòî÷íîé òî÷íîñòüþ è íå â ïîëíîì îáú-

åìå. Ñóùåñòâóþò áàçû äàííûõ ïî ìîëåêóëÿðíîé ñïåê-

òðîñêîïèè [10 – 16], ñîäåðæàùèå ñâåäåíèÿ î ñïåêòðàõ

ïîãëîùåíèÿ â ìèêðîâîëíîâîì è ÈÊ äèàïàçîíàõ, âå-

ðîÿòíîñòÿõ ïåðåõîäîâ è äðóãèõ äàííûõ. Îäíàêî áàçà

äàííûõ, ñîäåðæàùàÿ ñâåäåíèÿ îá ýëåêòðîííûõ ñïåê-

òðàõ ìîëåêóë, àâòîðàìè íå íàéäåíà.

Îáëàäàÿ èíôîðìàöèåé î äëèíàõ âîëí è èíòåíñèâ-

íîñòÿõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, ìîæíî ðåøàòü ðÿä ïðè-

êëàäíûõ çàäà÷. Ê òàêèì çàäà÷àì îòíîñÿòñÿ àâòîìàòè-

÷åñêîå ïðîôèëèðîâàíèå ñïåêòðîìåòðà ñ ÌÀÝÑ, èçìå-

ðåíèå òåìïåðàòóðû ìîëåêóë [17 – 19], êîíöåíòðàöèè

íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ [20] è äð. Ïîãðåøíîñòü çíà÷å-

íèé äëèí âîëí ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìîëåêóëÿðíûõ

ïîëîñ íå äîëæíà ïðåâûøàòü ïîãðåøíîñòè îïðåäåëå-
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íèÿ äëèí âîëí ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ñîâðåìåííûìè

ìíîãîêàíàëüíûìè ñïåêòðîìåòðàìè — 0,001 íì.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — èäåíòèôèêàöèÿ ìîëå-

êóëÿðíûõ ïîëîñ â àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðàõ, çà-

ðåãèñòðèðîâàííûõ àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ, à òàêæå ñîç-

äàíèå áàçû äàííûõ ïî ìîëåêóëÿðíûì ñïåêòðàì â ïðî-

ãðàììå «Àòîì» äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé ìîëåêóë.

Äëÿ ïîèñêà ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ èñïîëüçîâàëè

ýìèññèîííûå ñïåêòðû, çàðåãèñòðèðîâàííûå àíàëèçà-

òîðàìè ÌÀÝÑ â îñíîâíîì íà ñïåêòðîìåòðå «Ãðàíä»,

êîòîðûé îáëàäàåò íàèëó÷øèì ñîîòíîøåíèåì ðàç-

ðåøåíèå — îäíîâðåìåííî ðåãèñòðèðóåìûé ñïåê-

òðàëüíûé äèàïàçîí [21]. Ðàçðåøåíèå ýòîãî ñïåêòðî-

ìåòðà ïðè øèðèíå âõîäíîé ùåëè 15 ìêì ñîñòàâëÿåò

0,012 íì. Ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ äëèíû âîëíû ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé — 0,001 íì. Â êà÷åñòâå èñòî÷íèêîâ

âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ èñïîëüçîâàëè äóãîâîé ãåíåðà-

òîð ñ óíèâåðñàëüíûì øòàòèâîì [22], ýëåêòðîäóãîâóþ

óñòàíîâêó äëÿ àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá ñïîñîáîì

ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ «Ïîòîê» [23], äâóõñòðóéíûé äóãî-

âîé ïëàçìîòðîí è èñòî÷íèê ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé.

Èäåíòèôèêàöèþ (îòîæäåñòâëåíèå) ìîëåêóëÿðíûõ

ïîëîñ â àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðàõ îñóùåñòâëÿëè

âèçóàëüíûì ñðàâíåíèåì èçâåñòíûõ ñïåêòðîâ [9] ìî-

ëåêóë ñ çàðåãèñòðèðîâàííûìè àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ,

à òàêæå ñîïîñòàâëåíèåì äëèí âîëí êàíòîâ ñ òàáëè÷-

íûìè çíà÷åíèÿìè [4]. Ïîñëå ñîâïàäåíèÿ ñïåêòðîâ êàê

ïî äëèíàì âîëí êàíòîâ, òàê è ïî âíåøíåìó âèäó ïîëî-

ñó ìîæíî ñ÷èòàòü èäåíòèôèöèðîâàííîé.

Ïîãðåøíîñòü ïðèâåäåííûõ â ëèòåðàòóðå çíà÷åíèé

äëèí âîëí ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìîëåêóë îöåíèâàëè

ïóòåì ââîäà ýòèõ çíà÷åíèé â áàçó äàííûõ ñïåêòðàëü-

íûõ ëèíèé ïðîãðàììû «Àòîì» è ïðîâåäåíèÿ îïåðàöèè

ïðîôèëèðîâàíèÿ. Ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ ïðîôèëè-

ðîâàíèÿ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» çíà÷åíèé àòîìàðíûõ

ëèíèé, íàïðèìåð âîëüôðàìà, èçâåñòíûõ ñ òî÷íîñòüþ

0,0001 íì, ïîãðåøíîñòü ïðîôèëèðîâàíèÿ ñîñòàâëÿåò

0,001 íì. Ïîýòîìó åñëè ïîãðåøíîñòü ïðîôèëèðîâàíèÿ

ñ ïîìîùüþ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìîëåêóë ñóùåñòâåí-

íî ïðåâûøàåò ýòî çíà÷åíèå, òî îíà ñðàâíèìà ñ ïî-

ãðåøíîñòüþ çíà÷åíèé èñïîëüçóåìûõ äëèí âîëí. Ïî-

ãðåøíîñòü ïðîôèëèðîâàíèÿ áóäåì õàðàêòåðèçîâàòü

ìàêñèìàëüíûì îòêëîíåíèåì äëèí âîëí íàáëþäàåìûõ

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, ââåäåííûõ â áàçó äàííûõ ïðî-

ãðàììû «Àòîì».

Èäåíòèôèêàöèÿ ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ

CN

Íàèáîëåå ÷àñòî â ÀÝÑÀ íàáëþäàþòñÿ èíòåíñèâ-

íûå ïîëîñû ðàäèêàëà CN ïðè èñïîëüçîâàíèè óãëåðîäà

â âèäå ïîðîøêà èëè ïðèñòàâíîãî ýëåêòðîäà. Ïðè âîç-

áóæäåíèè ïðîáû áåç óãëåðîäà èíòåíñèâíîñòü ïîëîñ

ýòîãî ðàäèêàëà ñðàâíèìà ñ ïîëîñàìè äðóãèõ ìîëåêóë.

Ïîëîñû èìåþò ôèîëåòîâîå îòòåíåíèå (ñïàä èíòåíñèâ-

íîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ïîëîñû â êîðîòêîâîëíî-

âóþ îáëàñòü ñïåêòðà). Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ôðàã-

ìåíòû ñïåêòðîâ ñ ïîëîñàìè CN, ïðèâåäåííîãî â ðà-

áîòå [9] è çàðåãèñòðèðîâàííîãî ÌÀÝÑ. Âèäíî èõ

ñõîäñòâî. Íèæå ïðèâåäåíû äëèíû âîëí êàíòîâ äâóõ-

àòîìíîé ìîëåêóëû CN â äèàïàçîíå 387 – 470 íì:

Òàáëè÷íîå çíà÷åíèå ë, íì [4] Èçìåðåííîå çíà÷åíèå ë, íì

460,61 460,621

457,80 457,830

455,31 455,398

453,19 453,176

451,48 451,467

450,22 450,234

419,72 419,697

418,10 418,081

416,78 416,677

415,81 415,799

415,24 415,221

388,34 388,325

387,14 387,128

Ïîãðåøíîñòü òàáëè÷íûõ çíà÷åíèé äëèí âîëí [4]

ïðåâûøàåò 0,08 íì.

Äëèíû âîëí âðàùàòåëüíîé ñòðóêòóðû ðàäèêàëà

CN [24 – 27] áûëè ââåäåíû â áàçó ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé ïðîãðàììû «Àòîì» è èñïîëüçîâàíû äëÿ ïðîôè-

ëèðîâàíèÿ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» ïî ëèíèÿì CN.

Íàèìåíüøàÿ ïîãðåøíîñòü ïðîôèëèðîâàíèÿ ïîëó÷åíà

ñ èñïîëüçîâàíèåì çíà÷åíèé äëèí âîëí, ïðèâåäåííûõ â

ðàáîòå [24], è ñîñòàâèëà 0,003 íì â äèàïàçîíå äëèí

âîëí 380,0 – 388,4 íì.
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Ðèñ. 1. Ôðàãìåíòû ñïåêòðà ðàäèêàëà CN, ïðèâåäåííîãî â ðàáî-

òå [9] (à) è çàðåãèñòðèðîâàííîãî àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ (á )
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Íåéòðàëüíàÿ ìîëåêóëà àçîòà èìååò ìíîæåñòâî

ñèñòåì ïîëîñ â îáëàñòè 200 – 470 íì. Â ýìèññèîííûõ

ñïåêòðàõ íàèáîëåå ÷àñòî íàáëþäàþòñÿ ïåðâàÿ è âòîðàÿ

ïîëîæèòåëüíàÿ ñèñòåìû ìîëåêóëû N2 è ïåðâàÿ îò-

ðèöàòåëüíàÿ ñèñòåìà N
2

 . Äëèíû âîëí âðàùàòåëüíûõ

ëèíèé ìîëåêóë N
2

 è N2 ïðèâåäåíû â ðàáîòå [28], èõ

ýêñïåðèìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ äàíû ñ ïîãðåøíîñòüþ

0,001 íì, à ðàñ÷åòíûå — 0,0001 íì.

Íà ðèñ. 2, à, á ïîêàçàíû ó÷àñòêè ñïåêòðà N
2

 , çàðå-

ãèñòðèðîâàííîãî ÌÀÝÑ è ïðèâåäåííîãî â ðàáîòå [9],

à òàêæå óâåëè÷åííûé ôðàãìåíò ðèñ. 2, à. Âåðòèêàëü-

íûå ëèíèè íà ðèñ. 2, â — äëèíû âîëí ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé áàçû ïðîãðàììû «Àòîì», ââåäåííûå èç ðàáîòû

[28]. Ìîæíî çàìåòèòü, ÷òî âðàùàòåëüíûå ëèíèè òîí-

êîé ñòðóêòóðû íå ðàçðåøåíû. Íåñìîòðÿ íà òî ÷òî çíà-

÷åíèÿ äëèí âîëí õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ çàðåãèñòðèðî-

âàííûìè, îöåíêà èõ ïîãðåøíîñòè ñ ïîìîùüþ îïåðà-

öèè ïðîôèëèðîâàíèÿ áûëà íåâîçìîæíà èç-çà ìàëîãî

êîëè÷åñòâà ðàçðåøåííûõ ëèíèé.

Íà ðèñ. 3, à, á ïðåäñòàâëåíû ôðàãìåíòû ñïåêòðà

N2, çàðåãèñòðèðîâàííîãî è ïðèâåäåííîãî â ðàáîòå [9].

Íàáëþäàåòñÿ èõ ñõîäñòâî. Âðàùàòåëüíûå ëèíèè, êàê è

äëÿ ìîëåêóëû N
2

 , íå ðàçðåøåíû (ñì. ðèñ. 3, â).

OH

Ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû ýìèññèè OH (ãèäðîêñèë)

íàáëþäàþòñÿ â îáëàñòè 280 – 330 íì. Ïîëîñû èìåþò

êðàñíîå îòòåíåíèå (ñïàä èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé ïîëîñû â äëèííîâîëíîâóþ îáëàñòü ñïåêòðà). Íà

ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû îáçîðíûé ñïåêòð OH, ïîëó÷åí-

íûé ñ ïîìîùüþ èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ íà
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Ðèñ. 2. Ôðàãìåíòû òîíêîé ñòðóêòóðû ïåðâîé îòðèöàòåëüíîé

ñèñòåìû ìîëåêóëû N
2
 : à — ñïåêòð, çàðåãèñòðèðîâàííûé àíàëè-

çàòîðîì ÌÀÝÑ; á — ïðèâåäåííûé â ðàáîòå [9]; â — óâåëè÷åí-
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Ðèñ. 3. Ôðàãìåíòû òîíêîé ñòðóêòóðû âòîðîé ïîëîæèòåëüíîé

ñèñòåìû ìîëåêóëû N2: à — ñïåêòðà, çàðåãèñòðèðîâàííûé àíà-

ëèçàòîðîì ÌÀÝÑ; á — ïðèâåäåííûé â ðàáîòå [9]; â — óâåëè-

÷åííûé ó÷àñòîê ñïåêòðà à



îñíîâå èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìû, è åãî ôðàãìåí-

òû. Â äóãîâûõ èñòî÷íèêàõ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ýòè

ïîëîñû òàêæå íàáëþäàþòñÿ, íî ñî çíà÷èòåëüíî ìåíü-

øåé èíòåíñèâíîñòüþ.

Â ðàáîòå [29] ïðèâåäåíû èíòåíñèâíîñòè è äëèíû

âîëí ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìîëåêóëû ñ ïîãðåøíîñòüþ

0,0001 íì â îáëàñòè 305 – 310 íì. Òàê êàê ñïåêòðàëü-

íûå ëèíèè âðàùàòåëüíîé ïîëîñû íå ðàçðåøåíû (ñì.

ðèñ. 4, ã), òî ïðîâåðêà èõ ïîãðåøíîñòè ïóòåì ïðîâåäå-

íèÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ ñïåêòðàëüíîãî ïðèáîðà íåâîç-

ìîæíà.

C
2

Ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû C2 ñèñòåìû Ñâàíà íàá-

ëþäàþòñÿ â îáëàñòè 470 – 520 íì (ðèñ. 5, à, á). Â ðà-

áîòå [24] ïðîâåäåí ðàñ÷åò äëèí âîëí âðàùàòåëüíûõ

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìîëåêóëû â îáëàñòè 495 –

516 íì, ïîãðåøíîñòü ïîëó÷åííûõ çíà÷åíèé ñîñòàâëÿ-

åò 0,0015 íì. Ïðè âíåñåíèè çíà÷åíèé äëèí âîëí èç ðà-

áîòû [24] â áàçó ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ïðîãðàììû

«Àòîì» (ñì. ðèñ. 5, â) è ïðîâåäåíèè îïåðàöèè ïðîôè-

ëèðîâàíèÿ ïîãðåøíîñòü ïðîôèëèðîâàíèÿ ñîñòàâèëà

0,001 íì, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î áîëåå íèçêîé ïîãðåø-

íîñòè çíà÷åíèé, ïîëó÷åííûõ â [24].
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Ðèñ. 4. Ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû OH: à — îáçîðíûé ñïåêòð, çàðå-
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Ðèñ. 5. Ôðàãìåíòû ìîëåêóëÿðíîé ïîëîñû ìîëåêóëû C2: à —

ñïåêòð, çàðåãèñòðèðîâàííûé àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ; á — ïðèâå-

äåííûé â ðàáîòå [9]; â — çàðåãèñòðèðîâàííûé àíàëèçàòîðîì

ÌÀÝÑ ñ ëèíèÿìè èç ðàáîòû [24]



NO

Â îáëàñòè 200 – 270 íì íàáëþäàåòñÿ ã-ñèñòåìà ïî-

ëîñ îêñèäà àçîòà NO [4]. Ñïåêòðû èìåþò ôèîëåòîâîå

îòòåíåíèå ñ äâîéíûìè ïîëîñàìè è äâîéíûìè êàíòàìè

è ïåðåêðûâàþò äðóã äðóãà, ÷òî óñëîæíÿåò èäåíòèôè-

êàöèþ. Íà ðèñ. 6 ïðåäñòàâëåíû îáçîðíûé ñïåêòð ìî-

ëåêóëÿðíûõ ïîëîñ NO ñ ââåäåííûìè â áàçó äàííûõ

ïðîãðàììû «Àòîì» êàíòàìè ïîëîñ, à òàêæå óâåëè÷åí-

íûå ôðàãìåíòû ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ. Âèäíî, ÷òî ïî-

ëîñû ñîäåðæàò áîëüøîå êîëè÷åñòâî ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé. Ñîãëàñíî ðàáîòå [30], â ýòîé îáëàñòè äëèí âîëí

ìîãóò òàêæå ïðèñóòñòâîâàòü ñèñòåìû â, ä, å ìîëåêóëû

NO è ýìèññèîííûå ëèíèè O2 ñèñòåìû Øóìàíà – Ðóí-

ãå.

O
2

Âáëèçè ãðàíèöû âàêóóìíîãî óëüòðàôèîëåòà íà-

áëþäàþòñÿ ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ O2, êîòîðûå îãðàíè÷è-

âàþò ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí ïðè âîçáóæäå-

íèè ñïåêòðîâ â àòìîñôåðå âîçäóõà. Íà ðèñ. 7, à ïðåä-

ñòàâëåíû ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ O2, çàðåãèñòðèðîâàííûå

àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ íà ñïåêòðîìåòðå «Ãðàíä». Ýòè

ïîëîñû ñ êðàñíûì îòòåíåíèåì ïðèíàäëåæàò ê ñèñòåìå

Øóìàíà – Ðóíãå è ïðè íàãðåâå âîçäóõà ìîãóò ïðîñòè-

ðàòüñÿ äî 240 íì [4]. Â ðàáîòå [31] ïðèâåäåí ñïåêòð

ïîãëîùåíèÿ ìîëåêóëÿðíîãî êèñëîðîäà (ñì. ðèñ. 7, á).

Ïðè ñîïîñòàâëåíèè ýòèõ ñïåêòðîâ íàáëþäàåòñÿ èõ

ñõîäñòâî.

Â çàêëþ÷åíèå îòìåòèì ñëåäóþùåå. Â àòîì-

íî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðàõ ïðîá, âîçáóæäàåìûõ â âîç-

äóõå è çàðåãèñòðèðîâàííûõ àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ,

íàéäåíû ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû èçëó÷åíèÿ äâóõàòîì-

íûõ ìîëåêóë CN, N2, N
2

 , OH, C2, NO, à òàêæå ïîëîñû

ïîãëîùåíèÿ O2. Â áàçó äàííûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

ïðîãðàììû «Àòîì» âêëþ÷åíû äëèíû âîëí ìîëåêóë:

CN — èçìåðåííûå çíà÷åíèÿ äëèí âîëí âñåé ôèîëåòî-

âîé ñèñòåìû â äèàïàçîíå 350 – 420 íì ñ ïîãðåøíî-

ñòüþ 0,001 íì, ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ èç ðàáîòû [24]

â äèàïàçîíå 380,0 – 388,4 íì ñ ïîãðåøíîñòüþ

0,003 íì, çíà÷åíèÿ äëèí âîëí ëèíèé êàíòîâ âñåé ôèî-

ëåòîâîé ñèñòåìû â äèàïàçîíå 350 – 460 íì ñ ïîãðåø-

íîñòüþ 0,02 íì; N2, N
2

 — ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ

äëèí âîëí èç ðàáîòû [28] â îáëàñòè îò 250 äî 500 íì ñ

ïîãðåøíîñòüþ 0,0001 íì; OH — ðàññ÷èòàííûå çíà÷å-

íèÿ äëèí âîëí è èíòåíñèâíîñòåé èç ðàáîòû [29] â îá-

ëàñòè 305 – 310 íì ñ ïîãðåøíîñòüþ 0,0001 íì; C2 —

ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ äëèí âîëí èç ðàáîòû [24] â îá-
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Ðèñ. 7. Ñïåêòð ïîãëîùåíèÿ ìîëåêóëû O2 âáëèçè ãðàíèöû âàêóóìíîãî óëüòðàôèîëåòà: à — ôðàãìåíò ñïåêòðà ñ ëèíèÿìè èç ðàáîòû [4];

á — çàâèñèìîñòü ñå÷åíèÿ ïîãëîùåíèÿ ìîëåêóëû îò äëèíû âîëíû [31]



ëàñòè 495 – 516 ñ ïîãðåøíîñòüþ 0,0015 íì; NO —

ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ äëèí âîëí êàíòîâ èç ðàáîòû

[4] â îáëàñòè 200 – 270 íì ñ ïîãðåøíîñòüþ 0,02 íì; O2

— ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ äëèí âîëí êàíòîâ èç ðàáîòû

[4] â îáëàñòè 189 – 198 íì ñ ïîãðåøíîñòüþ 0,02 íì.

Â áàçó äàííûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ïðîãðàììû

«Àòîì» âêëþ÷åíû òàêæå çíà÷åíèÿ äëèí âîëí êàíòîâ

ìîëåêóë NH, CH, CO èç ðàáîòû [4] âî âñåé èññëåäóå-

ìîé îáëàñòè ñïåêòðà ñ ïîãðåøíîñòüþ 0,02 íì, êîòî-

ðûå íå áûëè îáíàðóæåíû, íî ñîãëàñíî [1, 2, 4, 9] ìî-

ãóò íàáëþäàòüñÿ â àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðàõ.

Ââåäåííûå â áàçó äàííûõ ïðîãðàììû «Àòîì» çíà-

÷åíèÿ äëèí âîëí ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ ïðîôè-

ëèðîâàíèÿ ñïåêòðîìåòðîâ ñ ÌÀÝÑ, èçìåðåíèÿ òåìïå-

ðàòóðû ìîëåêóë â ïëàçìå ðàçðÿäà, à òàêæå èçìåðåíèÿ

êîíöåíòðàöèé íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ.

Òðåáóåòñÿ ñíèæåíèå ïîãðåøíîñòè çíà÷åíèé äëèí

âîëí ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìîëåêóë CN, NO, C2 äî çíà-

÷åíèé íèæå 0,001 íì, à òàêæå äîïîëíåíèå çíà÷åíèé

äëèí âîëí èäåíòèôèöèðîâàííûõ ìîëåêóë â íåîõâà÷åí-

íîì ñïåêòðàëüíîì äèàïàçîíå.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 24 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Íàèáîëåå ðàçâèâàþùååñÿ íàïðàâëåíèå â ñîâðåìåííîé ãåîëîãèè ñâÿçàíî ñ èçó÷åíèåì ïðèðîäíûõ

íàíî÷àñòèö áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ. Èçó÷åíèå íàõîæäåíèÿ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ â ãîðíûõ ïîðî-

äàõ è ðóäàõ â âèäå íàíî÷àñòèö òðåáóåò ðàçðàáîòêè íîâûõ ïðåöèçèîííûõ èíñòðóìåíòàëüíûõ ìåòî-

äîâ àíàëèçà. Êèíåòè÷åñêèé ñïåêòðàëüíûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö áëàãîðîä-

íûõ ìåòàëëîâ ïî ìàññå è êîíöåíòðàöèè èñêîìûõ ýëåìåíòîâ â äèñïåðñíîé ïðîáå ÿâëÿåòñÿ äàëü-

íåéøèì ðàçâèòèåì èçâåñòíîãî ñöèíòèëëÿöèîííîãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà íà

îñíîâå ïðèìåíåíèÿ íîâîé ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ, êîòîðàÿ äàåò ïðèíöèïèàëüíî íîâûå

âîçìîæíîñòè äëÿ èññëåäîâàíèÿ âåùåñòâ. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ýòèì

ìåòîäîì ïðîá çîëîòîñóëüôèäíûõ ìåñòîðîæäåíèé Âîñòî÷íîãî Êàçàõñòàíà. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåäëî-

æåííûé ñïîñîá ðåãèñòðàöèè äàåò ìîùíûé èíñòðóìåíò ãåîõèìèêàì íå òîëüêî äëÿ îïðåäåëåíèÿ

êîëè÷åñòâåííîãî ñîäåðæàíèÿ ÁÌ â ïðîáå, íî è èíôîðìàöèþ î ôîðìàõ íàõîæäåíèÿ ýëåìåíòîâ â

ïðîáå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: áëàãîðîäíûå ìåòàëëû; íàíî÷àñòèöû; ñöèíòèëëÿöèîííûé ýìèññèîííûé ñïåêò-

ðàëüíûé àíàëèç; êèíåòè÷åñêèé ñïåêòðàëüíûé ñïîñîá.

Â îáëàñòè ôèçè÷åñêèõ è õèìè÷åñêèõ íàóê çíà÷èòåëü-

íûå óñèëèÿ íàïðàâëåíû íà èññëåäîâàíèÿ, ñâÿçàííûå ñ

îïðåäåëåíèåì, à òàêæå ñîçäàíèåì óñëîâèé è ïðîöåñ-

ñîâ, ïðè êîòîðûõ îáðàçóþòñÿ è ñòàáèëüíî ñóùåñòâóþò

íàíî÷àñòèöû áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ (ÁÌ). Â ñîâðå-

ìåííîé ãåîëîãèè îäíî èç íàèáîëåå ðàçâèâàþùèõñÿ íà-

ïðàâëåíèé ñâÿçàíî ñ èçó÷åíèåì ïðèðîäíûõ íàíî÷à-

ñòèö ÁÌ. Íàíî÷àñòèöû è «íàíîïðîöåññû» èãðàþò çíà-

÷èòåëüíóþ ðîëü â ðàçëè÷íûõ ãåîëîãè÷åñêèõ ïðî-

öåññàõ [1]. Áîëüøîå âíèìàíèå èññëåäîâàòåëåé ê íàíî-

ðàçìåðíîé ôîðìå íàõîæäåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðèðîäå íå

ñëó÷àéíî åùå è ïîòîìó, ÷òî ýòîò êëàññ «ñîåäèíåíèé»

îêàçàëñÿ íàèáîëåå ñëàáî èçó÷åííûì.

Äàííûå î ñîñòàâå è ñòðóêòóðå íàíî÷àñòèö ïîç-

âîëÿþò ïîëó÷èòü íîâóþ èíôîðìàöèþ î ãåîëîãè÷åñêèõ

ïðîöåññàõ è óñëîâèÿõ ôîðìèðîâàíèÿ ïîëåçíûõ èñ-

êîïàåìûõ. Â ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññàõ äî ñèõ ïîð íå

îïðåäåëåíû óñëîâèÿ òðàíñïîðòà, îòëîæåíèÿ, ðàññåÿ-

íèÿ è êîíöåíòðèðîâàíèÿ ðàçëè÷íûõ òèïîâ íàíî÷àñòèö

(êëàñòåðû áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ è óãëåðîäà; íàíî-

êîìïîçèòû ñ áëàãîðîäíûìè ìåòàëëàìè â âèäå «ñïëà-

âà» èëè «ÿäðî – îáîëî÷êà»; ýëåìåíòîîðãàíè÷åñêèå

ñîåäèíåíèÿ è äðóãèå). Èçó÷åíèå íàõîæäåíèÿ áëàãî-

ðîäíûõ ìåòàëëîâ â ãîðíûõ ïîðîäàõ è ðóäàõ â âèäå íà-

íî÷àñòèö òðåáóåò ðàçðàáîòêè íîâûõ ïðåöèçèîííûõ

èíñòðóìåíòàëüíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà.

Ñïîñîá ðåãèñòðàöèè àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé ÁÌ îò îòäåëüíûõ ÷àñòè÷åê ïðîáû,

òàê íàçûâàåìûé ñöèíòèëëÿöèîííûé ýìèññèîííûé

ñïåêòðàëüíûé àíàëèç (ÑÝÑÀ), ðàçðàáîòàí â ñàìîì

íà÷àëå 60-õ ãîäîâ ïðîøëîãî âåêà (Á. Áèíåê, ß. Ä. Ðàéõ-

áàóì, Ñ. È. Ïðîêîï÷óê è äð.). Ýòîò ìåòîä ÿâëÿåòñÿ îä-

íèì èç íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûõ è ýêñïðåññíûõ ñïîñî-

áîâ îïðåäåëåíèÿ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ è äðóãèõ ðóä-

íûõ ýëåìåíòîâ, íàõîäÿùèõñÿ â âèäå ñàìîñòîÿòåëüíûõ

ìèíåðàëüíûõ ôîðì â ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîáàõ. Îñíîâíàÿ

îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ ïðè ïîèñêîâûõ ãåîëîãî-ãåîõèìè-

÷åñêèõ è áèîãåîõèìè÷åñêèõ ðàáîòàõ òðàäèöèîííîãî

ÑÝÑÀ — ïðèáëèæåííî-êîëè÷åñòâåííûå îïðåäåëåíèÿ.

Ýòîò ìåòîä ïî ðÿäó ïðè÷èí (îñîáåííî ââèäó îòñóòñò-

âèÿ ñåðèéíûõ ïðèáîðîâ) íå íàøåë åùå øèðîêîãî ïðè-

ìåíåíèÿ â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ.

Ðàçðàáîòàííûé íàìè êèíåòè÷åñêèé ñïåêòðàëüíûé

ñïîñîá (ÊÑÑ) îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ÁÌ

ïî ìàññå è êîíöåíòðàöèè èñêîìûõ ýëåìåíòîâ â äèñ-

ïåðñíîé ïðîáå [2] ÿâëÿåòñÿ äàëüíåéøèì ðàçâèòèåì

ìåòîäà ÑÝÑÀ [3] íà îñíîâå ïðèìåíåíèÿ íîâîé ñèñòå-

ìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ, êîòîðàÿ äàåò ïðèíöèïèàëü-

íî íîâûå âîçìîæíîñòè äëÿ èññëåäîâàíèÿ âåùåñòâà.

Ñïîñîá ÊÑÑ ðåàëèçîâàí íà ñïåêòðîãðàôå ÄÔÑ-8

ñ ðåøåòêîé 1200 øò.�ìì (îáðàòíàÿ äèñïåðñèÿ

0,3 íì�ìì), â êàññåòíîé ÷àñòè êîòîðîãî áûëà óñòàíîâ-
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ëåíà ôîòîäèîäíàÿ ëèíåéêà [4]. Ïðîãðàììà «Àòîì»,

îáåñïå÷èâàþùàÿ ïðîâåäåíèå àòîìíî-ýìèññèîííîãî

àíàëèçà, ïîçâîëÿåò ïî ðåçóëüòàòàì èçìåðåíèé ïîñòðî-

èòü ãðàôèêè çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ëèíèè îïðå-

äåëÿåìîãî ýëåìåíòà îò íîìåðà ñïåêòðà (âðåìåíè ïî-

ñòóïëåíèÿ ïðîáû â ïëàçìó). Äëÿ ñúåìîê ïðèìåíÿëè

ìàëóþ ñêîðîñòü ðàñõîäà ïðîáû (10 ìã�ñ). Ñêîðîñòü

òðàíñïîðòèðóþùåãî ãàçà áûëà ðàâíà 1 ë�ìèí.

Îòëè÷èÿ ðàçðàáîòàííîãî ÊÑÑ ïåðåä òðàäèöè-

îííûì ÑÝÑÀ îïèñàíû â ðàáîòå [4] è ñîñòîÿò â ñëå-

äóþùåì:

ðåãèñòðèðóåòñÿ âåñü ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí è

èìååòñÿ âîçìîæíîñòü êîððåêòíî ó÷èòûâàòü ôîí, ÷òî

ñóùåñòâåííî óìåíüøàåò âëèÿíèå îñíîâû;

ðåãèñòðèðóåòñÿ âåñü äèàïàçîí èíòåíñèâíîñòåé

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé;

àíàëèç âåäåòñÿ â àòìîñôåðå àðãîíà, âûñîêàÿ

òåìïåðàòóðà ïëàçìåííîãî ôàêåëà ÄÄÏ îáåñïå÷èâàåò

áîëåå ïîëíîå ñãîðàíèå ÷àñòèö ïðîáû è óìåíüøàåò

âëèÿíèå ðàçìåðà ÷àñòèö íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà;

ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðàëüíîãî äèàïàçîíà, âêëþ÷à-

þùåãî àíàëèòè÷åñêèå ñïåêòðàëüíûå ëèíèè âñåõ èñ-

êîìûõ ýëåìåíòîâ, ïîçâîëÿåò âåñòè îäíîâðåìåííîå

îïðåäåëåíèå êîíöåíòðàöèé ýòèõ ýëåìåíòîâ;

ïîñëåäîâàòåëüíàÿ ðåãèñòðàöèÿ íàáîðà ñïåêòðîâ

ïðîáû (1000 ñïåêòðîâ è áîëåå) îäíîâðåìåííî âî âñåì

ðàáî÷åì ñïåêòðàëüíîì äèàïàçîíå îáåñïå÷èâàåò ðå-

ãèñòðàöèþ àíàëèòè÷åñêèõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé âñåõ

èñêîìûõ ýëåìåíòîâ â òå÷åíèå âðåìåíè ââîäà ïðîáû.

Âðåìÿ ðåãèñòðàöèè îäíîãî ñïåêòðà â 20 ðàç ìåíüøå,

÷åì óêàçàííîå â ïàòåíòå RU 2248556 C2 (Àïîëèöêèé

Â. Í., 20.03.2005).

Èçìåðåíèå èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé â

êàæäîì ñïåêòðå ñ ó÷åòîì ôîíà ïîä ëèíèåé ïîçâîëÿåò

ïîñòðîèòü ãðàôèêè èçìåíåíèÿ êîíöåíòðàöèé èñêîìûõ

ýëåìåíòîâ îò âðåìåíè ïîñòóïëåíèÿ ïðîáû â ïëàçìó ñ

ïîìîùüþ ïðåäâàðèòåëüíî ïîëó÷åííûõ ãðàäóèðîâî÷-

íûõ çàâèñèìîñòåé. Èñïîëüçîâàíèå ýòèõ çàâèñèìîñòåé

ñ ó÷åòîì ìàññû ïðîáû, ââîäèìîé â ïëàçìó çà âðåìÿ

ðåãèñòðàöèè îäíîãî ñïåêòðà, ïîçâîëÿåò ðàñ÷åòíûì ïó-

òåì îïðåäåëèòü ìàññó îòäåëüíûõ ÷àñòèö ÁÌ è êîíöåí-

òðàöèþ èñêîìûõ ýëåìåíòîâ â ìèêðîïîðöèè ïðîáû

(10–5 ã).

Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ

ïðîá çîëîòîñóëüôèäíûõ ìåñòîðîæäåíèé Âîñòî÷íîãî

Êàçàõñòàíà. Îáðàçöû ïðåäñòàâëåíû èç äâóõ çîëîòî-

ñóëüôèäíûõ ìåñòîðîæäåíèé â çîíàõ ïðîæèëêîâî-

âêðàïëåííîé ìèíåðàëèçàöèè â ÷åðíîñëàíöåâûõ òîë-

ùàõ Çàïàäíî-Êàëáèíñêîãî çîëîòîíîñíîãî ïîÿñà â Âîñ-

òî÷íîì Êàçàõñòàíå. Ýòî ìåñòîðîæäåíèå — Ñóçäàëü,

ïðîáû êîòîðîãî SU-23 è SU-24 — ñóëüôèäèçèðîâàí-

íûé ïåñ÷àíèê; SU-27 è SU-29 — áðåê÷èðîâàííûé

ñóëüôèäèçèðîâàííûé óãëåðîäèñòûé àëåâðîïåëèò;

SU-13, SU-17�õ è SU-113�3 — ïðîêâàðöîâàííàÿ áðåê-

÷èðîâàííàÿ ñóëüôèäèçèðîâàííàÿ ïîðîäà.

Âòîðîå ìåñòîðîæäåíèå «Áîëüøåâèê» ïðåäñòàâëå-

íî îáðàçöîì Á-8, ñóëüôèäèçèðîâàííûé óãëåðîäèñòûé

ñëàíåö. Âðåìÿ ýêñïîçèöèè îäíîãî ñïåêòðà 6 ìñ, ðåãè-

ñòðèðîâàëè 1000 ñïåêòðîâ.

Íèæå ïðèâåäåíû ðàññ÷èòàííûå ìàññû ÷àñòèö çî-

ëîòà â ïðîáå SU-27 (áðåê÷èðîâàííûé ñóëüôèäèçèðî-

âàííûé óãëåðîäèñòûé àëåâðîïåëèò):

Íîìåð

÷àñòèöû

Ìàññà

çîëîòà, íã

Íîìåð

÷àñòèöû

Ìàññà

çîëîòà, íã

1 0,24 27 0,26

2 0,71 28 0,43

3 2,46 29 6,30

4 9,74 30 5,28

5 118,29 31 5,48

6 58,16 32 4,34

7 81,08 33 22,28

8 8,47 34 7,07

9 1,61 35 9,47

10 41,12 36 0,43

11 46,97 37 1,45

12 3,04 38 50,04

13 0,93 39 14,1

14 0,41 40 12,1

15 1,24 41 55,0

16 1,54 42 2,92

17 1,46 43 0,47

18 0,88 44 0,64

19 0,55 45 6,38

20 0,46 46 4,52

21 1,69 47 3,16

22 1,56 48 6,58

23 2,40 49 10,13

24 1,00 50 9,20

25 0,46 51 7,69

26 0,73 52 6,44

Ó ìàññ ÷àñòèö 561,35 íã

Ñðåäíÿÿ êîíöåíòðàöèÿ, ppm:

êèíåòè÷åñêèì ñïîñîáîì

10,77 ± 0,15

àòîìíî-àáñîðáöèîííûì ìåòîäîì 10,6 ± 0,9

àòîìíî-ýìèññèîííûì ìåòîäîì 10,5 ± 0,5

Ñóììèðóÿ ìàññó âñåõ ÷àñòèö çîëîòà â ýòîé ïðîáå è

ó÷èòûâàÿ ðàñõîä ïðîáû çà âðåìÿ ýêñïîçèöèè 1000

ñïåêòðîâ, ìîæíî ðàññ÷èòàòü ñðåäíþþ êîíöåíòðàöèþ

çîëîòà â ïðîáå. Îêàçàëîñü, ÷òî â ïðåäåëàõ ïîãðåøíî-

ñòè ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå ïî ìåòîäó ÊÑÑ, õîðîøî

ñîâïàäàþò ñ ðåçóëüòàòàìè äðóãèõ ìåòîäîâ.

Äëÿ ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè ðàçðàáîòàííîãî ìåòî-

äà îäíîâðåìåííî ñ êèíåòè÷åñêèì ñïîñîáîì áûëî ïðî-

âåäåíî ïðÿìîå àòîìíî-ýìèññèîííîå îïðåäåëåíèå çî-

ëîòà â ýòèõ ïðîáàõ ïî íåñêîëüêèì àíàëèòè÷åñêèì ëè-

íèÿì. Ðåçóëüòàòû ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

ñðåäíåé êîíöåíòðàöèè çîëîòà â îïèñûâàåìûõ ïðîáàõ,

ïîëó÷åííûõ ðàçíûìè ìåòîäàìè. Â ïðåäåëàõ ïîãðåø-

íîñòè ìåòîäà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êèíåòè÷åñêèì

ìåòîäîì õîðîøî ñîâïàäàþò ñ ðåçóëüòàòàìè ïðÿìîãî

àòîìíî-ýìèññèîííîãî è àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî àíà-

ëèçîâ. Ýòî ìîæåò ãîâîðèòü îá îòñóòñòâèè ñèñòåìàòè-
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÷åñêîé ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ ìàññ îòäåëüíûõ ÷àñ-

òèö çîëîòà ïðåäëàãàåìûì êèíåòè÷åñêèì ñïîñîáîì.

Íà ðèñ. 1 ïîêàçàíû ãèñòîãðàììû ðàñïðåäåëåíèÿ

êðóïíîñòè çîëîòà â èññëåäóåìûõ ïðîáàõ.

Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå «Àòîì» ïîçâîëÿåò ïðî-

ñëåäèòü õàðàêòåð ïîñòóïëåíèÿ â ïëàçìó âñåõ ýëåìåí-

òîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â ïðîáå. Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû çàâè-

ñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé çîëîòà,

êîáàëüòà, òàíòàëà, æåëåçà è õðîìà îò âðåìåíè ïîñòóï-

ëåíèÿ ïðîáû â ïëàçìó. Ïî ýòèì êðèâûì ìîæíî âû-

ÿâèòü êîððåëÿöèþ èçìåíåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé ñ ñîñòàâîì ïðîáû, à òàêæå óñòàíî-

âèòü ìèíåðàëüíóþ ôîðìó âõîæäåíèÿ ÁÌ.

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåííûé ñïîñîá ðåãèñòðà-

öèè äàåò èíñòðóìåíò äëÿ èçó÷åíèÿ ðàñïðåäåëåíèé ÷àñ-

òèö â èññëåäóåìîì îáúåêòå, ïî äàííûì ãèñòîãðàììû

ìîæíî ñóäèòü î ìàññå ÷àñòèö è êîíöåíòðàöèè â íèõ

ÁÌ. Îäíîâðåìåííàÿ ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðà ïðîáû äâó-
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ïðÿìîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ïðîá, ã�ò

Ïðîáà Au, 267,595, íì Au, 274,8253, íì Au, 242,795, íì Ñðåäíåå s
r
, %

SU-23 40,4 ± 12,5 45,4 ± 13,6 43,6 ± 12,6 43,1 ± 2,1 5

SU-24 32,7 ± 8,8 31,0 ± 5,6 32,1 ± 2,7 31,9 ± 0,7 2

SU-29 29,9 ± 1,8 25,6 ± 1,8 27,7 ± 1,5 27,7 ± 2,1 7

SU-27 10,0 ± 1,0 11,1 ± 1,1 10,5 ± 0,2 10,5 ± 0,5 10

SU-13 55 ± 11 55 ± 13,7 54,5 ± 15,3 54,9 ± 0,3 1

SU-17�x 112 ± 11 115 ± 11 112 ± 8 113 ± 2 1,5

SU-113�x 25,1 ± 6,3 23,4 ± 4,4 26,8 ± 6,1 25,1 ± 1,4 5

Òàáëèöà 2. Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ çîëîòà â ïðîáàõ ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè, ã�ò

Ïðîáà ÊÑÑ Àòîìíî-ýìèññèîííûé Àòîìíî-àáñîðáöèîííûé s
r
, %

SU-13 53,8 ± 2,5 54,9 ± 0,3 54,8 ± 1,6 1,1

SU-23 46,2 ± 0,9 43,1 ± 2,1 41,1 ± 1,2 5,9

SU-24 31,3 ± 0,5 31,9 ± 0,7 32,2 ± 1,0 1,4

SU-27 10,7 ± 0,9 10,5 ± 0,5 10,6 ± 0,9 1,0

SU-29 29,6 ± 0,3 27,7 ± 2,1 26,9 ± 0,8 4,9

SU-17�x 107,4 ± 2,5 113 ± 2 112 ± 3 2,7

SU-113�3 27,8 ± 1,6 25,1 ± 1,4 27,0 ± 0,8 1,8
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Ðèñ. 1. Ãèñòîãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ êðóïíîñòè çîëîòà â ïðîáå: à — SU-17�1; á — SU-24 (ñóëüôèäèçèðîâàííûé ïåñ÷àíèê); â — Á-8

(áðåê÷èÿ èç îáëîìêîâ óãëåðîäèñòûõ ñëàíöåâ); ã — SU-17�1 (ïðîêâàðöîâàííàÿ áðåê÷èðîâàííàÿ ñóëüôèäèçèðîâàííàÿ ïîðîäà)



ìÿ ñïîñîáàìè äàåò ìîùíûé èíñòðóìåíò ãåîõèìèêàì

íå òîëüêî äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî ñîäåðæà-

íèÿ ÁÌ â ïðîáå, íî è èíôîðìàöèþ î ôîðìàõ íàõîæäå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîáå. Äëÿ äàëüíåéøåãî ðàçâèòèÿ

äàííîãî ñïîñîáà íåîáõîäèìî óñîâåðøåíñòâîâàíèå

ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ, ïîçâîëÿþùåå ñóùåñò-

âåííî óìåíüøèòü âðåìÿ ýêñïîçèöèè îäíîãî ñïåêòðà äî

äîëåé ìèëëèñåêóíä, à òàêæå ðàçðàáîòàòü ïðîãðàììíîå

îáåñïå÷åíèå ìåòîäà, íåîáõîäèìîå äëÿ àâòîìàòè÷åñêî-

ãî ðàñ÷åòà ñèãíàëîâ îò îòäåëüíûõ ÷àñòèö ïðîáû.

Àâòîðû âûðàæàþò áëàãîäàðíîñòü ñîòðóäíè-

êàì ÈÃÌ Ñèáèðñêîãî îòäåëåíèÿ ÐÀÍ Ê. Ð. Êîâàëåâó è

Þ. À. Êàëèíèíó çà ïðåäîñòàâëåííûå îáðàçöû.
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé Au

267,594 íì, Co 267,975 íì, Ta 265,661 íì, Fe I 266,4664 íì è Cr

I 265,8586 íì îò íîìåðà ýêñïîçèöèè (âðåìåíè ïîñòóïëåíèÿ ïðî-

áû â ïëàçìó)
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 25 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Äàí îáçîð ãåíåðàòîðîâ äóãîâîãî è èñêðîâîãî ýëåêòðè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ ñåðèè «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ»

äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, âûïóñêàåìûõ ïðåäïðèÿòèåì «ÂÌÊ-Îïòîýëåê-

òðîíèêà». Ïåðå÷èñëåíû îñíîâíûå òðåáîâàíèÿ ê ñîâðåìåííûì ãåíåðàòîðàì, ïðèâåäåíû ôóíêöèî-

íàëüíûå ñõåìû ãåíåðàòîðîâ «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ» è äàíî èõ êðàòêîå îïèñàíèå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; ãåíåðàòîð; äóãîâîé ðàçðÿä; èñêðîâîé ðàçðÿä; ìå-

òîä ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ.

Äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà òðå-

áóþòñÿ èñòî÷íèêè âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî

ñïåêòðà. Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûì ñïîñîáîì âîç-

áóæäåíèÿ ñïåêòðà ÿâëÿåòñÿ ýëåêòðè÷åñêàÿ äóãà. Êàê

íàãðóçêà ýëåêòðè÷åñêàÿ äóãà èìååò ñëîæíóþ âîëüòàì-

ïåðíóþ õàðàêòåðèñòèêó (ÂÀÕ) ñ õàðàêòåðíûì ñïàäàþ-

ùèì ó÷àñòêîì â äèàïàçîíå ìàëûõ òîêîâ (ïðèáëèçè-

òåëüíî äî 15 À). ÂÀÕ äóãè çàâèñèò îò öåëîãî ðÿäà ïà-

ðàìåòðîâ, òàêèõ, íàïðèìåð, êàê òåìïåðàòóðà, ìàòåðèàë

è ôîðìà ýëåêòðîäîâ, âåëè÷èíà àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìå-

æóòêà, à òàêæå êîíöåíòðàöèÿ ïàðîâ àíàëèçèðóåìîé

ïðîáû â ïðîìåæóòêå.

Â ðàáîòå [1] ðàññìîòðåíû îñíîâíûå ïðèëîæåíèÿ è

òèïû àíàëèòè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ, à òàêæå ïðîâåäåíî

ñðàâíåíèå ñõåìîòåõíè÷åñêèõ ðåøåíèé ïåðâûõ ìîäå-

ëåé ãåíåðàòîðà «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ» ñ ýëåêòðè÷åñêèìè

èñòî÷íèêàìè âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ äëÿ àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî àíàëèçà îòå÷åñòâåííîãî ïðîèçâîäñòâà. Äëÿ

óñòîé÷èâîãî ãîðåíèÿ äóãè è, ñëåäîâàòåëüíî, ïîëó÷å-

íèÿ ñòàáèëüíîé ýêñïîçèöèè ãåíåðàòîð ýëåêòðè÷åñêîé

äóãè ïðåäïî÷òèòåëüíî ñòðîèòü ïî ñõåìå èñòî÷íèêà

òîêà ñ âîçìîæíîñòüþ ðåãóëèðîâàíèÿ åãî âåëè÷èíû.

Ãåíåðàòîð òîêà, íàãðóçî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà êîòîðîãî

ïîêàçàíà íà ðèñ. 1, ïîçâîëÿåò óäåðæèâàòü äóãó â ñòðî-

ãî îïðåäåëåííîé òî÷êå íà ëþáîì ó÷àñòêå åå âîëüòàì-

ïåðíîé õàðàêòåðèñòèêè, òîãäà êàê ãåíåðàòîð íàïðÿæå-

íèÿ íå ìîæåò îáåñïå÷èòü óñòîé÷èâîãî ãîðåíèÿ äóãè íà

ñïàäàþùåì ó÷àñòêå. Íàïðÿæåíèå õîëîñòîãî õîäà Uõõ

ãåíåðàòîðà äîëæíî ñ çàïàñîì ïðåâûøàòü ìàêñèìàëü-

íîå íàïðÿæåíèå äóãîâîãî ïðîìåæóòêà âî âñåì äèàïà-

çîíå ðàáî÷èõ òîêîâ, ÷òîáû èñêëþ÷èòü ñðûâ äóãè ïðè

åå ñëó÷àéíîé ôëóêòóàöèè.

Ìíîãîîáðàçèå âèäîâ è ìåòîäèê ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà [2, 3] òðåáóåò îò ãåíåðàòîðà âîçìîæíîñòè âû-

áîðà ðåæèìà åãî ðàáîòû â øèðîêèõ ïðåäåëàõ. Â ÷èñëå

âàðüèðóåìûõ ïàðàìåòðîâ äîëæíû áûòü âåëè÷èíà ðà-

áî÷åãî òîêà, ïîëÿðíîñòü äóãè, äëèòåëüíîñòü è ÷àñòîòà

ïîâòîðåíèÿ èìïóëüñîâ äëÿ ðàáîòû â èìïóëüñíûõ ðå-

æèìàõ. Â «äóãîâîì» ðåæèìå ãåíåðàòîð ðàáîòàåò, êàê

ïðàâèëî, íà ïîñòîÿííîì ëèáî ïåðåìåííîì òîêå àìïëè-

òóäîé äî 40 À. Èìïóëüñíûé ðåæèì ðàáîòû èñïîëüçó-

åòñÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ «èñêðîâîãî» ñïåêòðà, êîòîðûé

ôîðìèðóåòñÿ êîðîòêèì (äî 50 – 100 ìêñ) èìïóëüñîì

âûñîêîé àìïëèòóäû (50 – 250 À). Èìïóëüñû ñ äëè-

òåëüíîñòüþ áîëåå 100 ìêñ äàþò ñìåøàííûé ñïåêòð, â

êîòîðîì ïðèñóòñòâóþò êàê èñêðîâàÿ, òàê è äóãîâàÿ ñî-

ñòàâëÿþùèå. Ñîâðåìåííûå íîðìû ïî ýëåêòðîìàãíèò-

íîé ñîâìåñòèìîñòè ýëåêòðè÷åñêèõ ïðèáîðîâ òðåáóþò

ïðèìåíåíèÿ â èìïóëüñíûõ èñòî÷íèêàõ ïèòàíèÿ àêòèâ-

íûõ êîððåêòîðîâ êîýôôèöèåíòà ìîùíîñòè.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»

âûïóñêàåò äâà òèïà ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèõ ãåíåðàòî-

ðîâ ñåðèè «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ» — óíèâåðñàëüíûé äóãî-

âîé�èñêðîâîé ãåíåðàòîð ØÌ-250 è äóãîâîé ãåíåðàòîð

ØÌ-40, à òàêæå ýëåêòðîäóãîâóþ óñòàíîâêó äëÿ àíà-

ëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá ìåòîäîì ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ

«Ïîòîê» ñî âñòðîåííûì â íåå ãåíåðàòîðîì ØÌ-40. Â

ñòàòüå èçëîæåíî ñîâðåìåííîå ñîñòîÿíèå ñïåêòðîàíà-

ëèòè÷åñêèõ ãåíåðàòîðîâ ñåðèè «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ».

Óíèâåðñàëüíûé äóãîâîéVèñêðîâîé ãåíåðàòîð

ØÌ-250 ìîæåò ðàáîòàòü êàê â ðåæèìå äóãîâîãî ðàç-

ðÿäà ñ òîêîì äî 40 À, òàê è â ðåæèìå ãåíåðàöèè èñêðî-

âûõ èìïóëüñîâ ñ òîêîì äî 250 À. Ãåíåðàòîð âûðàáàòû-

âàåò èìïóëüñû ïðÿìîóãîëüíîé ôîðìû ïðîèçâîëüíîé
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Iðàá I

Íàãðóçî÷íàÿ

õàðàêòåðèñòèêà

ãåíåðàòîðà

Ðàáî÷àÿ òî÷êà

ÂÀÕ äóãè

Ðèñ. 1. Ðàñïîëîæåíèå ðàáî÷åé òî÷êè äóãîâîãî ðàçðÿäà



äëèòåëüíîñòè è ÷àñòîòû ïîâòîðåíèÿ. Ðåæèì ðàáîòû

çàäàåòñÿ èç óïðàâëÿþùåé ïðîãðàììû è ìîæåò èìåòü

íåñêîëüêî ñòóïåíåé ñ ðàçíûìè ïàðàìåòðàìè â ïðîöåñ-

ñå îäíîé ýêñïîçèöèè. Îñíîâíûå ïàðàìåòðû ãåíåðàòî-

ðà ØÌ-250 ïðèâåäåíû íèæå:

Ïðåäåëû ðåãóëèðîâàíèÿ òîêà â äóãîâîì ðåæèìå, À. . . . 1 – 40

Ïðåäåëû ðåãóëèðîâàíèÿ òîêà

â èñêðîâîì ðåæèìå, À . . . . . . . . . . . . . . . . 40 – 250

×àñòîòà ïîâòîðåíèÿ èìïóëüñîâ, èìï�ñ . . . . . . . . . 1 – 1000

Ñêâàæíîñòü ïðåðûâèñòîãî òîêà, % . . . . . . . . . . . . 1 – 100

Íåñòàáèëüíîñòü âûõîäíîãî òîêà, % îò ìàêñ. . . . . . . . . . 0,1

Ìàêñèìàëüíàÿ ìîùíîñòü, Âò . . . . . . . . . . . . . . . . 2000

Íàïðÿæåíèå ïèòàþùåé ñåòè 50 Ãö, Â . . . . . . . . . 170 – 240

Îáùèé ÊÏÄ, %, íå ìåíåå . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 85

Ïðè ðàáîòå â äóãîâîì ðåæèìå çàäàþòñÿ òàêèå ïà-

ðàìåòðû, êàê òèï äóãè, ïîëÿðíîñòü, âåëè÷èíà òîêà,

÷àñòîòà ïîâòîðåíèÿ èìïóëüñîâ è ñêâàæíîñòü (äëÿ ïðå-

ðûâèñòîãî ðåæèìà). Â èñêðîâîì ðåæèìå çàäàþòñÿ

äëèòåëüíîñòü èìïóëüñà, ïîëÿðíîñòü, ÷àñòîòà ïîâòîðå-

íèÿ, à òàêæå èìååòñÿ âîçìîæíîñòü çàäàâàòü ñëîæíûé

ïðîôèëü èñêðîâîãî èìïóëüñà óñòàíîâêîé àìïëèòóäû

íà÷àëüíîãî âñïëåñêà òîêà è «ïîëî÷êè» èìïóëüñà. Íà

ðèñ. 2 ïðèâåäåíû ïðèìåðû îñöèëëîãðàìì èìïóëüñîâ

òîêà èñêðîâîãî ðàçðÿäà. Ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà ãåíå-

ðàòîðà ïîêàçàíà íà ðèñ. 3.

Ñåòåâîå íàïðÿæåíèå 220 Â, 50 Ãö ÷åðåç ïîìåõî-

ïîäàâëÿþùèé ôèëüòð 1 ïîñòóïàåò íà áëîê àêòèâíîãî

êîððåêòîðà êîýôôèöèåíòà ìîùíîñòè 2. Êîððåêòîð

îáåñïå÷èâàåò «ìÿãêîå» ïîòðåáëåíèå ìîùíîñòè èç

ñåòè, à òàêæå ðàñøèðÿåò äèàïàçîí ïèòàþùåãî íàïðÿ-

æåíèÿ, ÷òî âàæíî â óñëîâèÿõ íåñòàáèëüíîãî ýíåðãî-

ñíàáæåíèÿ. Âûõîä êîððåêòîðà íàãðóæåí íà áëîê èí-

âåðòîðíîé ðàçâÿçêè 3. Îí ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ïðîìå-

æóòî÷íûé ïðåîáðàçîâàòåëü íà òðàíçèñòîðàõ IGBT,

îáåñïå÷èâàþùèé òðàíñôîðìàòîðíóþ ðàçâÿçêó ìåæäó

çàçåìëåííîé íàãðóçêîé è ïèòàþùåé ñåòüþ. Êðîìå

òîãî, ïðåîáðàçîâàòåëü èìååò ñõåìó îãðàíè÷åíèÿ òîêà,

íåîáõîäèìóþ äëÿ ïîäçàðÿäêè èìïóëüñíîãî êîíäåíñà-

òîðà C. Ïîñòîÿííîå íàïðÿæåíèå âåëè÷èíîé 400 Â ïî-

ñòóïàåò íà ôîðìèðîâàòåëü èìïóëüñîâ 4, êîòîðûé ïðåä-

ñòàâëÿåò ñîáîé òðàíçèñòîðíûé ìîñò, ðàáîòàþùèé â

ðåæèìå øèðîòíî-èìïóëüñíîé ìîäóëÿöèè (ØÈÌ) ñî

ñòàáèëèçàöèåé òîêà, è ïîçâîëÿåò ôîðìèðîâàòü èì-

ïóëüñû çàäàííîãî òîêà ïðîèçâîëüíîé ïîëÿðíîñòè.

Ôîðìèðîâàòåëü ìîæåò ðàáîòàòü â øèðîêîì äèàïàçîíå

òîêîâ — êàê äëÿ «äëèííîèìïóëüñíîãî» äóãîâîãî ðå-

æèìà (îò 1 äî 40 À), òàê è äëÿ «êîðîòêîèìïóëüñíîãî»

èñêðîâîãî (îò 40 äî 250 À) ñ äëèòåëüíîñòüþ èñêðîâîãî

ðàçðÿäà îò 5 äî 2000 ìêñ. Ïî ñðàâíåíèþ ñ ñóùåñòâóþ-

ùèìè ãåíåðàòîðàìè äóãè ñ òîêîîãðàíè÷èâàþùèìè

áàëëàñòíûìè ðåçèñòîðàìè òîêîâûé ØÈÌ ñòàáèëèçà-

òîð äàåò áîëåå êðóòóþ íàãðóçî÷íóþ õàðàêòåðèñòèêó

(ñì. ðèñ. 1) è ñóùåñòâåííî áîëåå âûñîêèé ÊÏÄ, òàê

êàê â íåì îòñóòñòâóþò «áàëëàñòíûå» ïîòåðè.

Èíèöèàöèÿ ðàçðÿäà â àíàëèòè÷åñêîì ïðîìåæóòêå

ïðîèñõîäèò ñ ïîìîùüþ ïîäæèãîâîãî èìïóëüñíîãî

òðàíñôîðìàòîðà, ðàñïîëîæåííîãî âíóòðè ãåíåðàòîðà.

Èíèöèèðóþùèé èìïóëüñ ïîäæèãà íóæíîé ïîëÿð-

íîñòè, çàâèñÿùèé îò ïîëÿðíîñòè ðàáî÷åãî èìïóëüñà,

ôîðìèðóåòñÿ â áëîêå ïîäæèãà 5. Óïðàâëåíèå âñåìè

óçëàìè ãåíåðàòîðà îñóùåñòâëÿåò ïëàòà óïðàâëåíèÿ 6,

êîòîðàÿ âêëþ÷àåò â ñåáÿ ìèêðîïðîöåññîð, ëîãè÷åñêèé

áëîê è îïòè÷åñêèé ïðèåìî-ïåðåäàò÷èê äëÿ ñâÿçè ñ

êîìïüþòåðîì ïîñðåäñòâîì îïòè÷åñêîãî êàáåëÿ. Ïðè-
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à á

Ðèñ. 2. Îñöèëëîãðàììû òîêà èñêðîâîãî ðàçðÿäà: à — ðàçðÿä ñëîæíîãî ïðîôèëÿ ñ íà÷àëüíûì âñïëåñêîì è ïîëî÷êîé (50 À�äåë,

100 ìêñ�äåë); á — ïðîñòîé èñêðîâîé ðàçðÿä (50 À�äåë, 10 ìêñ�äåë)

1
C

Òð

~220 Â

=400 Â =400 Â

Îïòè÷åñêèé

èíòåðôåéñ

2 3 4

6 5

Ðèñ. 3. Ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà ãåíåðàòîðà ØÌ-250



ìåíåíèå îïòèêè èñêëþ÷àåò âîçíèêíîâåíèå ñáîåâ â ðà-

áîòå êîìïüþòåðà, êîòîðûå ìîãóò âûçâàòü èìïóëüñíûå

ïîìåõè. Âíåøíèé âèä ãåíåðàòîðà ØÌ-250 ïðåäñòàâ-

ëåí íà ðèñ. 4.

Äóãîâîé ãåíåðàòîð ØÌ-40 ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ïî-

ëó÷åíèÿ â àíàëèòè÷åñêîì ïðîìåæóòêå äóãîâîãî ðàçðÿ-

äà ïîñòîÿííîãî, ïåðåìåííîãî è ïðåðûâèñòîãî òîêà çà-

äàííîé ïîëÿðíîñòè â äèàïàçîíå îò 1 äî 40 À. ×àñòîòà

ïåðåìåííîãî òîêà ìîæåò ïðîãðàììíî ìåíÿòüñÿ â äèà-

ïàçîíå îò 0,5 äî 500 Ãö. Ôîðìà òîêà ìîæåò áûòü êàê

ïðÿìîóãîëüíîé ñ ïðîèçâîëüíîé ñêâàæíîñòüþ, òàê è

ñèíóñîèäàëüíîé ñ ïðîèçâîëüíûì óãëîì îòñå÷êè (èìè-

òàöèÿ òèðèñòîðíîãî ôàçîâîãî ðåãóëÿòîðà â ãåíåðàòî-

ðå ÓÃÝ-4 [4]). ×àñòîòà ïîâòîðåíèÿ èìïóëüñîâ â ðåæè-

ìå îäíîïîëÿðíîãî èìïóëüñíîãî òîêà ìîæåò ìåíÿòüñÿ

îò 1 äî 1000 èìï�ñ. Óïðàâëåíèå ãåíåðàòîðîì îñóùåñò-

âëÿåòñÿ èç ïðîãðàììû, â êîòîðîé èìååòñÿ âîçìîæ-

íîñòü çàäàâàòü ìíîãîñòóïåí÷àòûé ðåæèì ñ ðàçëè÷íû-

ìè ïàðàìåòðàìè, ÷òî ñíèæàåò íåîáõîäèìîñòü âìåøà-

òåëüñòâà îïåðàòîðà â ïðîöåäóðó àíàëèçà.

Ñ 2010 ã. âûïóñêàåòñÿ óñîâåðøåíñòâîâàííûé

âàðèàíò ãåíåðàòîðà ØÌ-40 (ðèñ. 5). Â íåì ïðèìåíåí

àêòèâíûé êîððåêòîð êîýôôèöèåíòà ìîùíîñòè 2, êîòî-

ðûé ñîâìåùåí â óñòðîéñòâå ñ ðàçâÿçûâàþùèì òðàíñ-

ôîðìàòîðîì. Ïðèìåíåíèå êîððåêòîðà ïîçâîëèëî çíà-

÷èòåëüíî ðàñøèðèòü äèàïàçîí ïèòàþùåãî íàïðÿæåíèÿ

ñåòè è ñíèçèòü èìïóëüñíóþ íàãðóçêó íà ñåòü, ïðè-

ñóùóþ èíâåðòîðíûì èñòî÷íèêàì ïèòàíèÿ. Ïîñòîÿí-

íîå íàïðÿæåíèå ñ âûõîäà êîððåêòîðà àìïëèòóäîé îêî-

ëî 200 Â ÷åðåç ñåòåâîé ôèëüòð ôèëüòðóåòñÿ êîíäåí-

ñàòîðîì C è ïîñòóïàåò íà ôîðìèðîâàòåëü âûõîäíûõ

èìïóëüñîâ 3, ïîñòðîåííûé ïî ìîñòîâîé ñõåìå, àíàëî-

ãè÷íîé ñõåìå ØÌ-250. Äðîññåëü øèðîòíî-èìïóëüñ-

íîãî ñòàáèëèçàòîðà Äð ñîâìåùåí â ãåíåðàòîðå ØÌ-40

ñ òðàíñôîðìàòîðîì ïîäæèãà. Âûñîêîâîëüòíûé èíè-

öèèðóþùèé èìïóëüñ ôîðìèðóåòñÿ ïóòåì êðàòêî-

âðåìåííîãî çàìûêàíèÿ è ðàçìûêàíèÿ ýëåêòðîííîãî

êëþ÷à 4. Âûáðîñ íàïðÿæåíèÿ, îáðàçóþùèéñÿ â àíàëè-

òè÷åñêîì ïðîìåæóòêå ïðè ðàçìûêàíèè êëþ÷à, äîñòà-

òî÷åí, ÷òîáû â íåì ïðîèçîøåë ïðîáîé ñ ïîñëåäóþùèì

ïîäõâàòîì äóãîâîãî ðàçðÿäà. Óïðàâëåíèå óçëàìè ãåíå-

ðàòîðà îñóùåñòâëÿåòñÿ îò îáùåé ïëàòû óïðàâëåíèÿ 5,

êîòîðàÿ èìååò ñâÿçü ñ êîìïüþòåðîì ÷åðåç îïòè÷åñêèé

èíòåðôåéñ.

Â íîâîì âàðèàíòå ãåíåðàòîðà ØÌ-40 (ðèñ. 6) ðåà-

ëèçîâàí àëãîðèòì èçìåðåíèÿ íàïðÿæåíèÿ íà àíàëèòè-

÷åñêîì ïðîìåæóòêå âî âðåìÿ ýêñïîçèöèè. Ýòî äàåò

îïåðàòîðó äîïîëíèòåëüíóþ âîçìîæíîñòü êîíòðîëÿ òà-

êîãî ïàðàìåòðà, êàê ìîùíîñòü äóãè. Îñíîâíûå ýëåê-

òðè÷åñêèå ïàðàìåòðû ãåíåðàòîðà ïðèâåäåíû íèæå:

Ïðåäåëû ðåãóëèðîâàíèÿ âûõîäíîãî òîêà, À . . . . . . . . 1 – 40

×àñòîòà ïîâòîðåíèÿ èìïóëüñîâ, èìï�ñ . . . . . . . . . 1 – 1000

Ñêâàæíîñòü ïðåðûâèñòîãî òîêà, % . . . . . . . . . . . . 1 – 100

Íåñòàáèëüíîñòü âûõîäíîãî òîêà, % îò ìàêñ . . . . . . . . . 0,1

Íàïðÿæåíèå ïèòàþùåé ñåòè 50 Ãö, Â . . . . . . . . . 150 – 240

Ìàêñèìàëüíàÿ ìîùíîñòü, Âò . . . . . . . . . . . . . . . . 2000

Îáùèé ÊÏÄ, %, íå ìåíåå . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 85

Ýëåêòðîäóãîâàÿ óñòàíîâêà äëÿ àíàëèçà ïîðîø-

êîâûõ ïðîá ìåòîäîì ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ «Ïîòîê».

Ñõåìîòåõíèêà ãåíåðàòîðà äóãîâîãî ðàçðÿäà òèïà

ØÌ-40 ñ íåêîòîðûìè èçìåíåíèÿìè ïðèìåíåíà â óñòà-

íîâêå «Ïîòîê», ïðåäíàçíà÷åííîé äëÿ àíàëèçà ïîðîø-

êîâûõ ïðîá ìåòîäîì ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ. Ýòà óñòà-

íîâêà ÿâëÿåòñÿ êîìïëåêñíûì ïðèáîðîì è ïðåäíàç-

íà÷åíà äëÿ ïðîâåäåíèÿ ðóòèííîãî àíàëèçà áîëüøîãî

êîëè÷åñòâà ïîðîøêîâûõ ïðîá â óñëîâèÿõ çàâîäñêîé

ëàáîðàòîðèè. Ïîìèìî ôîðìèðîâàíèÿ äóãîâîãî ðàçðÿ-

äà ñ òàêèìè æå ïàðàìåòðàìè, êàê ó ØÌ-40, îíà îáåñ-

ïå÷èâàåò àâòîìàòè÷åñêóþ êàëèáðîâêó ïîëîæåíèÿ

ýëåêòðîäîâ ïåðåä êàæäîé ýêñïîçèöèåé, à òàêæå ðàâíî-
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Ðèñ. 4. Âíåøíèé âèä ãåíåðàòîðà ØÌ-250
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Ðèñ. 5. Ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà ãåíåðàòîðà ØÌ-40

Ðèñ. 6. Âíåøíèé âèä ãåíåðàòîðà ØÌ-40



ìåðíóþ ïîäà÷ó ïîðîøêîâîé ïðîáû â çîíó ãîðåíèÿ âî

âðåìÿ ýêñïîçèöèè. Íà ðèñ. 7 ïîêàçàí âíåøíèé âèä óñ-

òàíîâêè, à íà ðèñ. 8 — åå ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà.

Îòëè÷èÿ îò ãåíåðàòîðà ØÌ-40 êîñíóëèñü åãî âû-

õîäíîé ÷àñòè. Îáà ýëåêòðîäà àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìå-

æóòêà À â óñòàíîâêå âûïîëíåíû èçîëèðîâàííûìè îò

êîðïóñà. Ýòî äàëî âîçìîæíîñòü ïðèìåíèòü ñèììåò-

ðè÷íóþ ñõåìó ïîäæèãà è âäâîå óìåíüøèòü âûñîêîå

íàïðÿæåíèå íà êàæäîì èç ýëåêòðîäîâ îòíîñèòåëüíî

êîðïóñà. Â ýëåêòðè÷åñêóþ ÷àñòü ïðèáîðà âõîäèò òàê-

æå óçåë äåçèíòåãðàòîðà 5, êîòîðûé ñîâìåñòíî ñ ïîâû-

øàþùèì òðàíñôîðìàòîðîì Òð ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ãå-

íåðàòîð ìàëîìîùíûõ âûñîêîâîëüòíûõ ðàçðÿäîâ, ñîç-

äàþùèõ óäàðíóþ çâóêîâóþ âîëíó â çîíå ïàäåíèÿ ïî-

ðîøêîâîé ïðîáû äëÿ ïîâûøåíèÿ åå îäíîðîäíîñòè. Â

âûïóñêàåìûõ â íàñòîÿùåå âðåìÿ óñòàíîâêàõ «Ïîòîê»

âìåñòî ðàíåå ïðèìåíÿâøèõñÿ øàãîâûõ äâèãàòåëåé ïî-

äà÷è ïðîáû èñïîëüçîâàíû êîëëåêòîðíûå äâèãàòåëè

ïîñòîÿííîãî òîêà 8 ñ ïîíèæàþùèìè ðåäóêòîðàìè. Ýòî

ïîçâîëèëî óáðàòü ìèêðîâèáðàöèþ è ðàññûïàíèå íåêî-

òîðûõ âèäîâ ïðîáû íà òðàíñïîðòåðíîé ëåíòå.

Ýëåêòðîìàãíèòíàÿ ñîâìåñòèìîñòü ãåíåðàòî-

ðîâ. Ñïåöèôèêà ðàáîòû ñ ãåíåðàòîðàìè ýëåêòðè÷åñêî-

ãî ðàçðÿäà òðåáóåò ïðèíÿòèÿ îñîáûõ ìåð äëÿ îáåñïå-

÷åíèÿ èõ ýëåêòðîìàãíèòíîé ñîâìåñòèìîñòè. Âûñîêî-

âîëüòíûé ðàçðÿä ÿâëÿåòñÿ ñèëüíûì èñòî÷íèêîì ïî-

ìåõ, íàðóøàþùèì ðàáîòó âûñîêîòî÷íîãî îáîðóäîâà-

íèÿ, â òîì ÷èñëå êîìïüþòåðîâ. Îñíîâíîå èçëó÷åíèå

ïîìåõè ïðîèñõîäèò â ìîìåíò ïîäæèãà äóãè, à èñòî÷-

íèêîì ýòîé ïîìåõè ñëóæèò êàê àíàëèòè÷åñêèé çàçîð

øòàòèâà, òàê è ïðîâîäà, ñîåäèíÿþùèå øòàòèâ ñ ãåíå-

ðàòîðîì. ×òîáû ñâåñòè ê ìèíèìóìó óðîâåíü ýòîé ïî-

ìåõè, àíàëèòè÷åñêèå øòàòèâû èìåþò çàìêíóòûé ìå-

òàëëè÷åñêèé çàçåìëåííûé êîðïóñ, à ïîäâîäÿùèå ïðî-

âîäà â ãåíåðàòîðàõ «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ» âûïîëíåíû â

âèäå ñèììåòðè÷íîé ïàðû êîàêñèàëüíûõ êàáåëåé ñ çà-

çåìëåííûìè îïëåòêàìè è ñíàáæåíû äîïîëíèòåëüíûì
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Ðèñ. 7. Âíåøíèé âèä óñòàíîâêè «Ïîòîê»
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Ðèñ. 8. Ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà óñòàíîâêè «Ïîòîê»: 1 — ñåòå-

âîé ôèëüòð; 2 — êîððåêòîð êîýôôèöèåíòà ìîùíîñòè ñ òðàíñ-

ôîðìàòîðíîé ðàçâÿçêîé; 3 — ôîðìèðîâàòåëü èìïóëüñîâ; 4 —

ýëåêòðîííûé âûñîêîâîëüòíûé êëþ÷; 5 — äåçèíòåãðàòîð; 6 —

ïëàòà óïðàâëåíèÿ; 7 — ïóëüò ðó÷íîãî óïðàâëåíèÿ; 8 — äâèãàòå-

ëè êàëèáðàòîðà è òðàíñïîðòåðîâ

à á

Ðèñ. 9. Çàâèñèìîñòü ñèãíàëà ïîìåõè îò âðåìåíè (100 íñ�äåë) ïðè èñïîëüçîâàíèè: à — îáû÷íîé äâóõïðîâîäíîé ëèíèè; á — ñèììåò-

ðè÷íîé êîàêñèàëüíîé ñõåìû



ôèëüòðîì ñèíôàçíîé ïîìåõè. Äëÿ ñðàâíåíèÿ íà ðèñ. 9

ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè ñèãíàëà ïîìåõè (â îòí. åä.) îò

âðåìåíè, âîçíèêàþùåé â ìîìåíò ýëåêòðè÷åñêîãî ïðî-

áîÿ àíàëèòè÷åñêîãî çàçîðà ïðè èñïîëüçîâàíèè îáû÷-

íîé äâóõïðîâîäíîé ëèíèè (ðèñ. 9, à) è ñèììåòðè÷íîé

êîàêñèàëüíîé ñõåìû (ðèñ. 9, á ). Âèäíî, ÷òî ñèììåò-

ðè÷íàÿ ñõåìà ïîäêëþ÷åíèÿ îáåñïå÷èâàåò ñóùåñòâåí-

íîå ñíèæåíèå óðîâíÿ ýëåêòðîìàãíèòíûõ ïîìåõ.

Òàêèì îáðàçîì, ñîçäàíî ñåìåéñòâî ïðîãðàììèðóå-

ìûõ ãåíåðàòîðîâ äëÿ âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîí-

íûõ ñïåêòðîâ «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ». Â íàñòîÿùåå âðåìÿ

ýòè ãåíåðàòîðû øèðîêî ïðèìåíÿþòñÿ íà ïðåäïðèÿòèÿõ

ïðè àíàëèçå ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëîâ, äëÿ ïðÿìîãî àíà-

ëèçà ñîñòàâà ÷óãóíîâ, ñòàëåé, ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ íà

îñíîâå ìåäè, àëþìèíèÿ, ñâèíöà è äðóãèõ ìåòàëëîâ â

àðãîíîâûõ è âîçäóøíûõ øòàòèâàõ [5 – 8]. Óïðàâëåíèå

îñóùåñòâëÿåòñÿ îò êîìïüþòåðà è íå òðåáóåò ó÷àñòèÿ

îïåðàòîðà ïðè ñìåíå ðåæèìîâ ãåíåðàöèè âî âðåìÿ ðà-

áîòû ñ ðàçíûìè ìåòîäèêàìè àíàëèçà. Âñå ãåíåðàòîðû

«Øàðîâàÿ ìîëíèÿ» ïîçâîëÿþò èçìåíÿòü ðåæèì ãåíå-

ðàöèè (ïîëÿðíîñòü, àìïëèòóäà òîêà, ÷àñòîòà) â õîäå

îäíîé ýêñïîçèöèè.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 17 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Îïèñàí äâóõèìïóëüñíûé ëàçåðíûé èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ, îáåñ-

ïå÷èâàþùèé âîçìîæíîñòü ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà òâåðäûõ ïðîá ëþáîãî òèïà — ìåòàëëîâ, ìèíåðà-

ëîâ, ñòåêîë è äðóãèõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ ñ àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ.

Ïîêàçàíî óâåëè÷åíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ áîëåå ÷åì íà

ïîðÿäîê ïðè çàäåðæêå ìåæäó èìïóëüñàìè îò 1 äî 60 ìêñ. Îïðåäåëåíà îïòèìàëüíàÿ äëÿ ïðîâåäå-

íèÿ àíàëèçà ïëîòíîñòü ýíåðãèè ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ 100 – 150 Äæ�ñì2.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ëàçåðíàÿ àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ; àáëÿöèÿ; òâåðäîòåëüíûé YAG:

Nd ëàçåð ñ ýëåêòðîîïòè÷åñêîé ìîäóëÿöèåé äîáðîòíîñòè; äâóõèìïóëüñíûé ðåæèì îáëó÷åíèÿ.

Áîëüøîå êîëè÷åñòâî ïóáëèêàöèé [1 – 4], ïîñâÿùåí-

íûõ ëàçåðíîé àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè

(ËÀÝÑ), îòðàæàåò âîçðîñøèé çà ïîñëåäíèå äåñÿòèëå-

òèÿ èíòåðåñ ê ýòîé îáëàñòè. Ïðåæäå âñåãî ýòî ñâÿçàíî

ñî çíà÷èòåëüíûì òåõíè÷åñêèì ïðîãðåññîì, äîñòèã-

íóòûì â îáëàñòè ëàçåðíûõ èñòî÷íèêîâ è ñèñòåì ðåãè-

ñòðàöèè, ÷òî ïðèâåëî ê ñîçäàíèþ øèðîêîãî ñïåêòðà

êîììåð÷åñêè äîñòóïíûõ ëàçåðíûõ àòîìíî-ýìèññèîí-

íûõ ñïåêòðîìåòðîâ, ïðèãîäíûõ êàê äëÿ êà÷åñòâåííî-

1
Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæêå ïðîãðàììû

Ïðåçèäèóìà ÐÀÍ ¹ 2010-8.
2

ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ.
3

ÎÎÎ «ÌÅÇÎÍ», ã. Áåðäñê, Íîâîñèáèðñêàÿ îáë., Ðîññèÿ.
4

Èíñòèòóò àâòîìàòèêè è ýëåêòðîìåòðèè ÑÎ ÐÀÍ, Íîâî-

ñèáèðñê, Ðîññèÿ; e-mail: labusov@vmk.ru



ãî, òàê è êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà. Íåñîìíåííûì ïðå-

èìóùåñòâîì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ñ ïîìîùüþ ëàçåðà

ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà õèìè÷åñêî-

ãî ñîñòàâà ëþáûõ âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ êàê òîêîïðî-

âîäÿùèõ (ìåòàëëû è ñïëàâû), òàê è äèýëåêòðèêîâ

(ñòåêëî, êåðàìèêà, ïëàñòìàññû, ïîðîøêè) áåç äîïîë-

íèòåëüíîé ïîäãîòîâêè ïðîáû. Ñïîñîáíîñòü ëàçåðíîãî

ëó÷à ê ôîêóñèðîâêå íà íåáîëüøóþ ïëîùàäü è àáëÿöèÿ

ìàëîãî êîëè÷åñòâà âåùåñòâà äàþò âîçìîæíîñòü ïðî-

âåñòè ìèêðîàíàëèç âêëþ÷åíèé è âûïîëíèòü äâóõìåð-

íîå ñêàíèðîâàíèå ïîâåðõíîñòè ïðàêòè÷åñêè áåç ðàç-

ðóøåíèÿ ïðîáû. Âñå ýòî äåëàåò ìåòîä ËÀÝÑ âîñòðå-

áîâàííûì â îáëàñòè êðèìèíàëèñòèêè, ñóäåáíîé ýêñ-

ïåðòèçû, êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ìàòåðèàëîâ íà ïðîèçâîä-

ñòâå è ïðè ïîëåâûõ ãåîëîãè÷åñêèõ èññëåäîâàíèÿõ.

Ê íåäîñòàòêàì ìåòîäà ËÀÝÑ ìîæíî îòíåñòè òî, ÷òî

åãî ÷óâñòâèòåëüíîñòü ïî ìíîãèì ýëåìåíòàì óñòóïàåò

äóãîâîìó âîçáóæäåíèþ è íàõîäèòñÿ íà óðîâíå èñêðî-

âûõ ìåòîäèê. Ïîýòîìó ËÀÝÑ ñêîðåå äîïîëíÿåò, íå-

æåëè ïîëíîñòüþ çàìåíÿåò ñóùåñòâóþùèå ìåòîäèêè.

Àíàëèòè÷åñêèå ëàáîðàòîðèè çàèíòåðåñîâàíû â ýòîì

îáîðóäîâàíèè, íî â áîëüøåé ñòåïåíè êàê äîïîëíè-

òåëüíîé îïöèè ê óñòàíîâêå, èìåþùåéñÿ â èõ ðàñïîðÿ-

æåíèè. Îäíàêî êîììåð÷åñêèå ñèñòåìû ËÀÝÑ, êàê ïðà-

âèëî, ÿâëÿþòñÿ çàìêíóòûìè ñèñòåìàìè, ò.å. ãåíåðàòîð

ñïåêòðîâ è ñïåêòðîìåòð ñîñòàâëÿþò åäèíîå öåëîå. Äëÿ

ðåøåíèÿ çàäà÷è ìîäåðíèçàöèè ñóùåñòâóþùèõ ñèñòåì

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» ðàç-

ðàáîòàëà ñîáñòâåííûé ëàçåðíûé èñòî÷íèê âîçáóæäå-

íèÿ ñïåêòðîâ, ñîâìåñòèìûé ñ ëþáûì ñïåêòðîìåòðîì,

îñíàùåííûì ìíîãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèñ-

ñèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ.

Öåëü ðàáîòû — èíôîðìèðîâàòü ñïåöèàëèñòîâ î

ðàçðàáîòêå äâóõèìïóëüñíîãî ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà âîç-

áóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ, îçíàêîìèòü

ñ åãî õàðàêòåðèñòèêàìè è èõ âëèÿíèåì íà èíòåíñèâ-

íîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ.

Áëîê-ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè ïðåä-

ñòàâëåíà íà ðèñ. 1. Ãåíåðàòîð ñïåêòðîâ ïðåäñòàâëÿåò

ñîáîé òâåðäîòåëüíûé YAG: Nd ëàçåð ñ ýëåêòðîîïòè-

÷åñêîé ìîäóëÿöèåé äîáðîòíîñòè. Ëàçåð ñîñòîèò èç

äâóõ êàíàëîâ, èçëó÷åíèå êîòîðûõ ñîâìåùåíî â ïðî-

ñòðàíñòâå è ðàçíåñåíî âî âðåìåíè äëÿ ðåàëèçàöèè òàê

íàçûâàåìîãî «äâóõèìïóëüñíîãî» ðåæèìà îáëó÷åíèÿ.

Ýíåðãèÿ èìïóëüñà â îáîèõ êàíàëàõ ëàçåðà îäèíàêîâà,

ïîýòîìó â äàëüíåéøåì ïðè îïèñàíèè óñëîâèé ýêñïå-

ðèìåíòà áóäåò èìåòüñÿ â âèäó ñóììàðíàÿ ýíåðãèÿ äâóõ

èìïóëüñîâ, à ïîä îäíîèìïóëüñíûì ðåæèìîì — îäíî-

âðåìåííàÿ ðàáîòà îáîèõ êàíàëîâ. Òåõíè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè èñòî÷íèêà ïðèâåäåíû íèæå:

Íàïðÿæåíèå ïèòàíèÿ . . . . . . . . . . . . . . . . . 220 – 240 Â

(10 À, 50�60 Ãö)

Ïîòðåáëÿåìàÿ ìîùíîñòü, Âò, íå áîëåå . . . . . . . . . . . 1500

Îïòè÷åñêèå ïàðàìåòðû

Äëèíà âîëíû, íì . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1064

Ìàêñèìàëüíàÿ ýíåðãèÿ, ìÄæ . . . . . . . . . . . . . . . . . 600

(300 ìÄæ íà êàæäûé êàíàë)

Ìàêñèìàëüíàÿ ñðåäíÿÿ ìîùíîñòü, Âò . . . . . . . . . . . . . . 6

×àñòîòà ïîâòîðåíèÿ èìïóëüñîâ . . . . Îò îäèíî÷íîãî äî 20 Ãö

Äëèòåëüíîñòü èìïóëüñà, íñ . . . . . . . . . . . . . . . . . . <10

Èíòåðâàë ìåæäó èìïóëüñàìè

â äâóõèìïóëüñíîì ðåæèìå, ìêñ . . . . . . . . . . . Äî 100

Ðàçìåð ïÿòíà â ïëîñêîñòè îáëó÷åíèÿ, ìêì . . . . . 300 – 1000,

ðåãóëèðóåìûé

Ëàçåð-öåëåóêàçàòåëü . . . . . . . . . . . . . . . . . . Äèîäíûé,

1 ìÂò, 650 íì

Ïàðàìåòðû ñèñòåìû âèçóàëèçàöèè è ïîçèöèîíèðîâàíèÿ

Óâåëè÷åíèå ìèêðîñêîïà, êðàò . . . . . . . . . . . . . . . . . 16

Îïòè÷åñêîå ðàçðåøåíèå ìèêðîñêîïà, ë�ìì . . . . Íå ìåíåå 50

Ìàêñèìàëüíûé ðàçìåð

âèäåîèçîáðàæåíèÿ, ïèêñåëåé . . . . . . . . . . 1600 × 1200

Äèàïàçîí ñêàíèðîâàíèÿ

ïî êîîðäèíàòàì X è Y, ìì . . . . . . . . . Íå ìåíåå 20 × 20

Ìàêñèìàëüíî äîïóñòèìûå ãàáàðèòû ïðîáû, ìì . . 60 × 80 × 30

Ñèñòåìà îõëàæäåíèÿ . . . . Îäíîêîíòóðíàÿ âîçäóøíî-âîäÿíàÿ

Ñèñòåìà óïðàâëåíèÿ. . . . . . . Îò ïåðñîíàëüíîãî êîìïüþòåðà
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ñïåêòðîìåòðà

Ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä»

Èñòî÷íèê

ïèòàíèÿ ëàçåðà

Ñèñòåìà

îõëàæäåíèÿ

Êîìïüþòåð

Ðèñ. 1. Áëîê-ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè



Ãàáàðèòíûå ðàçìåðû, ìì. . . . . . . . . . . . . 550 × 250 × 500

Ìàññà, êã. . . . . . . . . . . . . . . . . . 43 (íåòòî), 52 (áðóòòî)

Âíåøíèé âèä ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà ïîêàçàí íà

ðèñ. 2. Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå ãåíåðàòîðà îñóùå-

ñòâëÿåò ñèíõðîíèçàöèþ ñ ìíîãîêàíàëüíûì ñïåêòðî-

ìåòðîì âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ «Ãðàíä», â ñîñòàâ êîòî-

ðîãî âõîäÿò äâà ìíîãîêàíàëüíûõ àíàëèçàòîðà àòîì-

íî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ, è ïîçâîëÿåò ïðîâî-

äèòü àâòîìàòèçèðîâàííîå ñêàíèðîâàíèå ïîâåðõíîñòè

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ, à òàêæå ñîõðàíåíèå â ïàìÿòè

êîìïüþòåðà âèäåîèçîáðàæåíèÿ ñ ïðèâÿçêîé ê öèôðî-

âûì ñïåêòðàì [5].

Èññëåäóåìûé îáðàçåö ïîìåùàëñÿ íà òðåõêîîðäè-

íàòíûé ñòîëèê â ðàáî÷óþ êàìåðó. Ïåðåìåùåíèå ñòî-

ëèêà ïî âåðòèêàëè îñóùåñòâëÿåòñÿ ðó÷íûì ñïîñîáîì,

à ïî äâóì êîîðäèíàòàì â ãîðèçîíòàëüíîé ïëîñêîñòè —

ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîïðèâîäîâ. Ïåðåìåùåíèåì îáðàçöà

ïî âåðòèêàëè äîáèâàëèñü ÷åòêîãî èçîáðàæåíèÿ ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöà. Èçîáðàæåíèå ìîæíî áûëî íàáëþ-

äàòü êàê íåïîñðåäñòâåííî ñ ïîìîùüþ áèíîêóëÿðíîãî

ìèêðîñêîïà, òàê è íà ýêðàíå ìîíèòîðà êîìïüþòåðà ñ

ïîìîùüþ âèäåîêàìåðû. Âûáîð ìåñòà àíàëèçà íà ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöà îñóùåñòâëÿåòñÿ àâòîìàòèçèðîâàí-

íûì ïåðåìåùåíèåì â ãîðèçîíòàëüíîé ïëîñêîñòè.

Ïîñêîëüêó ïðîöåññ ïëàçìîîáðàçîâàíèÿ ñóùå-

ñòâåííî çàâèñèò îò ðåæèìà âîçáóæäåíèÿ, èçó÷àëèñü

çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îò

ïàðàìåòðîâ ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà. Ýêñïåðèìåíò ïîêà-

çàë, ÷òî èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé çíà÷è-

òåëüíî âîçðàñòàåò, åñëè îáëó÷àòü îáðàçåö ïîñëåäîâà-

òåëüíî èìïóëüñàìè, ðàçäåëåííûìè èíòåðâàëîì â íå-

ñêîëüêî ìèêðîñåêóíä. Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåí

àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòð îáðàçöà áðîíçû ïðè îä-

íîâðåìåííîì âîçäåéñòâèè îáîèõ êàíàëîâ ëàçåðà (íèæ-

íèé ñïåêòð) è ïðè èíòåðâàëå ìåæäó íèìè 10 ìêñ

(âåðõíèé ñïåêòð). Âèäíî, ÷òî èíòåíñèâíîñòü ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé ïðè âîçáóæäåíèè ðàçíåñåííûìè âî

âðåìåíè èìïóëüñàìè âîçðàñòàåò áîëåå ÷åì íà ïîðÿ-

äîê. Àíàëîãè÷íîå ïîâåäåíèå íàáëþäàëîñü íà âñåõ èñ-

ñëåäóåìûõ îáðàçöàõ è íà âñåõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèÿõ

ýëåìåíòîâ. Ýòîò ýôôåêò õîðîøî èçâåñòåí è ïîäðîáíî

îïèñàí â ëèòåðàòóðå [1 – 4]. Öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû

íå ÿâëÿëîñü èññëåäîâàíèå ïðèðîäû ýòîãî ÿâëåíèÿ, íî,

îïèðàÿñü íà ðàáîòû [6, 7], ìîæíî óòâåðæäàòü, ÷òî ïðè

àòìîñôåðíûõ óñëîâèÿõ èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé ïðè «äâóõèìïóëüñíîì» âîçáóæäåíèè âîçðàñòà-

åò çà ñ÷åò áîëåå ýôôåêòèâíîé àáëÿöèè ìàòåðèàëà.

Ïðèòîì ñêîðîñòü àáëÿöèè âîçðàñòàåò äî çíà÷åíèé,

äîñòèæèìûõ òîëüêî â óñëîâèÿõ âàêóóìà [7]. Ýòî ìîæ-

íî îáúÿñíèòü òåì, ÷òî ïåðâûé èìïóëüñ ïà÷êè ñîçäàåò

ëîêàëüíóþ çîíó ïîíèæåííîãî äàâëåíèÿ, òåì ñàìûì

êàðäèíàëüíî ìåíÿÿ óñëîâèÿ äëÿ âîçäåéñòâèÿ âòîðîãî

èìïóëüñà. Â ïîëüçó ýòîé «âàêóóìíîé» ãèïîòåçû ãîâî-

ðèò è òî, ÷òî â äèíàìè÷åñêîì ñïåêòðå ïîñëå âòîðîãî

èìïóëüñà íå íàáëþäàåòñÿ ëèíèé àçîòà [6].

Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíà çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèåâîãî ñïëàâà îò âðå-

ìåííîãî èíòåðâàëà ìåæäó èìïóëüñàìè ëàçåðà. Íà÷è-

íàÿ ñ 1 ìêñ èíòåíñèâíîñòü ëèíèé ðåçêî âîçðàñòàåò è

ñóùåñòâåííî íå ìåíÿåòñÿ âïëîòü äî ìàêñèìàëüíî âîç-

ìîæíîãî äëÿ äàííîãî ïðèáîðà èíòåðâàëà â 60 ìêñ, ò.å.

ðàçðÿæåííàÿ îáëàñòü, ñîçäàííàÿ ïåðâûì èìïóëüñîì

öóãà, ñóùåñòâóåò êàê ìèíèìóì 60 ìêñ. Â ðàáîòå [7]

âðåìÿ æèçíè çîíû ïîíèæåííîãî äàâëåíèÿ ïðè àíàëî-

ãè÷íûõ ïàðàìåòðàõ ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ (äëèòåëü-

íîñòü èìïóëüñà 10 íñ è ïëîòíîñòü ýíåðãèè ïîðÿäêà

100 Äæ�ñì2) îöåíèâàåòñÿ â 250 ìêñ. Áîëåå äåòàëüíîå

èññëåäîâàíèå ðàçëè÷íûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëå-

ìåíòîâ èññëåäîâàííûõ îáðàçöîâ âûÿâëÿåò íàëè÷èå ëî-

êàëüíûõ ìàêñèìóìîâ â çàâèñèìîñòÿõ èõ èíòåíñèâíî-

ñòè îò âðåìåíè èíòåðâàëà ìåæäó èìïóëüñàìè. Îäíàêî
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Ðèñ. 3. Ñðàâíåíèå àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ïðè îäíîâðå-

ìåííîì âîçäåéñòâèè îáîèõ êàíàëîâ ëàçåðà (1 — íèæíèé

ñïåêòð) è ïðè èíòåðâàëå ìåæäó íèìè 10 ìêñ (2 — âåðõíèé

ñïåêòð)



îíè íå íîñÿò ñèñòåìíîãî õàðàêòåðà è êà÷åñòâåííî íå

ìåíÿþò îáùóþ êàðòèíó, ïîýòîìó ìîæíî óòâåðæäàòü,

÷òî ñ ïðàêòè÷åñêîé òî÷êè çðåíèÿ ïîäîéäåò ëþáîé èí-

òåðâàë ìåæäó èìïóëüñàìè îò 1 äî 60 ìêñ.

Çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

îò ýíåðãèè èìïóëüñîâ íîñÿò áîëåå ñëîæíûé õàðàêòåð

è íå ïîääàþòñÿ ïðîñòîìó àíàëèòè÷åñêîìó îïèñàíèþ.

Íàèáîëåå íàãëÿäíîé âûãëÿäèò êàðòèíà çàâèñèìîñòè

èíòåíñèâíîñòè ëèíèé îò ïëîòíîñòè ýíåðãèè ïðè èçìå-

íåíèè ðàçìåðà ïÿòíà ëàçåðà â ïëîñêîñòè îáëó÷åíèÿ.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè

ëèíèè îñíîâû ñòàëüíîãî îáðàçöà îò ïëîòíîñòè ýíåð-

ãèè ïðè ôèêñèðîâàííûõ çíà÷åíèÿõ ýíåðãèè è èçìåíå-

íèè äèàìåòðà ïÿòíà îò 300 äî 1000 ìêì. Èç ðèñóíêà

ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî íà÷èíàÿ ñ ïîðîãîâîãî çíà÷åíèÿ

ïîðÿäêà 10 – 20 Äæ�ñì2 èíòåíñèâíîñòü ëèíèè ìîíî-

òîííî âîçðàñòàåò âïëîòü ïî ïëîòíîñòåé ýíåðãèè

100 – 150 Äæ�ñì2, çàòåì âõîäèò â íàñûùåíèå, âåëè-

÷èíà êîòîðîãî çàâèñèò îò ïîëíîé ýíåðãèè èìïóëüñà.

Ïîñêîëüêó â ñïåêòðå ëèíèè ïðè ïëîòíîñòÿõ ýíåðãèè

ëàçåðà âûøå 100 Äæ�ñì2 íå íàáëþäàåòñÿ ïðèçíàêîâ

ñàìîïîãëîùåíèÿ, ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî äîñòèã-

íóòà ïðåäåëüíàÿ ñòåïåíü àáëÿöèè ìàòåðèàëà. Ñ òî÷êè

çðåíèÿ ïðàêòèêè àíàëèçà ïëîòíîñòè ýíåðãèè 100 –

150 Äæ�ñì2 ÿâëÿþòñÿ îïòèìàëüíûìè, ò.å. ïðè ðàáîòå

ñ ðàçìåðîì çîíû îáëó÷åíèÿ 1000 ìêì íóæíî óñòàíî-

âèòü ìàêñèìàëüíóþ ýíåðãèþ ëàçåðà â 600 ìÄæ, à ïðè

óìåíüøåíèè ïÿòíà äî 300 ìêì ëó÷øå ïîíèçèòü ýíåð-

ãèþ äî 100 ìÄæ è óâåëè÷èòü ÷àñòîòó ïîâòîðåíèÿ â

øåñòü ðàç, íåæåëè ïðîäîëæàòü ðàáîòàòü ñ ýíåðãèåé

600 ìÄæ. Ýòî äàñò áîëåå èíòåíñèâíûé ñèãíàë ïðè òîé

æå ñóììàðíîé ýêñïîçèöèè.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàí äâóõèìïóëüñíûé ëà-

çåðíûé èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ. Ïîêàçàíî óâåëè÷åíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ áîëåå ÷åì

íà ïîðÿäîê ïðè çàäåðæêå ìåæäó èìïóëüñàìè >1 ìêñ.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ðåêîìåíäîâàíî èñïîëüçîâàòü

ïëîòíîñòè ýíåðãèè ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ îò 100 äî

150 Äæ�ñì2. Èñòî÷íèê ïðèãîäåí äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíà-

ëèçà òâåðäûõ ïðîá ëþáîãî òèïà — ìåòàëëîâ, ìèíåðà-

ëîâ, ñòåêîë è äðóãèõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìíîãîêàíàëü-

íûõ ñïåêòðîìåòðîâ ñ àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ.
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé àëþ-

ìèíèåâîãî ñïëàâà îò âðåìåííîãî èíòåðâàëà ìåæäó èìïóëüñàìè

ëàçåðà. Ýíåðãèÿ 600 ìÄæ, äèàìåòð ïÿòíà îáëó÷åíèÿ 300 ìêì

20

15

10

5

0

0 100 200 300 400 500 600 700

E = 100 (Fe232)

E = 200 (Fe232)

E = 300 (Fe232)

E = 400 (Fe232)

E = 500 (Fe232)

E = 600 (Fe232)

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü

ë
è

í
è

è
,
î
ò
í

.
å
ä

.

Ïëîòíîñòü ýíåðãèè, Äæ ñì� 2

Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ëèíèè îñíîâû ñòàëüíîãî

îáðàçöà îò ïëîòíîñòè ýíåðãèè ïðè ôèêñèðîâàííûõ çíà÷åíèÿõ

ýíåðãèè è èçìåíåíèè äèàìåòðà ïÿòíà îò 300 äî 1000 ìêì
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 24 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ñîîáùàåòñÿ î ðàçðàáîòêå óíèâåðñàëüíîãî ãåíåðàòîðà «Âåçóâèé-3». Îïñàíû ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõå-

ìà, ðåæèìû ðàáîòû è îðãàíû óïðàâëåíèÿ ãåíåðàòîðà. Ïðèâåäåíû îñîáåííîñòè ðàáîòû ãåíåðàòîðà

â ðåæèìàõ ïåðåìåííîãî, ïðåðûâèñòîãî è êîìáèíèðîâàííîãî ðàçðÿäîâ, à òàêæå ñîîáùàåòñÿ î âîç-

ìîæíîñòÿõ îäèíî÷íîãî èìïóëüñíîãî ðàçðÿäà. Äàíû ðåêîìåíäàöèè ïî ïðèìåíåíèþ ðåæèìîâ ãåíå-

ðàòîðà äëÿ àíàëèçà ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ;

äóãîâîé ðàçðÿä; êîìáèíèðîâàííûé ðàçðÿä; èìïóëüñíûé ðàçðÿä.

Äóãîâîé è èñêðîâîé ýëåêòðè÷åñêèå ðàçðÿäû çàíèìàþò

âåäóùåå ìåñòî â êà÷åñòâå èñòî÷íèêîâ âîçáóæäåíèÿ

ñïåêòðà äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà (ÀÝÑ) ìåòàëëè÷åñêèõ è ïîðîøêîâûõ ïðîá. Òàêèå

ãåíåðàòîðû, ñîçäàííûå â XX âåêå, ðàáîòàëè íà ÷àñòîòå

ñåòè ïèòàíèÿ 50 Ãö è èñïîëüçîâàëè áàëëàñòíûé ðåçè-

ñòîð äëÿ çàäàíèÿ (ðåãóëèðîâêè) òîêà äóãè. Êàê ñëåä-

ñòâèå, îíè èìåëè áîëüøèå ãàáàðèòû, íèçêèé ÊÏÄ, âû-

ñîêóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü âûõîäíîãî òîêà ê íåñòàáèëü-

íîñòè ïèòàþùåãî íàïðÿæåíèÿ ñåòè è èçìåíåíèÿì

ìåæýëåêòðîäíîãî ðàññòîÿíèÿ. Ðàçâèòèå ñèëîâîé ïî-

ëóïðîâîäíèêîâîé òåõíèêè â 1990-õ ãîäàõ ïîçâîëèëî

ñîçäàòü ãåíåðàòîðû, ðàáîòàþùèå íà ÷àñòîòàõ áîëåå

20 êÃö è èñïîëüçóþùèå àêòèâíûå ðåãóëÿòîðû òîêà.

Òàêèå ãåíåðàòîðû èìåþò ìàëûå ãàáàðèòû, âûñîêèé

ê.ï.ä. (äî 90 %), íèçêóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü âûõîäíîãî

òîêà ê íåñòàáèëüíîñòè ïèòàþùåãî íàïðÿæåíèÿ ñåòè è

èçìåíåíèÿì ìåæýëåêòðîäíîãî ðàññòîÿíèÿ. Ýòè ïðèí-

öèïû áûëè ðåàëèçîâàíû â ãåíåðàòîðå «Âåçóâèé» [1].

Áîëåå ñîâåðøåííûé ãåíåðàòîð «Âåçóâèé-2» îòëè÷àëñÿ

îò ïðåäøåñòâåííèêà íàëè÷èåì âñòðîåííîãî ìèêðîêîí-

òðîëëåðà è èñêðîâîãî ðåæèìà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà

[2]. Óïðàâëåíèå îñóùåñòâëÿëîñü îò êîìïüþòåðà èëè

êíîïîê, ðàñïîëîæåííûõ íà ïåðåäíåé ïàíåëè, è ïîç-

âîëÿëî áûñòðî çàäàòü ðåæèì ðàáîòû: òèï è ïàðàìåòðû

ðàçðÿäà (âåëè÷èíà òîêà, ïåðèîä, ñêâàæíîñòü è ò.ä.).

Â ãåíåðàòîðàõ «Âåçóâèé» è «Âåçóâèé-2» â êà÷åñòâå

ðåãóëèðóþùåãî ýëåìåíòà òîêà äóãè ïðèìåíÿëñÿ ìàã-

íèòíûé óñèëèòåëü, êîòîðûé èìåë íåäîñòàòî÷íî âû-

ñîêîå áûñòðîäåéñòâèå äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ êîðîòêèõ

èìïóëüñîâ òîêà. Ïðîãðåññ â ðàçâèòèè ïîëóïðîâîä-

íèêîâîé òåõíèêè è ðàñòóùèå ïîòðåáíîñòè â íîâûõ èñ-

òî÷íèêàõ âîçáóæäåíèÿ äëÿ ÀÝÑ àíàëèçà ñòèìóëèðîâà-

ëè ðàçðàáîòêó íîâîãî ãåíåðàòîðà «Âåçóâèé-3».

Öåëü íàñòîÿùåé ñòàòüè — îçíàêîìèòü ÷èòàòåëÿ ñ

óñòðîéñòâîì è âîçìîæíîñòÿìè ãåíåðàòîðà «Âåçó-

âèé-3».

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåí âíåøíèé âèä ãåíåðàòîðà «Âå-

çóâèé-3», ïîäêëþ÷åííîãî ê øòàòèâó «Êðèñòàëë», à íà

ðèñ. 2 — åãî ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà. Êîíñòðóêòèâíî

ãåíåðàòîð âûïîëíåí â âèäå áëîêîâ ñòàáèëèçàöèè òîêà,

à òàêæå ïîäæèãà, ñâÿçàííûõ ìåæäó ñîáîé äâóìÿ êà-

áåëÿìè (ñèëîâûì è óïðàâëåíèÿ). Áëîê ñòàáèëèçàöèè

òîêà îñóùåñòâëÿåò ãåíåðàöèþ è ñòàáèëèçàöèþ òîêà

äëÿ âûáðàííîãî òèïà ðàçðÿäà, à áëîê ïîäæèãà îáåñïå-

÷èâàåò âûñîêîâîëüòíûé ðàçðÿä äëÿ ïðîáîÿ àíàëèòè-

÷åñêîãî ïðîìåæóòêà. Áëîê ïîäæèãà ðàçìåùàåòñÿ âíó-

òðè êîðïóñà ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîãî øòàòèâà (ÓØÒ,

ÈÂÑ, «Êðèñòàëë» è ò.ä.), ÷òî ñíèæàåò óðîâåíü èçëó-

÷àåìûõ ãåíåðàòîðîì ýëåêòðîìàãíèòíûõ ïîìåõ, à òàê-

æå èñêëþ÷àåò íåîáõîäèìîñòü èñïîëüçîâàíèÿ âûñîêî-

âîëüòíûõ êàáåëåé. Áëîê ñòàáèëèçàöèè òîêà ñîñòîèò èç

èñòî÷íèêà íèçêîâîëüòíîãî ïèòàíèÿ ÈÏ, áëîêà óïðàâ-

ëåíèÿ ÁÓ, âõîäíîãî âûïðÿìèòåëÿ ÂÂ ñ êîððåêòîðîì

êîýôôèöèåíòà ìîùíîñòè ñåòè ÊÊÌ, ãåíåðàòîðà òîêà ñ

èíâåðòîðîì ÃÒ, ðàçäåëèòåëüíîãî òðàíñôîðìàòîðà ÐÒ,

êîíâåðòîðà òîêà ÊÒ.

Èñòî÷íèê íèçêîâîëüòíîãî ïèòàíèÿ îáåñïå÷èâàåò

ïèòàíèåì âíóòðåííèå ñõåìû ãåíåðàòîðà è øòàòèâà.

Âõîäíîé âûïðÿìèòåëü ñ êîððåêòîðîì êîýôôèöèåíòà

ìîùíîñòè ñåòè ïðåîáðàçóþò ïåðåìåííîå íàïðÿæåíèå

ñåòè 220 Â, 50 Ãö â ïîñòîÿííîå íàïðÿæåíèå 360 Â.

Âêëþ÷åíèå â ñåòü ïåðåìåííîãî òîêà íåëèíåéíîé

íàãðóçêè, êàêîé ÿâëÿåòñÿ ãåíåðàòîð ñ ïðåîáðàçîâàíèåì

÷àñòîòû, ïðèâîäèò ê òîìó, ÷òî ïîòðåáëÿåìûé òàêîé íà-

ãðóçêîé òîê èìååò èìïóëüñíûé õàðàêòåð ñ áîëüøèì

ñîäåðæàíèåì âûñîêèõ ãàðìîíèê, èç-çà êîòîðûõ âîçíè-

êàþò ïðîáëåìû âçàèìíîãî âëèÿíèÿ ïðè ðàáîòå ðàçëè÷-

íîãî îáîðóäîâàíèÿ. Íàëè÷èå ÊÊÌ âî âõîäíîì âûïðÿ-

ìèòåëå óñòðàíÿåò ýòîò íåäîñòàòîê. Ïîòðåáëÿåìûé èç

ñåòè òîê ñòàíîâèòñÿ ñèíóñîèäàëüíûì, ÷òî ïðèâîäèò ê

ñíèæåíèþ óðîâíÿ ïîìåõ, îòïðàâëÿåìûõ â ñåòü. Â ðå-

çóëüòàòå ïðèáîð óäîâëåòâîðÿåò òðåáîâàíèÿì ýëåêòðî-

ìàãíèòíîé ñîâìåñòèìîñòè â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ Ð

51317.3.2–2006 [3]. Êðîìå òîãî, ýòî ñíèæàåò íàãðóçêó

íà ïèòàþùóþ ñåòü ïðè ðàáîòå è îáåñïå÷èâàåò ãåíåðà-

òîð ñòàáèëüíûì ïèòàíèåì ïðè èçìåíåíèè âõîäíîãî
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íàïðÿæåíèÿ îò 150 äî 250 Â, ÷òî ñóùåñòâåííî ñíèæà-

åò òðåáîâàíèå ê ïàðàìåòðàì ïèòàþùåé ñåòè.

Ãåíåðàòîð òîêà ñ èíâåðòîðîì ïðåîáðàçóåò ïîñòî-

ÿííîå íàïðÿæåíèå 360 Â â ðåãóëèðóåìîå ïåðåìåííîå ñ

÷àñòîòîé 20 êÃö. Òîê ÷åðåç ðàçäåëèòåëüíûé òðàíñôîð-

ìàòîð, ïðåäíàçíà÷åííûé äëÿ ãàëüâàíè÷åñêîé ðàçâÿçêè

àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìåæóòêà îò ñåòè ïèòàíèÿ, ïîñòó-

ïàåò íà âõîä êîíâåðòîðà òîêà, ãäå îí âûïðÿìëÿåòñÿ è

ïðåîáðàçóåòñÿ â ïîñòîÿííûé, ïåðåìåííûé èëè ïðåðû-

âèñòûé òîê äóãè, ñîîòâåòñòâóþùèé çàäàííîìó.

Áëîê óïðàâëåíèÿ ïðåäíàçíà÷åí äëÿ îáåñïå÷åíèÿ

ñâÿçè ñ êîìïüþòåðîì, îáðàáîòêè íàæàòèé êíîïîê íà

ïàíåëè óïðàâëåíèÿ, âêëþ÷åíèÿ ãåíåðàöèè òîêà â ñî-

îòâåòñòâèè ñ çàäàííûì ðåæèìîì ðàáîòû, à òàêæå

îòîáðàæåíèÿ èíôîðìàöèè íà æèäêîêðèñòàëëè÷åñêîì

äèñïëåå (ÆÊ-äèñïëåé). Ïî êîìàíäå «Ïóñê», ïîäàííîé

ñ ïàíåëè óïðàâëåíèÿ èëè îò êîìïüþòåðà, âêëþ÷àåòñÿ

äóãîâîé èëè êîìáèíèðîâàííûé ðàçðÿä ñ çàäàííûìè

ïîëüçîâàòåëåì ïàðàìåòðàìè. Ýòîò íàáîð ïàðàìåòðîâ

íàçûâàåòñÿ «Ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà», êîòîðûé

ìîæåò ñîñòîÿòü èç îäíîé, äâóõ èëè òðåõ ñòóïåíåé.

Ñòóïåíü çàäàåò íà íåêîòîðûé îòðåçîê âðåìåíè ïàðà-

ìåòðû ðàçðÿäà, ïîëíûé ñïèñîê êîòîðûõ ïðèâåäåí â

òàáëèöå. Òàêèì îáðàçîì, ïàðàìåòðû äóãè èëè êîìáè-

íèðîâàííîãî ðàçðÿäà ìîãóò ñìåíèòüñÿ òðè ðàçà çà âðå-

ìÿ îäíîãî çàïóñêà ãåíåðàòîðà.

Áëîê óïðàâëåíèÿ êîíòðîëèðóåò íåøòàòíûå ñè-

òóàöèè: îòêðûòèå øòàòèâà, êîðîòêîå çàìûêàíèå ýëåê-

òðîäîâ, îòêëþ÷åíèå àâòîìàòîâ ñåòè ïèòàíèÿ, ïåðåãðåâ

ãåíåðàòîðà. Èíôîðìàöèÿ î íèõ îòîáðàæàåòñÿ íà ÆÊ-

äèñïëåå ïàíåëè óïðàâëåíèÿ è íà ìîíèòîðå êîìïüþòå-

ðà. Äëÿ îáëåã÷åíèÿ óñòàíîâêè íåîáõîäèìîãî çàçîðà

àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìåæóòêà â øòàòèâå ïðåäóñìîòðåíà

ãåíåðàöèÿ çâóêîâîãî è ñâåòîâîãî ñèãíàëîâ ïðè çàìûêà-

íèè ýëåêòðîäîâ.

Óïðàâëåíèå ãåíåðàòîðîì îñóùåñòâëÿåòñÿ îò êîì-

ïüþòåðà (êîìïüþòåðíîå) èëè êíîïêàìè íà ïåðåäíåé

ïàíåëè ãåíåðàòîðà (ðó÷íîå). Âûáîð óïðàâëåíèÿ îñó-
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Ðèñ. 2. Ôóíêöèîíàëüíàÿ ñõåìà ãåíåðàòîðà «Âåçóâèé-3»

Ðèñ. 1. Ãåíåðàòîð «Âåçóâèé-3» ñî øòàòèâîì «Êðèñòàëë»



ùåñòâëÿåòñÿ êíîïêîé «Êîìï�Ðó÷» íà ïåðåäíåé ïà-

íåëè. Êîìïüþòåðíîå óïðàâëåíèå ïîçâîëÿåò ðàáîòàòü

ñ ãåíåðàòîðîì íåïîñðåäñòâåííî èç ïðîãðàììíîãî

ïàêåòà äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà «Àòîì» [4],

à òàêæå çàïèñûâàòü ðåæèìû ðàáîòû äëÿ ðó÷íîãî è

äèñòàíöèîííîãî óïðàâëåíèÿ â ýíåðãîíåçàâèñèìóþ ïà-

ìÿòü ãåíåðàòîðà. Ñâÿçü ñ êîìïüþòåðîì îñóùåñòâëÿ-

åòñÿ ïîñðåäñòâîì øèðîêî ðàñïðîñòðàíåííîãî èíòåð-

ôåéñà Ethernet-100 è ñåìåéñòâà ïðîòîêîëîâ TCP�IP.

Ýòî ïîçâîëÿåò ïîäêëþ÷èòü ê îäíîé ñåòåâîé êàðòå êîì-

ïüþòåðà (ñ ïîìîùüþ êîììóòàòîðà Ethernet) ãåíåðàòîð

è àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ [5] è îñóùåñòâèòü èõ çàïóñê

îäíîé êîìàíäîé, ÷òî îáåñïå÷èâàåò ñèíõðîííîñòü ðà-

áîòû ýòèõ ïðèáîðîâ.

Èíòåðôåéñ ïîëüçîâàòåëÿ ïîçâîëÿåò ñîçäàâàòü íî-

âûå, ðåäàêòèðîâàòü è óäàëÿòü óæå ñóùåñòâóþùèå ðå-

æèìû ðàáîòû ãåíåðàòîðà ïîñðåäñòâîì îêíà «Íàñòðîé-

êà ðåæèìà ðàáîòû ãåíåðàòîðà» (ðèñ. 3). Èçìåðåííûé

òîê äóãè âî âðåìÿ àíàëèçà îòîáðàæàåòñÿ íà ýêðàíå

êîìïüþòåðà è íà ÆÊ-äèñïëåå ãåíåðàòîðà. Ê êàæäîìó

ñïåêòðó, ïîëó÷åííîìó âî âðåìÿ àíàëèçà, äîáàâëÿåòñÿ

èíôîðìàöèÿ î ðàáîòå ãåíåðàòîðà: òåêóùèé ðåæèì ðà-

áîòû, èçìåðåííûå òîê è íàïðÿæåíèå â àíàëèòè÷åñêîì

ïðîìåæóòêå, òåìïåðàòóðà âíóòðè ãåíåðàòîðà. Ýòî ïî-

ìîãàåò ïðè âûÿñíåíèè ïðè÷èí ïîëó÷åíèÿ íåóäîâëå-

òâîðèòåëüíûõ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà. Êðîìå ýòîãî, âîç-

ìîæíî ñîõðàíåíèå â îòäåëüíîì ôàéëå âñåãî ïðîöåññà

èçìåíåíèÿ ðàáî÷åãî òîêà è íàïðÿæåíèÿ â ðàçðÿäíîì

ïðîìåæóòêå, à òàêæå äèíàìèêè íàãðåâà ýëåìåíòîâ

ñõåì ãåíåðàòîðà ñ ïåðèîäîì 0,5 ñ â òå÷åíèå îäíîãî

àíàëèçà. Ýòó èíôîðìàöèþ ìîæíî ïðåäñòàâèòü â âèäå

ãðàôèêîâ ñ ïîìîùüþ îïöèé, çàëîæåííûõ â ïðîãðàììå

«Àòîì», ÷òî ïîìîãàåò â èçó÷åíèè ôèçè÷åñêèõ ïðîöåñ-

ñîâ âîçáóæäåíèÿ ïðîáû.

Ðó÷íîå óïðàâëåíèå îñóùåñòâëÿåòñÿ ïðè ïîìîùè

êíîïîê è ÆÊ-äèñïëåÿ íà ïàíåëè óïðàâëåíèÿ è ïðåäîñ-

òàâëÿåò âîçìîæíîñòü àâòîíîìíîé ðàáîòû ãåíåðàòîðà.

Êíîïêà «Âûáîð ðåæèìà» ïîçâîëÿåò âûáðàòü îäèí èç 8

ðåæèìîâ àíàëèçà. Íîìåð âûáðàííîãî ðåæèìà îòîáðà-

æàåòñÿ íà ÆÊ-äèñïëåå. Ðåæèìû äîëæíû áûòü ïðåäâà-

ðèòåëüíî çàïèñàíû â ýíåðãîíåçàâèñèìóþ ïàìÿòü ãåíå-

ðàòîðà. Êíîïêà «Ñòàðò» ïîçâîëÿåò íà÷àòü âûïîëíåíèå

âûáðàííîãî ðåæèìà ðàáîòû, à êíîïêà «Ñòîï» — îñòà-

íîâèòü åãî. Ôóíêöèè ïîñëåäíèõ äâóõ êíîïîê äóáëèðó-

þòñÿ êîíòàêòàìè ðàçúåìà íà çàäíåé ïàíåëè ãåíåðàòî-

ðà, ÷òî ïîçâîëÿåò óïðàâëÿòü ïóñêîì è îñòàíîâêîé ãå-

íåðàòîðà äèñòàíöèîííî è îáåñïå÷èâàòü ñèíõðîííîñòü

ðàáîòû ñ äðóãèìè óñòðîéñòâàìè. Â ïðîöåññå àíàëèçà

íà ÆÊ-äèñïëåå îòîáðàæàåòñÿ èíôîðìàöèÿ î òèïå ðàç-

ðÿäà è èçìåðåííîì çíà÷åíèè òîêà.

Óïðàâëåíèå ãåíåðàòîðîì «Âåçóâèé-3» íåïîñðåäñò-

âåííî èç ïðîãðàììû «Àòîì» è ñîõðàíåíèå â êàæäîì

çàðåãèñòðèðîâàííîì ñïåêòðå ðåæèìîâ ðàáîòû ãåíåðà-

òîðà ïîìîãàþò óñêîðèòü íàõîæäåíèå îïòèìàëüíûõ óñ-

ëîâèé âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà àíàëèçèðóåìîé ïðîáû.

Áîëüøèíñòâî ðàçðàáîòàííûõ ìåòîäèê äëÿ êîëè÷åñò-

âåííîãî àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá, ìåòàëëîâ è ñïëà-

âîâ áûëè ðàçðàáîòàíû â ïðîøëîì âåêå ñ ó÷åòîì âîç-

ìîæíîñòåé èìåþùèõñÿ òîãäà ãåíåðàòîðîâ. Óñòàíîâêà

ïåðâûõ ãåíåðàòîðîâ «Âåçóâèé» íà ïðåäïðèÿòèÿõ àòîì-

íîé ïðîìûøëåííîñòè äëÿ èñïàðåíèÿ ïîðîøêîâûõ

ïðîá èç êðàòåðà ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà â äóãå ïîñòî-

ÿííîãî òîêà îñîáûõ çàòðóäíåíèé íå âûçûâàëà. Áîëåå

âûñîêóþ ñòàáèëüíîñòü ïîääåðæàíèÿ òîêà ïðè òîêàõ

áîëåå 10 À áåç èñïîëüçîâàíèÿ áëîêà áàëëàñòíûõ ðåçè-

ñòîðîâ è áåñøóìíîñòü ðàáîòû ãåíåðàòîðà îöåíèëè

ïîëüçîâàòåëè. Âîçìîæíîñòü èçìåíåíèÿ ïàðàìåòðîâ

ðàçðÿäà âî âðåìÿ ðàáîòû ãåíåðàòîðà, ðåàëèçîâàííàÿ â
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Ïàðàìåòðû ðàçðÿäà

Ïàðàìåòð
Äóãîâûå ðàçðÿäû Êîìáèíèðîâàííûé

ðàçðÿäÏîñòîÿííûé òîê Ïåðåìåííûé òîê Ïðåðûâèñòûé òîê

Ïîëÿðíîñòü +�– Íåò +�– —

Àìïëèòóäà âûõîäíîãî òîêà, À 1 – 25 1 – 25 1 – 25 5 – 25

Äëèòåëüíîñòü ñòóïåíè, ñ 0,1 – 1000 0,1 – 1000 0,1 – 1000 0,1 – 1000

Äëèòåëüíîñòü ðàçðÿäà Tè, ìñ Íåò 0,5 – 1000 0,5 – 1000 0,5 – 1000

Äëèòåëüíîñòü ïàóçû Tï, ìñ 0 0 – 1000 0,5 – 1000 3 – 1000

Íàïðÿæåíèå èñêðû, Â Íåò Íåò Íåò 300 – 1000

Ðèñ. 3. Âèä îêíà «Íàñòðîéêà ðåæèìà ðàáîòû ãåíåðàòîðà «Âåçó-

âèé-3»



ïåðâûõ ãåíåðàòîðàõ «Âåçóâèé», ïîëó÷èëà ðàçâèòèå â

ïîñëåäóþùèõ ðàçðàáîòêàõ è òåïåðü èñïîëüçóåòñÿ âî

ìíîãèõ ìåòîäèêàõ.

Â íîâûõ ãåíåðàòîðàõ ñóùåñòâåííî îòëè÷àåòñÿ

ôîðìà ïåðåìåííîãî òîêà, êîòîðàÿ èìååò ïðÿìîóãîëü-

íûé âèä ñ êîðîòêèìè ôðîíòàìè íàðàñòàíèÿ òîêà è åãî

âûêëþ÷åíèÿ, à òàêæå øèðîêèé äèàïàçîí èçìåíåíèÿ

÷àñòîòû è ñêâàæíîñòè ãåíåðèðóåìûõ òîêîâ. Ïðè óñòà-

íîâêå Òï = 0 èçìåíåíèå íàïðàâëåíèÿ òîêà ïðîèñõîäèò

çà ìèêðîñåêóíäû è íå òðåáóåò ïîäæèãàþùåãî âûñîêî-

âîëüòíîãî ðàçðÿäà ïðè ñìåíå ïîëÿðíîñòè òîêà, ÷òî äå-

ëàåò òàêîé ðåæèì ðàáîòû ïðàêòè÷åñêè áåñøóìíûì.

Ïðè àíàëèçå ïîðîøêîâûõ ïðîá òàêîé ðåæèì îáåñïå÷è-

âàåò ñòàáèëüíûé âî âðåìåíè ðàçðÿä è ëó÷øóþ âîñïðî-

èçâîäèìîñòü ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé.

Ðåæèì ïðåðûâèñòîãî òîêà ñóùåñòâåííî ðàñøè-

ðÿåò àíàëèòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè äóãîâîãî ðàçðÿäà.

Òàê, ïðè àíàëèçå íåêîòîðûõ ïîðîøêîâûõ ïðîá ÷åðåäî-

âàíèå èìïóëüñîâ òîêà äëèòåëüíîñòüþ 100 – 500 ìñ è

êîðîòêèõ ïàóç — 1 – 10 ìñ ïîçâîëÿåò èñêëþ÷èòü âû-

áðàñûâàíèå ïðîáû èç êðàòåðà ýëåêòðîäà. Â òàêîì ðå-

æèìå ãàçû, îáðàçóþùèåñÿ ïðè ãîðåíèè äóãè, âî âðåìÿ

êîðîòêèõ ïàóç âûõîäÿò èç êðàòåðà, ïðè ýòîì îòïàäàåò

íåîáõîäèìîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ñïåöèàëüíûõ ýëåêòðî-

äîâ ñ îòâåðñòèåì ó îñíîâàíèÿ êðàòåðà.

Äëÿ àíàëèçà êîìïàêòíûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ïðîá ðå-

êîìåíäóåì èñïîëüçîâàòü ðåæèì ïðåðûâèñòîãî òîêà

èëè êîìáèíèðîâàííûé ðàçðÿä ñ äëèòåëüíîñòüþ òîêî-

âîãî èìïóëüñà 0,5 – 1,0 ìñ è ïàóçîé 2 – 10 ìñ ñ òîêàìè

10 – 25 À. Áîëüøàÿ âåëè÷èíà òîêà â èìïóëüñå ïîçâî-

ëÿåò îïðåäåëÿòü íèçêèå ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñíûõ

ýëåìåíòîâ, à ìàëàÿ äëèòåëüíîñòü èìïóëüñîâ è èõ ñòà-

áèëüíîñòü äàþò âîçìîæíîñòü áåç ïåðåãðåâà è ïåðå-

ïëàâëåíèÿ ïðîá îïðåäåëÿòü êîíöåíòðàöèè ëåãèðó-

þùèõ ýëåìåíòîâ â ñïëàâàõ. Ïðåäëîæåííûé ñïîñîá

âîçáóæäåíèÿ ðàñøèðèë âîçìîæíîñòè îïðåäåëåíèÿ

ìèêðîïðèìåñåé â ëåãêîïëàâêèõ ìåòàëëàõ, òàêèõ êàê

ñâèíåö, îëîâî è èõ ñïëàâû. Äàííûé ñïîñîá âîçáóæäå-

íèÿ îáåñïå÷èâàåò îïðåäåëåíèå áîëüøèíñòâà ìèêðî-

ïðèìåñåé îò 0,0001 % ìàññ., ÷òî íåâîçìîæíî ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè âûñîêîâîëüòíîé èñêðû, êîòîðàÿ òðàäèöè-

îííî èñïîëüçîâàëàñü äëÿ ýòîãî àíàëèçà.

Êîìáèíèðîâàííûé ðàçðÿä îòëè÷àåòñÿ îò ïðåðû-

âèñòîãî äóãîâîãî è èñêðîâîãî òåì, ÷òî êàæäûé èì-

ïóëüñ ïðåðûâèñòîãî òîêà íà÷èíàåòñÿ ñ ðàçðÿäà íà-

êîïèòåëüíîé åìêîñòè, êàê â èñêðå, à çàêàí÷èâàåòñÿ äó-

ãîâûì ðàçðÿäîì ñ çàäàííûì òîêîì. Ïðè óñòàíîâêå

Òè = 0,5 ìñ ðàçðÿä ñòàíîâèòñÿ èñêðîâûì, à èíòåíñèâ-

íîñòü ðàçðÿäà îïðåäåëÿåòñÿ ýíåðãèåé, çàïàñåííîé â

êîíäåíñàòîðå. Íàïðèìåð, íàïðÿæåíèå íà íàêîïèòåëü-

íîì êîíäåíñàòîðå UC = 1000 Â îáåñïå÷èâàåò òîê â ðàç-

ðÿäíîì ïðîìåæóòêå îêîëî 100 À (ôðîíò íàðàñòàíèÿ

òîêà îêîëî 0,1 ìñ). Äàííûé ðåæèì ïîçâîëÿåò ñíèçèòü

âëèÿíèå ðàçìåðà ïðîáû è åå òåïëîïðîâîäíîñòè íà ïðà-

âèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ. Èçìåíåíèå íàïðÿ-

æåíèÿ UC â äèàïàçîíå 300 – 1000 Â ïîçâîëÿåò âàðüè-

ðîâàòü âåëè÷èíîé ýíåðãèè, çàïàñåííîé â åìêîñòè, áî-

ëåå ÷åì â 10 ðàç áåç ïåðåêëþ÷åíèÿ èíäóêòèâíîñòåé è

åìêîñòåé. Ïîâûøåíèå íàïðÿæåíèÿ íà åìêîñòè îáåñïå-

÷èâàåò áîëüøèé òîê â èñêðîâîé ÷àñòè ðàçðÿäà è áîëü-

øóþ èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðà, îñîáåííî â êîðîòêîâîë-

íîâîé ÷àñòè ñïåêòðà.

Ïîñòîÿííûé êîíòàêò ñ ïîëüçîâàòåëÿìè ïîçâîëÿåò

ó÷åñòü èõ çàïðîñû ïðè ñîâåðøåíñòâîâàíèè ãåíåðà-

òîðà. Â 2011 ã. â ãåíåðàòîðå ââåäåíà äîïîëíèòåëüíàÿ

îïöèÿ — ðåæèì îäèíî÷íîãî èìïóëüñíîãî ðàçðÿäà

(ñ ýíåðãèåé äî 50 Äæ), ñ ïîìîùüþ êîòîðîãî ìîæíî

ïðîâîäèòü àíàëèç ãàçîâ â ìåòàëëàõ. Íà ðèñ. 4 ïðåä-

ñòàâëåíà îñöèëëîãðàììà íàïðÿæåíèÿ íà êîíäåíñàòîðå

UC è òîêà IC èìïóëüñíîãî ðàçðÿäà ïðè UC = 1000 Â è

C = 100 ìêÔ. Êàê âèäíî èç îñöèëëîãðàììû, èìïóëüñ

òîêà äîñòèãàåò ìàêñèìóìà 900 À ÷åðåç 0,15 ìñ. Èíòåí-

ñèâíîñòè çàðåãèñòðèðîâàííûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé,

ïîëó÷åííûå îò îäíîãî èìïóëüñíîãî ðàçðÿäà, äîñòà-

òî÷íû äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèè âîäîðîäà â

ìåòàëëàõ. Ýêçåìïëÿð òàêîãî ãåíåðàòîðà óñòàíîâëåí íà

Íîâîñèáèðñêîì àâèàöèîííîì çàâîäå èì. ×êàëîâà.

Ïåðâûå îïûòû ïîêàçàëè õîðîøóþ âîñïðîèçâîäèìîñòü

è ëèíåéíóþ çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ëèíèè âîäî-

ðîäà 656,285 íì îò êîíöåíòðàöèè â äèàïàçîíå îò 0,005

äî 0,05 % ìàññ.

Â çàêëþ÷åíèå îòìåòèì, ÷òî óíèâåðñàëüíûé ãåíå-

ðàòîð «Âåçóâèé-3» ïîçâîëÿåò ôîðìèðîâàòü ðàçðÿäû

äóãè ïîñòîÿííîãî, ïðåðûâèñòîãî è ïåðåìåííîãî òîêîâ,

à òàêæå êîìáèíèðîâàííîãî ðàçðÿäà ñ èçìåíåíèåì

ïàðàìåòðîâ ðàçðÿäîâ â ïðîöåññå âîçáóæäåíèÿ ïðîáû.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íåñêîëüêî äåñÿòêîâ ãåíåðàòîðîâ

óñïåøíî ðàáîòàþò íà ïðåäïðèÿòèÿõ ðàçëè÷íûõ îòðàñ-

ëåé ïðîìûøëåííîñòè è â èññëåäîâàòåëüñêèõ èíñòè-

òóòàõ. Áîëüøîå ðàçíîîáðàçèå â âûáîðå ðåæèìîâ ðà-

áîòû ãåíåðàòîðà ðàñøèðÿåò âîçìîæíîñòè ÀÝÑ àíàëè-

çà ñ äóãîâûìè è èñêðîâûìè ñïîñîáàìè âîçáóæäåíèÿ

ñïåêòðîâ, ÷òî ïîçâîëÿåò óëó÷øèòü ìåòðîëîãè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèê, à òàêæå ïîìîãàåò àíàëèòèêó

â èçó÷åíèè ôèçè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ãîðåíèÿ àíàëèçè-

ðóåìîé ïðîáû â ýëåêòðè÷åñêîé äóãå.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 25 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ñîîáùàåòñÿ î ðàçðàáîòêå óíèâåðñàëüíîãî ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîãî øòàòèâà «Êðèñòàëë». Ïðèâåäå-

íû îñîáåííîñòè êîíñòðóêöèè øòàòèâà, íîâûõ äåðæàòåëåé ýëåêòðîäîâ è ìåõàíèçìîâ èõ ïåðåìå-

ùåíèÿ. Ïîêàçàíû íåñêîëüêî âîçìîæíîñòåé òî÷íîé óñòàíîâêè àíàëèòè÷åñêîãî çàçîðà: ïî òåíåâîé

êàðòèíêå íà ïðîìåæóòî÷íîé äèàôðàãìå, ôèêñèðîâàííîãî ïî êàëèáðó è ïîëóàâòîìàòè÷åñêîãî ñ ïî-

ìîùüþ øàãîâîãî äâèãàòåëÿ. Îòìå÷åíà ñîâìåñòèìîñòü íåêîòîðûõ ðàçðàáîòàííûõ óçëîâ ñ ýëåìåí-

òàìè ñóùåñòâóþùèõ øòàòèâîâ ñîâåòñêîãî ïðîèçâîäñòâà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèé øòàòèâ;

äåðæàòåëè ýëåêòðîäîâ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â ñîñòàâå áîëüøèíñòâà êîìïëåêñîâ

àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà èñïîëüçóþòñÿ óíèâåð-

ñàëüíûå øòàòèâû, ðàçðàáîòàííûå â ïðîøëîì âåêå.

Îíè ïðîðàáîòàëè â ëàáîðàòîðèÿõ íåñêîëüêî äåñÿòèëå-

òèé è ìíîãèå èç íèõ âûðàáîòàëè ñâîé ðåñóðñ. Ýòè

øòàòèâû íå âûïóñêàþò è êóïèòü çàïàñíûå ÷àñòè ê íèì

íåâîçìîæíî. Áîëüøèíñòâî àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåê-

òðîìåòðîâ ñîâåòñêîãî ïðîèçâîäñòâà áûëè óêîìïëåêòî-

âàíû øòàòèâàìè ÓØÒ-4, «Àðêóñ», ØÒ-23. Øòàòèâ

ÓØÒ-4 — ñàìûé ðàñïðîñòðàíåííûé è íàèáîëåå óäà÷-

íûé èç íèõ. Îí âõîäèë â êîìïëåêò ïîñòàâêè ãåíåðàòî-

ðà ÓÃÝ-4 è êîìïëåêòîâàëñÿ ðàçëè÷íûìè ïðèñïîñîáëå-

íèÿìè, ïîçâîëÿþùèìè ïðîâîäèòü àíàëèç ïîðîøêî-

âûõ, ìåòàëëè÷åñêèõ è æèäêèõ ïðîá. Íåñìîòðÿ íà ìíî-

ãèå äîñòîèíñòâà ýòîãî øòàòèâà, îí îáëàäàë ðÿäîì

íåäîñòàòêîâ: â íåì èñïîëüçîâàíà ñëîæíàÿ ìåõàíèêà ñ

ïåðåêëþ÷àòåëåì íàïðàâëåíèÿ äâèæåíèÿ äëÿ óïðàâëå-

íèÿ ïåðåìåùåíèåì äåðæàòåëåé ýëåêòðîäîâ; þñòèðî-

âî÷íûé óçåë êîíäåíñîðà íåóäîáíûé è îáåñïå÷åíèå

ïðàâèëüíîé íàñòðîéêè îñâåòèòåëüíîé ñõåìû âõîäíîé

ùåëè ñïåêòðîìåòðà ñîñòàâëÿëî îïðåäåëåííóþ ñëîæ-

íîñòü; íå îòëè÷àåòñÿ íàäåæíîñòüþ è êîíòàêòíàÿ ãðóï-

ïà, êîòîðàÿ îáåñïå÷èâàåò âêëþ÷åíèå îñâåùåíèÿ øòà-

òèâà è öåïåé áëîêèðîâêè ãåíåðàòîðà.

Åùå îäíèì ðàñïðîñòðàíåííûì â Ðîññèè øòàòèâîì

äëÿ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ â äóãå áûë UBI-2, êîòîðûì

êîìïëåêòîâàëñÿ ñïåêòðîìåòð PGS-2 (ïðîèçâîäñòâà

ÃÄÐ). Îí îáëàäàåò ðÿäîì äîñòîèíñòâ: íàëè÷èå ïðîåê-

öèè ýëåêòðîäîâ íà ïðîìåæóòî÷íîé äèàôðàãìå è ðå-

ãóëÿòîðà èíòåíñèâíîñòè âûòÿæíîé âåíòèëÿöèè,

óäîáíûé ìåõàíèçì þñòèðîâêè îñâåòèòåëüíîé ñõåìû

âõîäíîé ùåëè, õîðîøèé äîñòóï ê äåòàëÿì êàìåðû

øòàòèâà áëàãîäàðÿ âòîðîé äâåðöå ñ îáðàòíîé ñòîðîíû

øòàòèâà. Îäíàêî â ýòîì øòàòèâå áûë íåóäîáíûé óçåë

äåðæàòåëåé ýëåêòðîäîâ. Ñ ó÷åòîì äîñòîèíñòâ è íåäîñ-

òàòêîâ øòàòèâîâ ïðåäûäóùèõ êîíñòðóêöèé ðàçðàáî-

òàí íîâûé óíèâåðñàëüíûé øòàòèâ «Êðèñòàëë» (ðèñ. 1)

ñ ëó÷øèìè òåõíè÷åñêèìè è ýêñïëóàòàöèîííûìè

õàðàêòåðèñòèêàìè.

Íåêîòîðûå åãî óçëû ñîâìåñòèìû ñ óçëàìè, èñ-

ïîëüçóåìûìè â ñóùåñòâóþùèõ øòàòèâàõ ñîâåòñêîãî

ïðîèçâîäñòâà: ãàáàðèòíûå ðàçìåðû êîíäåíñîðà, äèà-

ìåòð ïàòðóáêà äëÿ ïîäêëþ÷åíèÿ âûòÿæíîé âåíòèëÿ-

öèè, ñïîñîá êðåïëåíèÿ ê îïòè÷åñêîìó ðåëüñó. Ñïîñîá

1
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êðåïëåíèÿ ñìåííûõ ýëåêòðîäîäåðæàòåëåé íèæíåãî

ýëåêòðîäà òàêîé æå, êàê â ÓØÒ-4, è òåïåðü äåðæàòåëü

îò ÓØÒ-4 ìîæíî èñïîëüçîâàòü â íîâîì øòàòèâå è íà-

îáîðîò. Â çàäíåé ÷àñòè øòàòèâà ïðåäóñìîòðåí îòñåê

äëÿ ðàçìåùåíèÿ áëîêà ïîäæèãà ãåíåðàòîðà, êàê è â

áîëüøèíñòâå ñóùåñòâóþùèõ øòàòèâîâ.

Â êîðïóñå øòàòèâà èñïîëüçîâàíà òåõíîëîãèÿ

ïðåöèçèîííîãî ëàçåðíîãî ðàñêðîÿ, ãèáêè è ñâàðêè, ÷òî

ïîçâîëèëî çíà÷èòåëüíî óìåíüøèòü ìàññó øòàòèâà

(«Êðèñòàëë» — 13,5 êã, ÓØÒ-4 — 43 êã) ïðè ñðàâíè-

ìîì âíóòðåííåì îáúåìå êàìåðû. Ïðè øèðèíå êîðïóñà

âñåãî 160 ìì îáúåì êàìåðû óâåëè÷åí çà ñ÷åò âûïóê-

ëûõ äâåðîê ñ äâóõ ñòîðîí øòàòèâà. Ýòî êîíñòðóêòèâ-

íîå ðåøåíèå îáåñïå÷èëî õîðîøèé äîñòóï êî âñåì

âíóòðåííèì óçëàì è þñòèðîâî÷íûì ýëåìåíòàì øòàòè-

âà. Äâîéíûå ñòåíêè äâåðîê óëó÷øàþò òåïëî- è çâóêî-

èçîëÿöèþ øòàòèâà. Âíóòðåííÿÿ ñòåíêà äâåðîê âûïîë-

íåíà èç òîíêîé íåðæàâåþùåé ñòàëè è èìååò ïðóæèíÿ-

ùèå êîíòàêòû ïî ïåðèìåòðó, êîòîðûå îáåñïå÷èâàþò

õîðîøèé ýëåêòðè÷åñêèé êîíòàêò ñ êîðïóñîì øòàòèâà.

Ýòî îáåñïå÷èâàåò õîðîøóþ çàùèòó ïðåöèçèîííîé

ýëåêòðîíèêè ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîìåòðîâ îò

ýëåêòðîìàãíèòíîãî èçëó÷åíèÿ, êîòîðîå âîçíèêàåò ïðè

âûñîêîâîëüòíîì ïðîáîå àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìåæóòêà.

Äëÿ îñâåùåíèÿ âíóòðåííåãî îáúåìà øòàòèâà è

ôîðìèðîâàíèÿ èçîáðàæåíèÿ ýëåêòðîäîâ íà ïðîìåæó-

òî÷íîé äèàôðàãìå ñïåêòðîìåòðà ïðèìåíåíû ñîâðå-

ìåííûå ÿðêèå ñâåòîäèîäû, èìåþùèå çíà÷èòåëüíî

áîëüøèé ðåñóðñ ðàáîòû è êîýôôèöèåíò ïîëåçíîãî

äåéñòâèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ ëàìïàìè íàêàëèâàíèÿ. Îñâå-

ùåíèå è ýëåêòðè÷åñêàÿ ñõåìà óïðàâëåíèÿ øòàòèâîì

ïèòàþòñÿ îò ãåíåðàòîðà (íàïðÿæåíèå +12 Â) èëè äðó-

ãîãî àâòîíîìíîãî èñòî÷íèêà.

Äðóãèå îñîáåííîñòè êîíñòðóêöèè:

âñå ïîäâîäÿùèå êàáåëè îò ãåíåðàòîðà è øëàíãè îò

áëîêà âîäÿíîãî îõëàæäåíèÿ âûâåäåíû ñ íèæíåé ÷àñòè

çàäíåé ïàíåëè øòàòèâà, ÷òî óëó÷øàåò ýêñïëóàòàöèîí-

íûå ñâîéñòâà óñòðîéñòâà;

öèôðîâîé òåðìîìåòð íà ïàíåëè øòàòèâà èíôîðìè-

ðóåò î òåìïåðàòóðå îõëàæäàþùåé æèäêîñòè;

äëÿ ðåãóëèðîâêè âîçäóøíîãî ïîòîêà íà ïàòðóáêå

âûòÿæíîé âåíòèëÿöèè óñòàíîâëåí ðåãóëÿòîð òÿãè ñ

ôèòèíãîì äëÿ ïîäêëþ÷åíèÿ èçìåðèòåëÿ;

äëÿ óäîáñòâà îáñëóæèâàíèÿ âíóòðè øòàòèâà óñòà-

íîâëåí ñúåìíûé ïîääîí èç íåðæàâåþùåé ñòàëè;

óñòàíîâêà êîíäåíñîðà íà îïòè÷åñêóþ îñü ñïåêòðî-

ìåòðà ïðîèçâîäèòñÿ ïî äâóì êîîðäèíàòàì ñ ïîìîùüþ

þñòèðîâî÷íîãî âèíòà ïî âåðòèêàëè, ðó÷íûì ïåðå-

ìåùåíèåì ïî ãîðèçîíòàëè è æåñòêîé ôèêñàöèåé âèí-

òàìè íà ëèöåâîé ïàíåëè.

Îäíèì èç íåäîñòàòêîâ ïðåäûäóùèõ êîíñòðóêöèé

øòàòèâîâ ÿâëÿëîñü ñìåùåíèå ðàçðÿäà ñ îïòè÷åñêîé

îñè ñïåêòðîìåòðà ïðè óñòàíîâêå â øòàòèâ ýëåêòðîäîâ

äðóãîãî äèàìåòðà (íàïðèìåð, óãîëüíûå ýëåêòðîäû

èìåþò äèàìåòð 6 ìì, à ìåäíûå — 8 ìì), äà è ñàì

çàæèì èìååò ñëîæíóþ êîíñòðóêöèþ è íåóäîáåí â ðà-

áîòå. Ðàçðàáîòàíà êîíñòðóêöèÿ äåðæàòåëåé, ñâîáîä-

íûõ îò ïåðå÷èñëåííûõ íåäîñòàòêîâ. Äåðæàòåëü äëÿ

ñòåðæíåâûõ ýëåêòðîäîâ ñ äèàìåòðîì îò 2 äî 12 ìì

ïðåäñòàâëåí íà ðèñ. 2, à.

Â êîíñòðóêöèè âåðõíåãî äåðæàòåëÿ ïðåäóñìîòðå-

íà óñòàíîâêà ôèòèíãîâ äëÿ ëåãêîñúåìíîãî ïîäêëþ÷å-

íèÿ ãèáêèõ øëàíãîâ ïðè ïîäà÷å îõëàæäàþùåé æèäêî-

ñòè. Êîðïóñà äåðæàòåëåé âûïîëíåíû èç ìåäíîãî ñïëà-

âà, èìåþùåãî õîðîøóþ òåïëî- è ýëåêòðîïðîâîäíîñòü,

à ðû÷àãè ðó÷åê — èç òîíêîñòåííîé íåðæàâåþùåé

òðóáêè ñ óñòàíîâêîé â ìåñòå ïðèæèìà ïîäñòàâíîãî

ýëåêòðîäà êåðàìè÷åñêîé øàéáû, ÷òî ìèíèìèçèðóåò

íàãðåâ ðó÷åê. Äëÿ êîìïàêòíûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ïðîá

ôèêñèðîâàííîãî äèàìåòðà, õàðàêòåðíûõ äëÿ ëèòåéíî-

ãî ïðîèçâîäñòâà, ðàçðàáîòàí äåðæàòåëü ñ ýêñöåíòðè-

êîâûì çàæèìîì, ÷òî óñêîðÿåò ïðîöåññ óñòàíîâêè è
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Ðèñ. 1. Øòàòèâ «Êðèñòàëë» (ñ îòêðûòîé äâåðöåé)
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Ðèñ. 2. Äåðæàòåëè ýëåêòðîäîâ äëÿ ñòåðæíåâûõ (à) è êîìïàêò-

íûõ ïðîá (á) â øòàòèâå



ñúåìà ïðîá (ðèñ. 2, á). Ïðîáû ìîãóò èìåòü äèàìåòð îò

6 äî 60 ìì. Äëÿ àíàëèçà ëåíòû èëè øèðîêîé ñòðóæêè

èìååòñÿ ïðèñïîñîáëåíèå — ñïåöèàëüíûé ïðóæèííûé

çàæèì ñ õîðîøèì îòâîäîì òåïëà îò ïðîáû (ðèñ. 3).

Ïåðåìåùåíèå âåðõíåãî äåðæàòåëÿ âîçìîæíî â

äâóõ êîîðäèíàòàõ, ïåðïåíäèêóëÿðíûõ îïòè÷åñêîé îñè

ñïåêòðîìåòðà, òîëüêî ïðè âûïîëíåíèè îïåðàöèé

þñòèðîâêè. Ïåðåìåùåíèå íèæíåãî äåðæàòåëÿ ñ ïðî-

áîé âîçìîæíî ïî òðåì êîîðäèíàòàì â ïðåäåëàõ 50 ìì,

ïðè÷åì ïåðåìåùåíèå â äâóõ êîîðäèíàòàõ, ïåðïåíäè-

êóëÿðíûõ îïòè÷åñêîé îñè, âîçìîæíî âî âðåìÿ ãîðåíèÿ

äóãè îäíîâðåìåííî, áåç ïåðåêëþ÷åíèé. Ïåðåìåùåíèå

ïî âåðòèêàëè ïðîèçâîäèòñÿ ñ ïîìîùüþ øàãîâîãî äâè-

ãàòåëÿ, à ïî ãîðèçîíòàëè — ìåõàíè÷åñêè ñ ïîìîùüþ

âèíòîâîé ïàðû. Ïðåäóñìîòðåíî àâòîìàòè÷åñêîå

ïåðåìåùåíèå ïðîáû âíèç ïî âåðòèêàëè íà ôèêñèðî-

âàííîå ðàññòîÿíèå íà 1; 2 èëè 0,2 ìì (óñòàíàâëèâàåòñÿ

ñ ïîìîùüþ ïåðåêëþ÷àòåëåé íà ïëàòå óïðàâëåíèÿ) ïðè

êðàòêîâðåìåííîì íàæàòèè êíîïêè íà ïàíåëè øòàòèâà

äëÿ òî÷íîé óñòàíîâêè ìåæýëåêòðîäíîãî ïðîìåæóòêà.

Äëÿ ôèêñèðîâàííîé óñòàíîâêè ìåæýëåêòðîäíîãî ïðî-

ìåæóòêà â 1 èëè 2 ìì èìååòñÿ êàëèáð, êîòîðûé àâòî-

ìàòè÷åñêè óáèðàåòñÿ ïðè çàêðûòèè äâåðöû øòàòèâà.

Òàêæå ïðåäóñìîòðåí êîíòðîëü ïðàâèëüíîñòè óñòàíîâ-

êè ýëåêòðîäîâ ïî òåíåâîé êàðòèíêå íà ïðîìåæóòî÷íîé

äèàôðàãìå. ×åòêîå èçîáðàæåíèå ýëåêòðîäîâ îáåñïå÷è-

âàåòñÿ îñâåòèòåëüíîé ëèíçîé è ÿðêèì ñâåòîäèîäîì.

Òàêèì îáðàçîì, îòìåòèì ýêñïëóàòàöèîííûå ïðå-

èìóùåñòâà øòàòèâà «Êðèñòàëë»: ñâîáîäíûé äîñòóï êî

âñåì óçëàì è ìåñòàì ðåãóëèðîâêè; òðè ñïîñîáà óñòà-

íîâêè è êîíòðîëÿ àíàëèòè÷åñêîãî çàçîðà; ìíîãîîá-

ðàçèå çàæèìîâ äëÿ ïðîá è ýëåêòðîäîâ; ìàëûé âåñ øòà-

òèâà ïðè áîëüøîì âíóòðåííåì îáúåìå; íàëè÷èå ðå-

ãóëÿòîðà èíòåíñèâíîñòè âûòÿæíîé âåíòèëÿöèè ñ âîç-

ìîæíîñòüþ ïîäêëþ÷åíèÿ èçìåðèòåëÿ ïîòîêà; èñïîëü-

çîâàíèå îäíîãî íèçêîâîëüòíîãî ïèòàíèÿ +12 Â äëÿ

ñõåì óïðàâëåíèÿ è îñâåùåíèÿ øòàòèâà; âîçìîæíîñòü

èñïîëüçîâàíèÿ êîíäåíñîðîâ è äåðæàòåëåé ýëåêòðîäîâ

îò ñóùåñòâóþùèõ øòàòèâîâ ñåìåéñòâà ÓØÒ; ëåãêî-

ñúåìíûé ïîääîí èç íåðæàâåþùåé ñòàëè; íàëè÷èå âî-

äÿíîãî îõëàæäåíèÿ øòàòèâà è ýëåêòðîäîäåðæàòåëåé.
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Ðèñ. 3. Ñïåöèàëüíûé ïðóæèííûé çàæèì äëÿ òîíêîé ëåíòû èëè

êðóïíîé ñòðóæêè â øòàòèâå (à) è îòäåëüíî (á)
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 22 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ïðèâåäåíû îñíîâíûå ñâîéñòâà è ôóíêöèè ñîâðåìåííîãî ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì», ÿâ-

ëÿþùåãîñÿ âàæíîé ñîñòàâëÿþùåé ÷àñòüþ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ è ïðèìåíÿþùåãîñÿ â ñïåêòðàëü-

íûõ ëàáîðàòîðèÿõ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòîâ è ïîâûøåíèÿ óðîâíÿ àâòîìàòèçàöèè àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå; ìíî-

ãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû; àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ; àâòîìàòèçàöèÿ.

Òðóäíî ñåáå ïðåäñòàâèòü ñîâðåìåííûé ÀÝÑ àíàëèç

áåç èíôîðìàöèîííûõ òåõíîëîãèé. Èäåíòèôèêàöèÿ è

èçìåðåíèå èíòåíñèâíîñòåé áîëüøîãî êîëè÷åñòâà

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, ïîñòðîåíèå è êîððåêöèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé, ñòàòèñòè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ðå-

çóëüòàòîâ — è âñå ýòî â ðóòèííîì ðåæèìå. Àíàëèç

ïîäðàçóìåâàåò èñïîëüçîâàíèå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà

òàáëè÷íî çàäàííûõ äàííûõ — àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè

õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàíèÿ â êîìïëåêòàõ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, äîïóñêè íà ñîäåðæàíèå (ìà-

ðî÷íèêè), íîðìàòèâíûå äîêóìåíòû íà àíàëèòè÷åñêèå

õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè èçìåðåíèÿ. Ýòîò âèä äåÿ-

òåëüíîñòè ÷åëîâåêà ñëîâíî ñïåöèàëüíî ñîçäàâàëñÿ ñ

ó÷åòîì ïðèìåíåíèÿ âû÷èñëèòåëüíîé òåõíèêè.

Ïðîãðàììíûé ïàêåò «Àòîì» (ðèñ. 1) [1, 2], ðàáî-

òàþùèé â îïåðàöèîííîé ñèñòåìå Microsoft Windows,

ÿâëÿåòñÿ îñíîâíûì èíñòðóìåíòîì ïðè ïðîâåäåíèè

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà â ëàáîðàòîðèÿõ, èñïîëüçó-

þùèõ àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ [3]. Ðàçâèòèå ïðîãðàììû íà-

÷àëîñü ñ ïåðâîé ïîëîâèíû 90-õ ãîäîâ ñ 16-áèòíîé âåð-

ñèè ïîä Windows 3.1. Ïðîãðàììà ñîñòîÿëà ôàêòè÷åñêè

èç îäíîãî èñïîëíÿåìîãî ôàéëà, íî óæå â ïåðâûõ âåð-

ñèÿõ áûëè çàëîæåíû îñíîâíûå õàðàêòåðíûå ÷åðòû,

êîòîðûå îñòàþòñÿ íåèçìåííûìè è ïî ñåé äåíü: ïðîäó-

ìàííûé è äðóæåëþáíûé èíòåðôåéñ; ãèáêèå íàñòðîé-

êè, ïîçâîëÿþùèå ïðîâîäèòü íåîäíîêðàòíóþ îáðàáîò-

êó ñîõðàíåííûõ äàííûõ; èçìåíåíèå ïàðàìåòðîâ âû-

÷èñëåíèé è äîáàâëåíèå àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé. Áûëè

âûäåëåíû îñíîâíûå îáúåêòû, êîòîðûå ïîñòîÿííî ïðè-

ñóòñòâóþò íà ýêðàíå: ñïåêòð, ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê

è òàáëèöà, ñîäåðæàùàÿ âñå çàðåãèñòðèðîâàííûå ïðî-

áû, âûáðàííûå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè è ðåçóëüòàòû

àíàëèçà. Îñòàëüíûå âîçìîæíîñòè ïðîãðàììû, âûïîë-

íåííûå â âèäå äîïîëíèòåëüíûõ èíñòðóìåíòîâ è ðåæè-

ìîâ, ñòðîÿòñÿ âîêðóã ýòîé ìîäåëè.

Ïðîãðàììà íåïðåðûâíî ðàçâèâàåòñÿ: ðåàëèçóþòñÿ

ïîæåëàíèÿ õèìèêîâ-àíàëèòèêîâ, èíæåíåðîâ-ìåòî-

äèñòîâ, ïîñòîÿííî ìîäåðíèçèðóåòñÿ ïðèáîðíûé ïàðê,

ñîâåðøåíñòâóþòñÿ èíôîðìàöèîííûå òåõíîëîãèè.

Ãëàâíûå êðèòåðèè, êîòîðûìè ðóêîâîäñòâóþòñÿ ðàç-

ðàáîò÷èêè: óäîáñòâî â ðàáîòå, íàäåæíîñòü, óíèâåð-

ñàëüíîñòü, âîçìîæíîñòè èíòåãðàöèè è îáìåíà äàí-

íûìè ñ ðàñïðîñòðàíåííûìè è ñïåöèàëèçèðîâàííûìè

ïðîãðàììàìè, ïðèìåíåíèå ïåðåäîâûõ òåõíîëîãèé ðàç-

ðàáîòêè. Ñîâðåìåííàÿ âåðñèÿ ïðîãðàììû èìååò ìíî-

ãîóðîâíåâóþ ìîäóëüíóþ îáúåêòíî-îðèåíòèðîâàííóþ

àðõèòåêòóðó äëÿ ýôôåêòèâíîãî óïðàâëåíèÿ ñëîæ-

íîñòüþ ïðîåêòà â öåëîì è íåçàâèñèìîé ðàçðàáîòêè îò-

äåëüíûõ êîìïîíåíò.

Èñïîëüçîâàíèå âîçìîæíîñòåé ñîâðåìåííûõ

êîìïüþòåðîâ ïîçâîëèëî:

îáåñïå÷èòü íåçàâèñèìîñòü ðàçíûõ ýòàïîâ îáðà-

áîòêè äàííûõ, ðàçðåøàþùóþ ïîñëå ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðîâ ìíîãîêðàòíî ïîâòîðÿòü ðàñ÷åòû, èçìåíÿÿ

îòäåëüíûå ïàðàìåòðû äëÿ äîñòèæåíèÿ íàèëó÷øèõ

ìåòðîëîãè÷åñêèõ ïîêàçàòåëåé;

ïðåäëîæèòü ðàçíûå âàðèàíòû ñòàòèñòè÷åñêîé îá-

ðàáîòêè è êîíòðîëÿ ðåçóëüòàòîâ â ñîîòâåòñòâèè ñ àëãî-

ðèòìàìè ìåòîäèêè àíàëèçà è òðåáîâàíèÿìè ÃÎÑÒ;

àâòîìàòèçèðîâàòü òðóäîåìêèå äëÿ ðó÷íûõ ðàñ÷å-

òîâ ïðîöåäóðû;

ó÷åñòü îñîáåííîñòè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, â

÷àñòíîñòè ýôôåêòèâíî èñïîëüçîâàòü ôðàêöèîííîå

ïîñòóïëåíèå ýëåìåíòîâ â ïëàçìó äóãè, âûïîëíÿòü êîð-

ðåêöèþ ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé è íåñïåêòðàëüíûõ

ìåæýëåìåíòíûõ âëèÿíèé;

ïðåäëîæèòü ãèáêèå âàðèàíòû êîìïàêòíîãî è ðàñ-

øèðåííîãî ïðåäñòàâëåíèÿ ðåçóëüòàòîâ íà ýêðàíå è ïðè

ïå÷àòè;

ñîõðàíÿòü ðåçóëüòàòû â áàçå äàííûõ è ïåðåäàâàòü

â äðóãèå ïðîãðàììû;
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ðåàëèçîâàòü âû÷èñëèòåëüíî åìêèå àëãîðèòìû îá-

ðàáîòêè ñïåêòðàëüíîé èíôîðìàöèè.

Â îñíîâå êîëè÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

ëåæèò çàâèñèìîñòü ìåæäó àíàëèòè÷åñêèì ñèãíàëîì

(àáñîëþòíîé Ië èëè îòíîñèòåëüíîé Ië�Iñð èíòåíñèâ-

íîñòüþ àíàëèòè÷åñêîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè) è êîí-

öåíòðàöèåé îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â ïðîáàõ. Ïðè

îïðåäåëåíèè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îäíèì èç îñíîâ-

íûõ ïðåèìóùåñòâ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ ïî ñðàâíåíèþ ñ

ÔÝÓ ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü îöåíèòü ñïåêòðàëüíûé

ôîí ïîä ëèíèåé [4], à ïî ñðàâíåíèþ ñ ðó÷íîé îáðà-

áîòêîé ñïåêòðà íà ôîòîïëàñòèíêå — àâòîìàòèçàöèÿ

èçìåðèòåëüíûõ ïðîöåäóð.

Îñíîâíàÿ ôîðìóëà äëÿ ðàñ÷åòà èíòåãðàëüíûõ èí-

òåíñèâíîñòåé ëèíèé ñ ó÷åòîì ôîíà

I i
l

m
i

l m

ë ë ô ô
� �

� �

1 1

, (1)

ãäå l — ÷èñëî ôîòîÿ÷ååê, âîâëå÷åííûõ â ðàñ÷åò èíòåí-

ñèâíîñòè (ië + ô — ñèãíàë îäíîé ôîòîÿ÷åéêè); m —

÷èñëî ôîòîÿ÷ååê, ïî êîòîðûì âåäåòñÿ ðàñ÷åò ôîíà

(iô — ñèãíàë îäíîé ôîòîÿ÷åéêè).

Òàêàÿ ìåòîäèêà ðàñ÷åòà çíà÷åíèÿ Ië ïîçâîëÿåò

óñòðàíèòü èñòî÷íèêè ïîãðåøíîñòè, ñâÿçàííûå ñ âà-

ðèàöèåé íåïðåðûâíîãî ñïåêòðàëüíîãî ôîíà è òåì-

íîâîãî ñèãíàëà ôîòîÿ÷ååê àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ.

Èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé çàòåì èñ-

ïîëüçóþòñÿ äëÿ ðàñ÷åòà ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðîâî÷íûõ

çàâèñèìîñòåé è âû÷èñëåíèÿ êîíöåíòðàöèé îïðåäå-

ëÿåìûõ ýëåìåíòîâ. ×àùå âñåãî ìåòîäèêè àíàëèçà ïðå-

äóñìàòðèâàþò ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ

â êîîðäèíàòàõ lg Ië – lg C èëè lg Ië�Iñð – lg C. Äëÿ àï-

ïðîêñèìàöèè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ ïîëèíîìîì

ïåðâîé èëè âòîðîé ñòåïåíè ïðèìåíåí ìåòîä íàèìåíü-

øèõ êâàäðàòîâ.

Àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ ðåãèñòðèðóåò áîëüøîé ó÷àñ-

òîê ñïåêòðà öåëèêîì, îñíîâíûìè èíôîðìàöèîííûìè

ýëåìåíòàìè äëÿ ïðîãðàììû ÿâëÿþòñÿ ñïåêòð è çàäàí-

íûå â íåì äëÿ ðàñ÷åòîâ ñïåêòðàëüíûå ëèíèè. Ìíî-

æåñòâî ñãðóïïèðîâàííûõ ïî ïðîáàì�îáðàçöàì ñïåê-

òðîâ ñîñòàâëÿþò îäèí àíàëèç, à ìíîæåñòâî ëèíèé ïî-

çâîëÿåò ïîëó÷èòü èíôîðìàöèþ äëÿ êàæäîãî ñïåêòðà.
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Ðèñ. 1. Îñíîâíîå îêíî ïðîãðàììû «Àòîì»



Ïðèìåíèòåëüíî ê êîëè÷åñòâåííîìó àíàëèçó ñïåê-

òðàëüíûå ëèíèè ïîäðàçäåëÿþòñÿ íà:

àíàëèòè÷åñêèå — äëÿ âû÷èñëåíèÿ êîíöåíòðàöèé

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ;

ëèíèè ñðàâíåíèÿ — äëÿ ó÷åòà âîçìîæíûõ èçìåíå-

íèé ïðè âîçáóæäåíèè è ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ;

«ðåïåðíûå» — äëÿ êîíòðîëÿ è êîððåêöèè âîçìîæ-

íûõ ñìåùåíèé ñïåêòðà îòíîñèòåëüíî äåòåêòîðà;

êîíòðîëüíûå — äëÿ ó÷åòà ìåæýëåìåíòíîãî âëèÿ-

íèÿ è ïîäòâåðæäåíèÿ äîñòîâåðíîñòè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà.

Ïðîáû â ñâîþ î÷åðåäü ïîäðàçäåëÿþòñÿ íà:

îáðàçöû ñðàâíåíèÿ, ïî êîòîðûì ìîæíî ïîñòðîèòü

ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê;

ðàáî÷èå, äëÿ êîòîðûõ âû÷èñëÿåòñÿ êîíöåíòðàöèÿ;

êîíòðîëüíûå îáðàçöû, ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ ñòàáèëüíîñòè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà è ïðè

íåîáõîäèìîñòè èçìåíåíèÿ åãî ïàðàìåòðîâ;

êîíòðîëüíûå, ïðèìåíÿåìûå äëÿ ó÷åòà «õîëîñòîãî

îïûòà» è�èëè ñìåùåíèÿ ñïåêòðà;

ïðîáû ñî ñïåêòðàìè âûãîðàíèÿ, êîòîðûå èñïîëü-

çóþòñÿ äëÿ ó÷åòà ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ ýëåìåí-

òîâ â ðàçðÿä.

Ïðîãðàììà ïîçâîëÿåò îáðàùàòüñÿ ê ñîõðàíåííûì

äàííûì è îáðàáàòûâàòü èõ â ëþáîå óäîáíîå âðåìÿ.

Ìîæíî îïåðàòèâíî èçìåíèòü íàçíà÷åíèå ñïåêòðà èëè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè è áåç ïîâòîðíîé ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðîâ âûïîëíèòü íîâûå ðàñ÷åòû, ñðàâíèòü ðàçíûå

ñåðèè ãðàäóèðîâî÷íûõ îáðàçöîâ, âûáðàòü îïòèìàëü-

íûå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè, ïîäîáðàòü ëèíèè ñðàâ-

íåíèÿ è ò.ä. Âîçìîæíî îòêðûòü íåñêîëüêî ôàéëîâ äàí-

íûõ îäíîâðåìåííî è îïåðàòèâíî ïåðåêëþ÷àòüñÿ ìåæ-

äó íèìè, ïðîâîäèòü ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ, ïåðå-

íîñèòü è êîïèðîâàòü ñïåêòðû ìåæäó îòêðûòûìè äî-

êóìåíòàìè, à òàêæå ìíîãîå äðóãîå.

Îáùèå çàäà÷è ñ ïîëó÷åíèåì ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà:

êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç íà îñíîâå ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ãðàôèêîâ, ïîñòðîåííûõ ïî îáðàçöàì ñðàâíåíèÿ

èëè ñòàíäàðòíûì îáðàçöàì ñîñòàâà;

êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç íà îñíîâå ðàíåå ïîëó÷åí-

íûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ ñ êîíòðîëåì è êîððåê-

öèåé ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ïî êîíòðîëüíûì

ïðîáàì;

ïîëóêîëè÷åñòâåííûé àíàëèç ïî ìåòîäó «ïîÿâëå-

íèÿ ëèíèé» èëè ìåòîäó «òðåõ ëèíèé»;

ñîõðàíåíèå âñåõ äàííûõ è âñåé èíôîðìàöèè ïî

àíàëèçó ñ âîçìîæíîñòüþ ïîëíîãî ïåðåñ÷åòà íà âñåõ

ýòàïàõ àíàëèçà â ëþáîå âðåìÿ.

Ðàñ÷åòíûå çàäà÷è:

êîððåêöèÿ ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé;

êîððåêöèÿ ìåæýëåìåíòíîãî âëèÿíèÿ;

ñóììèðîâàíèå êîíöåíòðàöèé ïî ãðóïïå ýëå-

ìåíòîâ;

îáúåäèíåíèå íåñêîëüêèõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

îäíîãî ýëåìåíòà äëÿ ðàñøèðåíèÿ ðàáî÷åãî äèàïàçîíà

êîíöåíòðàöèé;

èñïîëüçîâàíèå ðàçíûõ ñòàòèñòè÷åñêèõ âåñîâ îá-

ðàçöîâ ñðàâíåíèÿ ïðè ðàñ÷åòå ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðî-

âî÷íîé çàâèñèìîñòè (âçâåøåííîé ðåãðåññèè);

ïðèìåíåíèå êîýôôèöèåíòîâ êîíöåíòðèðîâà-

íèÿ�ðàçáàâëåíèÿ ïðè ðàñ÷åòå ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ;

ó÷åò õîëîñòîãî îïûòà ðàçäåëüíî äëÿ ðàáî÷èõ ïðîá

è îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ;

ó÷åò âðåìåíè ïîñòóïëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïëàçìó;

îãðàíè÷åíèå âûäà÷è ðåçóëüòàòîâ ñ ó÷åòîì èíòåí-

ñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé èëè ñîäåðæàíèé äðó-

ãèõ ýëåìåíòîâ.

Âñïîìîãàòåëüíûå çàäà÷è:

èñïîëüçîâàíèå íîðìàòèâîâ âíóòðåííåãî êîíòðîëÿ

êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ äëÿ ñîáëþäåíèÿ ïðèïèñàííîé

òî÷íîñòè àíàëèçà;

ñðàâíåíèå íàéäåííûõ ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ ñ áà-

çîé äàííûõ ìàðîê ñïëàâîâ (ðèñ. 2) è âûâîä íàéäåííûõ

íàçâàíèé;

âåäåíèå áàçû äàííûõ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ;

àâòîìàòèçèðîâàííûé ïîäáîð ïàðû «àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ — ëèíèÿ ñðàâíåíèÿ».

Ïðèìåð íà ðèñ. 3 ïîêàçûâàåò ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè

íåñêîëüêèõ äåñÿòêîâ òûñÿ÷ ïàð ëèíèé, äëÿ êîòîðûõ

áûëè ðàññ÷èòàíû èíòåíñèâíîñòè è ãðàäóèðîâî÷íûå

çàâèñèìîñòè, ÷òî ïîçâîëÿåò èíæåíåðó âûáðàòü äëÿ

àíàëèçà íàèáîëåå óäà÷íóþ ïàðó ëèíèé ñ íàèëó÷øèìè

ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè;

ïîèñê ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, ïîòåíöèàëüíî ïîïà-

äàþùèõ ïîä çàäàííûé ó÷àñòîê ñïåêòðà, — âîçìîæíûå

ìåøàþùèå ëèíèè;

ñðàâíèòåëüíîå èññëåäîâàíèå — ñîïîñòàâëåíèå

ïðîá ïî òåñòó Ñòüþäåíòà äëÿ âûÿâëåíèÿ ñòàòèñòè÷å-

ñêè çíà÷èìûõ îòëè÷èé;

àâòîìàòèçàöèÿ ðóòèííûõ ïðîöåäóð àíàëèçà (ðå-

æèì ñ óïðîùåííûì èíòåðôåéñîì «Ëàáîðàíò», èìïîðò

ñïèñêîâ ïðîá, ïîñëåäîâàòåëüíîå àâòîìàòè÷åñêîå ïåðå-

÷èñëåíèå ðàáî÷èõ ïðîá ïî çàäàííîìó øàáëîíó è äð.).
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Ðèñ. 2. Îêíî ðåæèìà «Ìàðî÷íèê»



Ïðåäñòàâëåíèå äàííûõ è ðåçóëüòàòîâ:

âèçóàëèçàöèÿ ñïåêòðîâ â ëþáîì ìàñøòàáå â âèäå

ãðàôèêà èíòåíñèâíîñòè îò äëèíû âîëíû;

ñîïîñòàâëåíèå íåñêîëüêèõ ñïåêòðîâ â îäíîì îêíå;

äîïîëíèòåëüíîå ïðåäñòàâëåíèå ñïåêòðà â âèäå

«ôîòîïëàñòèíêè»;

âîçìîæíîñòü «ïîäïèñàòü» ëþáóþ ñïåêòðàëüíóþ

ëèíèþ èëè ó÷àñòîê ñïåêòðà;

ïðîñìîòð äèíàìèêè ïîñòóïëåíèÿ ýëåìåíòîâ â

ïëàçìó â âèäå äèàãðàìì (ðèñ. 4). Ïðèìåð íà ðèñ. 4

ïîêàçûâàåò äèíàìèêó èñïàðåíèÿ öèíêà èç ïðîáû ãðà-

ôèòà, ðàçìåùåííîé â êðàòåðå ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà.

Õîðîøî âèäíî, ÷òî öèíê ïîëíîñòüþ èñïàðèëñÿ çà ïåð-

âûå íåñêîëüêî ñåêóíä è äàëüíåéøàÿ ðåãèñòðàöèÿ ñïåê-

òðà äëÿ íåãî áóäåò òîëüêî óâåëè÷èâàòü ïîãðåøíîñòü

ðåãèñòðàöèè;

âûâîä íà ïðèíòåð ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé, òàáëè-

öû àíàëèçà, ñïåêòðîâ, ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ; ïîë-

íîôóíêöèîíàëüíûé ïðåäâàðèòåëüíûé ïðîñìîòð äàí-

íûõ ïåðåä ïå÷àòüþ; ïå÷àòü íåñêîëüêèõ ó÷àñòêîâ ñïåê-

òðà íà îäíîé ñòðàíèöå;

âûâîä òåêóùèõ ðåçóëüòàòîâ ðóòèííîãî àíàëèçà íà

ìàòðè÷íûé ïðèíòåð â ýêñïðåññíîì ðåæèìå;

ñîõðàíåíèå è ïåðåäà÷à ðåçóëüòàòîâ âî âíóòðåí-

íþþ è âíåøíþþ áàçû äàííûõ;

ðàáîòà ñ ñîõðàíåííûìè âî âíóòðåííåé áàçå äàí-

íûõ ðåçóëüòàòàìè (ñîðòèðîâêà, ïîèñê, ôèëüòðàöèÿ,

êîíòðîëü ñòàáèëüíîñòè èçìåðåíèé, ïîñòðîåíèå è àíà-

ëèç êàðò Øóõàðòà).

Øèðîêîå ïðèìåíåíèå àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ íà

ñïåêòðîìåòðàõ ðàçíûõ òèïîâ ïîòðåáîâàëî àäàïòàöèè

ïðîãðàììû äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ ñ ðàçëè÷íûìè ñïîñîáà-

ìè âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ:

ðàñïðîñòðàíåííûå ãåíåðàòîðû äóãè�èñêðû, ðàáî-

òàþùèå ïî ïðîñòîé ñõåìå åäèíè÷íîãî âêëþ÷åíèÿ íà

âñå âðåìÿ ýêñïîçèöèè (íàïðèìåð, «ÓÃ-4»);

ãåíåðàòîðû «Âåçóâèé» è «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ» (ïðî-

èçâîäñòâî «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»); óïðàâëåíèå

âêëþ÷åíèåì, íàñòðîéêîé è ñèíõðîíèçàöèåé ðåæèìîâ

ðàáîòû;

èñêðîâûå àðãîíîâûå øòàòèâû (íàïðèìåð,

ÄÔÑ-51, Polyvac, Atomcomp è ò.ï.) ñ ðàçäåëüíûì

óïðàâëåíèåì êëàïàíîì ïîäà÷è àðãîíà è âðåìåíàìè îá-

æèãà è ýêñïîçèöèè;

èñòî÷íèêè ñ íåïðåðûâíîé ïîäà÷åé ïðîáû (íàïðè-

ìåð, ÈÑÏ èëè ãîðåëêà ÀÀÑ) ñ àâòîìàòè÷åñêèì íà-

áîðîì íåñêîëüêèõ ïàðàëëåëüíûõ çà îäíî èçìåðåíèå;

èìïóëüñíûå èñòî÷íèêè ñïåêòðà (åäèíè÷íûé èñ-

êðîâîé ðàçðÿä èëè ëàçåð) ñ âîçìîæíîñòüþ íàêîïëåíèÿ

íåñêîëüêèõ èìïóëüñîâ â îäíîì ñïåêòðå;

ñîâðåìåííûå èñòî÷íèêè âîçáóæäåíèÿ, îáîðóäî-

âàííûå âèäåîêàìåðàìè äëÿ óïðàâëåíèÿ è êîíòðîëÿ

íàä ïðîöåññîì (ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèé øòàòèâ «Ãëî-

áóëà», äâóõèìïóëüñíûé ëàçåðíûé èñòî÷íèê âîçáóæ-

äåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ — îáà ïðîèçâîä-

ñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà») [5].

Ñîâìåñòíîå âçàèìîäåéñòâèå ÀÝÑÀ, ýëåêòðîíèêè

è èíôîðìàöèîííûõ òåõíîëîãèé äîëæíî îáåñïå÷èâàòü,
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Ðèñ. 3. Èíñòðóìåíò «Ïîèñê àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé è ëèíèé

ñðàâíåíèÿ»

Ðèñ. 4. Ïðèìåð ãðàôèêà âûãîðàíèÿ Zn èç ïðîáû ãðàôèòîâîãî

ïîðîøêà

Ðèñ. 5. Ðåæèì «Àâòîìàòè÷åñêîå ïðîôèëèðîâàíèå»



ïîìèìî îæèäàåìîãî ëèíåéíîãî ýôôåêòà óâåëè÷åíèÿ

ñêîðîñòè ïðè àâòîìàòèçàöèè óæå ñóùåñòâóþùèõ ìå-

òîäèê, åùå è ïðîÿâëåíèå ñóùåñòâåííî íåëèíåéíîãî

ñèñòåìíîãî ýôôåêòà, ïðèâîäÿùåãî ê ïîÿâëåíèþ íîâûõ

ìåòîäîâ è òåõíîëîãèé, ñïîñîáíûõ èçìåíèòü àíàëèç

êà÷åñòâåííî.

Êàëèáðîâêà ñïåêòðîìåòðà ïî äëèíàì âîëí íåîá-

õîäèìà íà ïðèáîðå ëþáîãî òèïà. Ðàçðàáîòàí àëãîðèòì

ýôôåêòèâíîãî ðåøåíèÿ çàäà÷è êàëèáðîâêè â àâòîìà-

òè÷åñêîì ðåæèìå, ðàáîòàþùèé ñ âûñîêîé òî÷íîñòüþ

â øèðîêîì ñïåêòðàëüíîì äèàïàçîíå íåçàâèñèìî îò

ôóíêöèè îáðàòíîé ëèíåéíîé äèñïåðñèè ñïåêòðîìåò-

ðà — èíñòðóìåíò «Àâòîìàòè÷åñêîå ïðîôèëèðîâàíèå»

(ðèñ. 5). Äëÿ ðàáîòû àëãîðèòìà äîñòàòî÷íî çàðåãèñò-

ðèðîâàòü ñïåêòð, óêàçàòü îñíîâíûå ýëåìåíòû, ñîäåð-

æàùèåñÿ â ïðîáå, òèï ñïåêòðîìåòðà è êîíôèãóðàöèþ

àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ. Ïîäðîáíîå îïèñàíèå àëãîðèòìà

îïóáëèêîâàíî â ðàáîòå [6].

Èñïîëüçîâàíèå èíôîðìàöèè î âûãîðàíèè ýëå-

ìåíòà ñïîñîáíî óëó÷øèòü ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè ñóùåñòâóþùèõ ìåòîäèê — ïðåäåëû îáíà-

ðóæåíèÿ, ïîãðåøíîñòü. Ðàçðàáîòàí îðèãèíàëüíûé àë-

ãîðèòì îáðàáîòêè ïîñëåäîâàòåëüíîñòè èç íåñêîëüêèõ

òûñÿ÷ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ñ âðåìåíåì ýêñ-

ïîçèöèè åäèíèöû ìèëèñåêóíä. Àêêóðàòíàÿ îáðàáîòêà

áîëüøèõ îáúåìîâ èíôîðìàöèè ïðèâîäèò ê ñóùåñòâåí-

íîìó óëó÷øåíèþ êà÷åñòâà ïîëó÷àåìûõ ãðàôèêîâ âû-

ãîðàíèÿ è ê ïîâûøåíèþ îòíîøåíèÿ ñèãíàë�øóì, ÷òî

ÿâëÿåòñÿ áîëüøèì äîñòèæåíèåì, â îñîáåííîñòè äëÿ

òàêèõ âûñîêî÷óâñòâèòåëüíûõ ìåòîäîâ, êàê ñöèíòèëëÿ-

öèîííûé àòîìíî-ýìèññèîííûé ìåòîä àíàëèçà [7].

Ïðèìåð ðåçóëüòàòà ðàáîòû àëãîðèòìà ïðèâåäåí íà

ðèñ. 6. Ïîäðîáíîå îïèñàíèå àëãîðèòìà îïóáëèêîâàíî

â ðàáîòå [8].

Äëÿ òî÷íîé ðàáîòû ïðèâåäåííûõ, à òàêæå íåêîòî-

ðûõ ïåðñïåêòèâíûõ àëãîðèòìîâ ïîòðåáîâàëîñü àêòóà-

ëèçèðîâàòü èíôîðìàöèþ èç áàçû äàííûõ ñïåêòðàëü-

íûõ ëèíèé õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ. Â ðåçóëüòàòå ýòîãî

çàìåòíî óâåëè÷èëîñü êîëè÷åñòâî äîñòóïíûõ ëèíèé,

äëÿ íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ â íåñêîëüêî ðàç; ñíèçèëàñü

ïîãðåøíîñòü çíà÷åíèé äëèí âîëí ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé, äëÿ áîëüøèíñòâà ëèíèé îíè èìåþò äî ïÿòè çíà-

êîâ ïîñëå çàïÿòîé â íì (ðèñ. 7).
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Ðèñ. 6. Ïðèìåð ãðàôèêà âûãîðàíèÿ â ðåæèìå ñöèíòèëëÿöèè

Ðèñ. 7. Áàçà äàííûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ



Òàêèì îáðàçîì, ïðîãðàììà «Àòîì» ÿâëÿåòñÿ âàæ-

íîé ñîñòàâëÿþùåé ÷àñòüþ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ è åå ñî-

âåðøåíñòâîâàíèå ïðèâîäèò ê ïîâûøåíèþ êà÷åñòâà

ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîãî êîìïëåêñà â öåëîì. Àðõèòåê-

òóðà ïðîãðàììû çàêëàäûâàëàñü íà íà÷àëüíîì ýòàïå

ðàçðàáîòêè áîëåå äåñÿòè ëåò íàçàä. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ

ïðîãðàììà îáåñïå÷èâàåò ðåøåíèå áîëüøîãî ðàçíî-

îáðàçèÿ çàäà÷ è èìååò äîñòàòî÷íî ãèáêèé è ïðî÷íûé

ôóíäàìåíò äëÿ äàëüíåéøåãî ðàçâèòèÿ. Â ýòîì ñìûñëå

õîðîøàÿ ïðîãðàììíàÿ àðõèòåêòóðà ÿâëÿåòñÿ äîëãî-

ñðî÷íûìè èíâåñòèöèÿìè. Íåñîìíåííî, òàêèìè æå

äîëãîñðî÷íûìè èíâåñòèöèÿìè â îáëàñòè àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ìîæåò áûòü ïðèìå-

íåíèå àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ — ãèáêîãî è óíèâåðñàëüíî-

ãî èíñòðóìåíòà èçìåðåíèÿ ñïåêòðà.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Îïèñàí ïðèíöèï ðàáîòû àëãîðèòìà àâòîìàòè÷åñêîãî ïðîôèëèðîâàíèÿ — óñòàíîâëåíèÿ ñîîòâåò-

ñòâèÿ äëèíû âîëíû ðåãèñòðèðóåìîãî èçëó÷åíèÿ íîìåðó ôîòîäèîäà ìíîãîêðèñòàëüíûõ ñáîðîê ëè-

íååê ôîòîäèîäîâ àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ. Àëãî-

ðèòì îñíîâàí íà ïîäáîðå êîýôôèöèåíòîâ ñòåïåííîãî ïîëèíîìà, îáåñïå÷èâàþùèõ ìàêñèìàëüíîå

ñîâïàäåíèå ëèíèé èç áàçû äàííûõ ñ çàðåãèñòðèðîâàííûìè ñïåêòðàëüíûìè ëèíèÿìè ýëåìåíòà

òàáëèöû Ìåíäåëååâà ñ ïîìîùüþ ôóíêöèè êîððåëÿöèè. Àëãîðèòì ðåàëèçîâàí â ïðîãðàììíîì

îáåñïå÷åíèè «Àòîì».

Êëþ÷åâûå ñëîâà: êîððåëÿöèîííàÿ ôóíêöèÿ; ïðîôèëèðîâàíèå; ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû;

àíàëèçàòîðû ñïåêòðîâ; ìíîãîýëåìåíòíûå òâåðäîòåëüíûå äåòåêòîðû; ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â îáëàñòè àòîìíî-ýìèññèîííîãî

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ÀÝÑ) øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ

ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû, ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ

â êîòîðûõ ïðîâîäèòñÿ ìíîãîêàíàëüíûìè àíàëèçàòîðà-

ìè ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ), ñîçäàííûìè íà

îñíîâå ìíîãîêðèñòàëüíûõ ñáîðîê ëèíååê ôîòîäèîäîâ

[1]. Èçîáðàæåíèå ñïåêòðà â òàêèõ ïðèáîðàõ ôîðìèðó-

åòñÿ íà ôîòî÷óâñòâèòåëüíîé ïîâåðõíîñòè ëèíååê, ôî-

òîäèîäû êîòîðûõ îñóùåñòâëÿþò ôîòîýëåêòðè÷åñêîå

ïðåîáðàçîâàíèå îïòè÷åñêîãî èçëó÷åíèÿ â âûõîäíîé

ýëåêòðè÷åñêèé ñèãíàë. Ýòîò ñèãíàë îöèôðîâûâàåòñÿ ñ

ïîìîùüþ 16-ðàçðÿäíîãî àíàëîãî-öèôðîâîãî ïðåîáðà-

çîâàòåëÿ (ÀÖÏ), ïåðåäàåòñÿ â êîìïüþòåð â ïðîãðàìì-

1
Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæêå ïðîãðàììû

Ïðåçèäèóìà ÐÀÍ ¹ 2010-8.
2

ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ.
3

Èíñòèòóò àâòîìàòèêè è ýëåêòðîìåòðèè ÑÎ ÐÀÍ, ã. Íîâî-

ñèáèðñê, Ðîññèÿ; e-mail: labusov@vmt.iae.nsk.su



íîì îáåñïå÷åíèè «Àòîì» [2] â âèäå çàâèñèìîñòè

èíòåíñèâíîñòè èçëó÷åíèÿ îò íîìåðà ôîòîäèîäà I(n).

Îäíàêî äëÿ àíàëèçà ñïåêòðà íåîáõîäèìî ïðåäñòàâèòü

åãî â âèäå çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè îò äëèíû

âîëíû I(ë). Äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî çíàòü ôóíêöèþ ë(n),

êîòîðàÿ íàçûâàåòñÿ ôóíêöèåé ïðîôèëèðîâàíèÿ, à ïðî-

öåññ åå ïîëó÷åíèÿ — îïåðàöèåé ïðîôèëèðîâàíèÿ èëè

ïðîñòî ïðîôèëèðîâàíèåì. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ òåõíî-

ëîãèÿ èçãîòîâëåíèÿ îïòè÷åñêèõ ñèñòåì ñïåêòðàëüíûõ

ïðèáîðîâ è ìíîãîêðèñòàëüíûõ ñáîðîê íå îáåñïå÷èâà-

åò òðåáóåìóþ èäåíòè÷íîñòü ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðî-

ìåòðîâ, ÷òî ïðèâîäèò ê íåîáõîäèìîñòè ïîëó÷åíèÿ

äëÿ êàæäîãî ñïåêòðîìåòðà èíäèâèäóàëüíîé ôóíêöèè

ïðîôèëèðîâàíèÿ.

Â ïðîãðàììå «Àòîì» ñóùåñòâóåò ðåæèì «Ïðîôè-

ëèðîâàíèå» äëÿ âûïîëíåíèÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ «âðó÷-

íóþ». Äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî çàðåãèñòðèðîâàòü îäèí

èëè íåñêîëüêî ñïåêòðîâ ÷èñòûõ âåùåñòâ è óñòàíîâèòü

ñîîòâåòñòâèå ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ïîëó÷åííûõ ñïåê-

òðîâ ëèíèÿì èç áàçû äàííûõ, ïîëó÷àÿ òàêèì îáðàçîì

ýêñïåðèìåíòàëüíûå çíà÷åíèÿ ôóíêöèè ïðîôèëèðîâà-

íèÿ. Â êà÷åñòâå ôóíêöèè ïðîôèëèðîâàíèÿ â ïðîãðàì-

ìå «Àòîì» èñïîëüçóåòñÿ ñòåïåííîé ïîëèíîì, êîòîðûì

àïïðîêñèìèðóþòñÿ ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ

ë(n) = c0 ± c1n + ... + cNnN, (1)

ãäå N — ñòåïåíü ïîëèíîìà; n — íîìåð ôîòîäèîäà.

Ôóíêöèÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ äîëæíà áûòü íåïðå-

ðûâíîé, â ñâÿçè ñ ýòèì çäåñü è äàëåå n — âåùåñòâåí-

íîå ÷èñëî. Äëÿ êàæäîé ëèíåéêè ñáîðêè ìåòîäîì íàè-

ìåíüøèõ êâàäðàòîâ (ÌÍÊ) íàõîäÿòñÿ êîýôôèöèåíòû

ïîëèíîìà. Ñòåïåíü ïîëèíîìà çàäàåòñÿ ïîëüçîâàòåëåì

ïóòåì âûáîðà çíà÷åíèÿ «ñòåïåíü ïðîôèëèðîâàíèÿ».

Äëÿ áîëüøèíñòâà òèïîâ ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ óæå

ïðè âòîðîé ñòåïåíè ïîëèíîìà ïîãðåøíîñòü ïðîôè-

ëèðîâàíèÿ ñîñòàâëÿåò äîëè øàãà ôîòîäèîäîâ ëèíåé-

êè (òèïè÷íûå çíà÷åíèÿ ±0,3 øàãà, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò

±4 ìêì). Èñêëþ÷åíèå ñîñòàâëÿþò ïðèçìåííûå ñïåê-

òðîãðàôû, èìåþùèå çíà÷èòåëüíóþ íåëèíåéíîñòü äèñ-

ïåðñèè, íàïðèìåð ÈÑÏ-30. Äëÿ èõ ïðîôèëèðîâàíèÿ

íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ïÿòóþ ñòåïåíü ïîëèíîìà, à

îáùåå êîëè÷åñòâî òàêèõ ñïåêòðîãðàôîâ ñîñòàâëÿåò

ìåíåå 20 % îò îáùåãî ÷èñëà ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ ñ

ÌÀÝÑ. Íåäîñòàòêàìè ñóùåñòâóþùåé îïåðàöèè ïðî-

ôèëèðîâàíèÿ ÿâëÿþòñÿ òðåáîâàíèå íàëè÷èÿ ó ïîëüçî-

âàòåëÿ ñïåöèàëüíûõ íàâûêîâ ïî âèçóàëüíîé èäåíòè-

ôèêàöèè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé è äîñòàòî÷íî áîëüøèå

âðåìåííûå çàòðàòû (îò îäíîãî ÷àñà è áîëåå).

Ïî ìíåíèþ àâòîðîâ, ïðîôèëèðîâàíèå îòíîñèòñÿ ê

õîðîøî ðàçðàáîòàííîìó ðàçäåëó íàóêè — ðàñïîçíà-

âàíèþ îáðàçîâ, è ïîýòîìó îïðåäåëåíèå ñòåïåíè ñîâïà-

äåíèÿ ðåàëüíîãî ñïåêòðà ñ ëèíèÿìè èç áàçû äàííûõ

ìîæíî àâòîìàòèçèðîâàòü è ïðîâîäèòü ïðîãðàììíî.

Èçîáðàæåíèå ñïåêòðà îäíîìåðíî, ÷òî ñóùåñòâåííî

óïðîùàåò çàäà÷ó. Áîëåå 80 % ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåê-

òðîìåòðîâ ïîñòðîåíû íà îñíîâå äèôðàêöèîííûõ ðå-

øåòîê è îáëàäàþò ñëàáîé çàâèñèìîñòüþ äèñïåðñèè îò

äëèíû âîëíû, ÷òî ïîçâîëÿåò âûáðàòü äëÿ íèõ â êà÷å-

ñòâå ôóíêöèè ïðîôèëèðîâàíèÿ ïîëèíîì (1) âòîðîé

ñòåïåíè. Äëÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ ïðèçìåííûõ ñïåêòðî-

ãðàôîâ íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ïîëèíîì ïÿòîé ñòå-

ïåíè. Äëÿ êàæäîé ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ â ñáîðêå âû-

÷èñëÿåòñÿ îòäåëüíàÿ ôóíêöèÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ.

Öåëü ïðåäëàãàåìîé ðàáîòû — îçíàêîìèòü ñïåöèà-

ëèñòîâ ñ àëãîðèòìîì àâòîìàòè÷åñêîãî ïðîôèëèðîâà-

íèÿ ìíîãîêàíàëüíûõ ñïåêòðîìåòðîâ è âîçìîæíîñòÿìè

ïðîãðàììíîãî ìîäóëÿ â ñîñòàâå ïðîãðàììû «Àòîì»,

ðåàëèçóþùåãî ýòîò àëãîðèòì.

Ïðîôèëèðîâàíèå ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ ñ äè-

ôðàêöèîííûìè ðåøåòêàìè. Â ýòèõ ïðèáîðàõ äèñ-

ïåðñèÿ íåçíà÷èòåëüíî çàâèñèò îò äëèíû âîëíû, ïî-

ýòîìó â êà÷åñòâå ôóíêöèè ïðîôèëèðîâàíèÿ ìîæíî èñ-

ïîëüçîâàòü ñòåïåííîé ïîëèíîì (1) ñ N = 2. Ñëåäîâà-

òåëüíî, äëÿ îïðåäåëåíèÿ ôóíêöèè ïðîôèëèðîâàíèÿ

íåîáõîäèìî íàéòè çíà÷åíèÿ òðåõ êîýôôèöèåíòîâ c0,

c1, c2. Àâòîìàòè÷åñêîå ïðîôèëèðîâàíèå îñíîâàíî íà

ïîäáîðå ýòèõ êîýôôèöèåíòîâ, îáåñïå÷èâàþùèõ ìàê-

ñèìàëüíîå ñîâïàäåíèå ëèíèé èç áàçû äàííûõ ñ çàðåãè-

ñòðèðîâàííûìè ñïåêòðàëüíûìè ëèíèÿìè îäíîãî èëè

íåñêîëüêèõ ýëåìåíòîâ òàáëèöû Ìåíäåëååâà. Ñòåïåíü

ñîâïàäåíèÿ îïðåäåëÿåòñÿ ñ ïîìîùüþ ôóíêöèè êîððå-

ëÿöèè

K S S
12 1 2

( ) ( ) ( ) ,� � � � �� � � �

��

�

�
d (2)

ãäå S1(ë)S2(ë – ë�) — íàáîð ëèíèé âûáðàííîãî ýëå-

ìåíòà èç áàçû äàííûõ «Àòîì»; S2(ë) — çàðåãèñòðè-

ðîâàííûå ñïåêòðàëüíûå ëèíèè S2(n), ïðåîáðàçîâàííûå

ñ èñïîëüçîâàíèåì ôóíêöèè (2) ñ òåêóùèìè êîýôôè-

öèåíòàìè.

Ôóíêöèÿ S2(n) ÿâëÿåòñÿ òàáëèöåé, ñîïîñòàâëÿ-

þùåé íîìåð ëèíèè è ïîëîæåíèå åå öåíòðà òÿæåñòè

â íîìåðàõ ôîòîäèîäîâ. Â àëãîðèòìå íå èñïîëüçóåòñÿ

èíôîðìàöèÿ îá àìïëèòóäå è ôîðìå ëèíèé. Ïîëàãà-

åòñÿ, ÷òî âûñîòà âñåõ ëèíèé ðàâíà åäèíèöå, à ôîðìà

ÿâëÿåòñÿ ïðÿìîóãîëüíèêîì øèðèíîé 0,5 øàãà ôîòî-

äèîäà.

Äëÿ óìåíüøåíèÿ îáëàñòè ïîèñêà êîýôôèöèåíòîâ

c0, c1, c2 ââîäÿòñÿ íà÷àëüíûå äàííûå:

îáðàòíàÿ ëèíåéíàÿ äèñïåðñèÿ ïðèáîðà;

îáëàñòü äëèí âîëí [ëmin, ëmax], â êîòîðîé äîëæíû

ëåæàòü ñïåêòðàëüíûå ëèíèè;

íà÷àëüíàÿ ëèíåéêà äëÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ (ëèíåéêó

ðåêîìåíäóåòñÿ âûáèðàòü ñ íàñûùåííûì ñïåêòðîì, ãäå

îòñóòñòâóþò ìîëåêóëÿðíûå ëèíèè öèàíîâûõ ïîëîñ).

Êàê èçâåñòíî, ôóíêöèÿ êîððåëÿöèè îòðàæàåò ñòå-

ïåíü ñîâïàäåíèÿ äâóõ ñèãíàëîâ ïðè ðàçíûõ ñäâèãàõ

ïåðâîãî ñèãíàëà îòíîñèòåëüíî âòîðîãî. Ïîýòîìó äëÿ

ïîëó÷åíèÿ ôóíêöèè êîððåëÿöèè çàäàþòñÿ òîëüêî êî-

ýôôèöèåíòû c1 è c2, à ïî ïîëîæåíèþ ìàêñèìóìà îïðå-

äåëÿåòñÿ ñìåùåíèå ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé è, ñëåäîâà-

òåëüíî, êîýôôèöèåíò c0. Çíà÷åíèå ìàêñèìóìà êîððåëÿ-

öèîííîé ôóíêöèè îïðåäåëÿåò ñòåïåíü ñîâïàäåíèÿ
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ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ àëãîðèòìà çíà÷å-

íèÿ ìàêñèìóìà êîððåëÿöèîííîé ôóíêöèè êîýôôèöè-

åíòîâ c1 è c2 îïðåäåëÿþò:

1) íà÷àëüíûé êîýôôèöèåíò c0 òàê, ÷òîáû äëèíà

âîëíû ïåðâîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñîâïàëà ñî çíà÷å-

íèåì c0 íà÷àëà ïðåäïîëàãàåìîé îáëàñòè ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé:

c0,0 = ëmin – c1n0 – c n c
2 0

2
0 0,

=

= ëmin – c1n0 – c n
2 0

2
, (3)

ãäå c0 — íîìåð ïåðâîãî ôîòîäèîäà òåêóùåé ëèíåéêè

ôîòîäèîäîâ. Â çàâèñèìîñòè îò ïðèíÿòîãî ñîãëàøåíèÿ

íîìåðà ôîòîäèîäîâ ìîãóò ñ÷èòàòüñÿ îòíîñèòåëüíî

ïåðâîãî ôîòîäèîäà ïåðâîé ëèíåéêè èëè îò íóëÿ äëÿ

êàæäîé ëèíåéêè;

2) äëèíû âîëí ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ÷åðåç ïîëè-

íîì ñ êîýôôèöèåíòàìè c0;

3) êîððåëÿöèþ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ñ ëèíèÿìè èç

áàçû äàííûõ;

4) êîýôôèöèåíò c0 ïî ïîëîæåíèþ ìàêñèìóìà

ôóíêöèè êîððåëÿöèè. Òîãäà çíà÷åíèå ìàêñèìóìà

ôóíêöèè êîððåëÿöèè áóäåò ñòåïåíüþ ñîâïàäåíèÿ

òàáëè÷íûõ ëèíèé ñî ñïåêòðàëüíûìè ëèíèÿìè äëÿ

êîýôôèöèåíòîâ c0.

Èñïîëüçóÿ ïðèâåäåííûé âûøå àëãîðèòì, ìîæíî

ïîñòðîèòü äâóõìåðíóþ êàðòó ìàêñèìóìîâ êîððåëÿ-

öèîííîé ôóíêöèè äëÿ êîýôôèöèåíòîâ c1 è c2 â çàäàí-

íîé îáëàñòè �
c c1 2,

ñ øàãàìè Äc1, Äc2 (ðèñ. 1). Íàèáîëü-

øèé èç ìàêñèìóìîâ îïðåäåëÿåò êîýôôèöèåíòû c1 è c2,

êîòîðûå ÿâëÿþòñÿ ðåøåíèåì ñ òî÷íîñòüþ äî çàäàííûõ

øàãîâ. Òàê êàê äëÿ êàæäîé ïàðû êîýôôèöèåíòîâ c1 è

c2 ñóùåñòâóåò óæå ïîëó÷åííûé êîýôôèöèåíò c0, ñâÿ-

çàííûé ñ ìàêñèìóìîì êîððåëÿöèîííîé ôóíêöèè, òî

îí ñóùåñòâóåò è äëÿ ðåøåíèÿ.

Èç ðèñ. 1 âèäíî, ÷òî ñóùåñòâóåò ìíîæåñòâî áëèç-

êèõ ïàð êîýôôèöèåíòîâ c1 è c2 ñ áîëüøèì çíà÷åíèåì

ìàêñèìóìà êîððåëÿöèîííîé ôóíêöèè, ëåæàùèõ íà

ïðÿìîé ëèíèè, áëàãîäàðÿ ÷åìó âîçìîæíî ñóæåíèå îá-

ëàñòè ñêàíèðîâàíèÿ. Îíî îñíîâàíî íà îïðåäåëåíèè

ïîëîæåíèÿ ëèíèè è çàäàíèè îáëàñòè â ôîðìå ïàðàëëå-

ëîãðàììà ñ íàêëîíîì, ñîâïàäàþùèì ñ óãëîì íàêëîíà

ëèíèè.

Ñêàíèðîâàíèå êîýôôèöèåíòîâ c1 è c2 ïðîèñõîäèò

â äâà ýòàïà:

1) îïðåäåëåíèå ïðèáëèçèòåëüíûõ çíà÷åíèé êîýô-

ôèöèåíòîâ c1 è c2, à òàêæå îáëàñòè äëÿ ïîñëåäóþùåãî

òî÷íîãî ñêàíèðîâàíèÿ;

2) òî÷íîå îïðåäåëåíèå êîýôôèöèåíòîâ c1 è c2 â

íàéäåííîé îáëàñòè (ðèñ. 2).

Ïðîôèëèðîâàíèå ïðèçìåííûõ ñïåêòðîãðàôîâ.

Áîëåå ñëîæíûì ÿâëÿåòñÿ ïðîôèëèðîâàíèå ïðèçìåí-

íûõ ñïåêòðîãðàôîâ, èìåþùèõ ñóùåñòâåííî íåëè-

íåéíóþ çàâèñèìîñòü äèñïåðñèè îò äëèíû âîëíû. Ïðî-

ôèëèðîâàíèå òàêèõ ñïåêòðîãðàôîâ âûïîëíÿåòñÿ ñ

èñïîëüçîâàíèåì ïîëèíîìà (1) ñ N = 5 è ýòàëîííîé

ôóíêöèè ïðîôèëèðîâàíèÿ ëe(n)ë(x), ïîëó÷åííîé ðà-

íåå, íàïðèìåð «ðó÷íûì» ñïîñîáîì (ðèñ. 3). Ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî ïîêàçàíî, ÷òî ñ ïîìîùüþ ðàñòÿæåíèÿ è

ñäâèãà ïîëèíîìà âîçìîæíî ïîëó÷èòü óäîâëåòâîðè-

òåëüíóþ ôóíêöèþ ïðîôèëèðîâàíèÿ äëÿ êàæäîé èç ëè-

íååê ôîòîäèîäîâ. Òàê, ïåðâàÿ ëèíåéêà ïðîôèëèðóåòñÿ

ïåðåáîðîì ðàñòÿæåíèÿ è ñäâèãà ïîëèíîìà, àïïðîêñè-

ìèðóþùåãî êîðîòêîâîëíîâóþ ÷àñòü ôóíêöèè

ë(n) = ëe(an + b ), n � [n0, n1]. (4)

Îïòèìàëüíûå çíà÷åíèÿ a è b îïðåäåëÿþòñÿ ñ ïî-

ìîùüþ ôóíêöèè êîððåëÿöèè (2). Ðàçëè÷íûå êîìáèíà-

öèè ðàñòÿæåíèÿ è ñäâèãà îáðàçóþò äâóõìåðíóþ êàðòó

ìàêñèìóìîâ ýòîé ôóíêöèè, ïîäîáíóþ ïðèâåäåííîé íà
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c1

c1
��

c2 c2
��

Ðèñ. 1. Êàðòà çíà÷åíèé ìàêñèìóìîâ êîððåëÿöèîííîé ôóíêöèè

äëÿ ïðÿìîóãîëüíîé îáëàñòè êîýôôèöèåíòîâ c1 è c2 äëÿ âòîðîé

ëèíåéêè ñáîðêè ïðèáîðà ÌÔÑ-8

c1
��

c2
��

Ðèñ. 2. Êàðòà çíà÷åíèé ìàêñèìóìîâ êîððåëÿöèîííîé ôóíêöèè

äëÿ íàêëîííîé ïðÿìîóãîëüíîé îáëàñòè êîýôôèöèåíòîâ c1 è c2

äëÿ îäíîé èç ëèíååê ñáîðêè ïðèáîðà ÌÔÑ-8 (2580 ôîòîäèîäîâ

íà ëèíåéêó) (øèðèíà ïî îñè ��c
1

ðàâíà 5 · 10
–5

, à ïî îñè ��c
2

—

3 · 10
–8

; âûäåëåííàÿ òî÷êà èìååò êîîðäèíàòû c1 = 6,9 · 10
–9

è

c2 = 2,38 · 10
–10

)



ðèñ. 1. Îïòèìàëüíûì çíà÷åíèÿì a è b ñîîòâåòñòâóåò

íàèáîëüøèé èç ìàêñèìóìîâ.

Äëÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ ñëåäóþùåé ëèíåéêè íåîá-

õîäèìî çíàòü ïðèáëèçèòåëüíîå ïîëîæåíèå åå íà÷àëà

íà ýòàëîííîé ôóíêöèè. Ïðîèçâîäíàÿ ýòîé ôóíêöèè

ìîíîòîííà, ïîýòîìó äëÿ êàæäîãî ïðèðàùåíèÿ àðãó-

ìåíòà ñóùåñòâóåò åäèíñòâåííîå ïðèðàùåíèå ôóíê-

öèè. Èñïîëüçóÿ ýòî ñâîéñòâî è èìåÿ ôóíêöèþ ïðî-

ôèëèðîâàíèÿ äëÿ ïåðâîé ëèíåéêè, ïîëó÷àåì èñêîìîå

ïîëîæåíèå. Äàëåå ôóíêöèè ïðîôèëèðîâàíèÿ âòîðîé

è ïîñëåäóþùèõ ëèíååê îïðåäåëÿþòñÿ àíàëîãè÷íî

ïåðâîé.

Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ àâòîìàòè÷åñêîãî è

«ðó÷íîãî» ïðîôèëèðîâàíèÿ. Àëãîðèòì âûïîëíåí â

âèäå ìîäóëÿ äëÿ ïðîãðàììû «Àòîì» è çàïóñêàåòñÿ íà-

æàòèåì êíîïêè «Auto» â îêíå «Ïðîôèëèðîâàíèå». Ïî

ðåçóëüòàòàì îïðåäåëÿåòñÿ ñîîòâåòñòâèå ëèíèé èç ñïåê-

òðà ëèíèÿì èç áàçû äàííûõ, êîòîðûå çàíîñÿòñÿ â

òàáëèöó ïðîôèëèðîâàíèÿ. Íà îñíîâå ýòîé òàáëèöû

ñòðîèòñÿ ãðàôèê çàâèñèìîñòè îòêëîíåíèé ñïåêòðàëü-

íûõ ëèíèé îò ëèíèé èç áàçû äàííûõ, õàðàêòåðèçóþ-

ùèé ïîãðåøíîñòü ïðîôèëèðîâàíèÿ (ðèñ. 4). Èç ðè-

ñóíêà âèäíî, ÷òî ïîãðåøíîñòü ïðîôèëèðîâàíèÿ ñî-

ñòàâëÿåò ±0,3 øàãà ôîòîäèîäîâ, ÷òî ñîïîñòàâèìî ñ ðå-

çóëüòàòàìè «ðó÷íîãî» ïðîôèëèðîâàíèÿ.

Òàêèì îðáðàçîì, ðàçðàáîòàí àëãîðèòì àâòîìàòè-

÷åñêîãî ïðîôèëèðîâàíèÿ, ðåàëèçîâàííûé â ïðîãðàììå

«Àòîì 3.2». Âðåìÿ àâòîìàòè÷åñêîãî ïðîôèëèðîâàíèÿ

ñîñòàâëÿåò 1 – 5 ìèí, ÷òî íàìíîãî ìåíüøå âðåìåííûõ

çàòðàò ïðè ïðîôèëèðîâàíèè â «ðó÷íîì» ðåæèìå. Ïðè

ýòîì ðåçóëüòàòû àâòîìàòè÷åñêîãî ïðîôèëèðîâàíèÿ ñî-

ïîñòàâèìû ñ ðåçóëüòàòàìè «ðó÷íîãî».
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Íîìåðà ôîòîäèîäîâ

Ðèñ. 3. Ôóíêöèÿ ïðîôèëèðîâàíèÿ ñïåêòðîãðàôà ÈÑÏ-30

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü îòêëîíåíèé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îò ëèíèé

èç áàçû äàííûõ ïîñëå àâòîìàòè÷åñêîãî ïðîôèëèðîâàíèÿ äëÿ

ñïåêòðîìåòðà ÄÔÑ-36 (ïî ãîðèçîíòàëè — äëèíà âîëíû, ïî âåð-

òèêàëè — ðàññòîÿíèå â øàãàõ ôîòîäèîäîâ)
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 17 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ñîîáùàåòñÿ î ðàçðàáîòêå ïðîãðàìì óïðàâëåíèÿ ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèì øòàòèâîì «Ãëîáóëà» è

ëàçåðíûì èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì âèäåîêà-

ìåð. Äëÿ øòàòèâà ðåàëèçîâàíû àâòîìàòè÷åñêîå îïðåäåëåíèå ïîëîæåíèé ýëåêòðîäîâ, èõ íà÷àëüíàÿ

óñòàíîâêà è ñòàáèëèçàöèÿ ìåæýëåêòðîäíîãî ðàññòîÿíèÿ â ïðîöåññå âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà ýëåêòðè-

÷åñêîé äóãîé. Äëÿ ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà — àâòîìàòè÷åñêîå ïåðåìåùåíèå íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà

ìåæäó òî÷êàìè, çàäàííûìè ïîëüçîâàòåëåì, ñ âîçáóæäåíèåì â íèõ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

èìïóëüñàìè ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ. Ïðîãðàììà ïîçâîëÿåò ïîäêëþ÷àòü äîïîëíèòåëüíûå âèäåîêàìå-

ðû, íàïðèìåð äëÿ çàïèñè ïîêàçàíèé àíàëîãîâûõ ïðèáîðîâ. Èçîáðàæåíèÿ, ñíÿòûå â ïðîöåññå âîç-

áóæäåíèÿ ïðîáû, ñ óêàçàííîé ïåðèîäè÷íîñòüþ ñîõðàíÿþòñÿ âìåñòå ñ çàðåãèñòðèðîâàííûìè

ñïåêòðàìè. Ïðîãðàììû óïðàâëåíèÿ øòàòèâîì «Ãëîáóëà» è ëàçåðíûì èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ

ñïåêòðîâ âûïîëíåíû â âèäå ìîäóëåé äëÿ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì 3.2».

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; èñòî÷íèêè âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ;

âèäåîêîíòðîëü; âèäåîêàìåðà.

Àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç (ÀÝÑ)

òðåáóåò âûïîëíåíèÿ ðàçëè÷íûõ äåéñòâèé â ñîîòâåòñò-

âèè ñ èñïîëüçóåìîé ìåòîäèêîé, â òîì ÷èñëå ðóòèííûõ

îïåðàöèé. Â ðåçóëüòàòå ÷åëîâå÷åñêèé ôàêòîð íåèçáåæ-

íî âíîñèò îøèáêè. Ðóòèííûå îïåðàöèè ïðèâîäÿò ê

óòîìëåíèþ ñïåöèàëèñòà, ñíèæåíèþ ýôôåêòèâíîñòè

åãî ðàáîòû è, êàê ñëåäñòâèå, — êà÷åñòâà ïîëó÷àåìûõ

ðåçóëüòàòîâ. Â ñâÿçè ñ ýòèì ïîâûøåíèå àâòîìàòèçàöèè

è èíòåëëåêòóàëüíîé ñîñòàâëÿþùåé îáîðóäîâàíèÿ ñòà-

íîâèòñÿ âàæíîé çàäà÷åé, êîòîðóþ íåîáõîäèìî ðåøàòü

íà ôîíå äèíàìè÷íîãî ðàçâèòèÿ êîìïüþòåðíîé òåõíè-

êè. Â êà÷åñòâå ýëåìåíòîâ îáðàòíîé ñâÿçè äëÿ ðåøåíèÿ

çàäà÷ àâòîìàòè÷åñêîãî óïðàâëåíèÿ ýëåêòðè÷åñêèì

ïðèâîäîì óñòðîéñòâ ïåðåìåùåíèÿ äîñòàòî÷íî øèðîêî

ïðèìåíÿþòñÿ êîìïàêòíûå âèäåîêàìåðû.

Ñóùåñòâóþò ìåòîäèêè, â êîòîðûõ âðåìÿ âîçáóæ-

äåíèÿ èññëåäóåìîãî îáðàçöà â äóãîâîì ðàçðÿäå äîñòè-

ãàåò òðåõ ìèíóò [1]. Ãðàôèòîâûå ýëåêòðîäû îáãîðàþò,

è ïîýòîìó íåîáõîäèìî êîððåêòèðîâàòü ìåæýëåêòðîä-

íûé çàçîð â ïðîöåññå ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà. Â ñóùå-

ñòâóþùèõ øòàòèâàõ, íàïðèìåð ÓØÒ-4, ýòà êîððåêöèÿ

ïðîèçâîäèëàñü âðó÷íóþ, ÷òî âíîñèëî çíà÷èòåëüíûå

ïîãðåøíîñòè â ðåçóëüòàòû àíàëèçà. Äëÿ àâòîìàòè-

÷åñêîé ñòàáèëèçàöèè ìåæýëåêòðîäíîãî ðàññòîÿíèÿ â

ïðîöåññå èñïàðåíèÿ îáðàçöà è íà÷àëüíîé óñòàíîâêè

ýëåêòðîäîâ îòíîñèòåëüíî îïòè÷åñêîé îñè ðàçðàáîòàí

ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèé øòàòèâ «Ãëîáóëà» (ðèñ. 1). Â

íåì ïðåäóñìîòðåíû íåçàâèñèìûå ýëåêòðîïðèâîäû

äåðæàòåëåé âåðõíåãî è íèæíåãî ýëåêòðîäîâ, à òàêæå

âèäåîêàìåðà ñ ââîäîì èçîáðàæåíèÿ ìåæýëåêòðîäíîãî

ïðîìåæóòêà â êîìïüþòåð. Íåîáõîäèìî áûëî ðàçðàáî-

òàòü ïðîãðàììó, îáåñïå÷èâàþùóþ èçìåðåíèå ïîëîæå-

íèé âåðõíåãî è íèæíåãî ýëåêòðîäîâ ïóòåì àíàëèçà

èçîáðàæåíèé âèäåîêàìåðû â ïðîöåññå âîçáóæäåíèÿ

äóãîâîãî ðàçðÿäà, à òàêæå êîððåêöèþ ýòèõ ïîëîæåíèé

ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîïðèâîäà ñ öåëüþ ñòàáèëèçàöèè ìå-

æýëåêòðîäíîãî ïðîìåæóòêà.

ÀÝÑ àíàëèç ìèêðîâêëþ÷åíèé â îáðàçöàõ ñ ïîìî-

ùüþ ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ

îáû÷íî ïðåäóñìàòðèâàåò ðó÷íóþ íàâîäêó «ïðèöåëà»,

ñîâïàäàþùåãî ñ òî÷êîé ôîêóñèðîâêè ëàçåðà, íà âêëþ-

÷åíèÿ â îáðàçöå ñ ïîìîùüþ áèíîêóëÿðíîãî ìèêðîñêî-

ïà, íàïðèìåð â LMA, ñ ïîñëåäóþùèì âîçáóæäåíèåì

ëàçåðíîãî ðàçðÿäà [2]. Â íîâîì äâóõèìïóëüñíîì ëà-

çåðíîì èñòî÷íèêå âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ âñòðîåíû

ýëåêòðîïðèâîä äëÿ ïåðåìåùåíèÿ ñòîëèêà ñ îáðàçöîì â

ïëîñêîñòè ôîêóñèðîâêè ïî äâóì êîîðäèíàòàì, à òàêæå

âèäåîêàìåðà ñ ââîäîì èçîáðàæåíèÿ ôðàãìåíòà îáðàç-

öà â êîìïüþòåð [3]. Òðåáîâàëîñü ñîçäàòü ïðîãðàììó

äëÿ âûáîðà îäíîãî èëè íåñêîëüêèõ àíàëèçèðóåìûõ

âêðàïëåíèé íà èçîáðàæåíèè îáðàçöà ñ ïîìîùüþ ìà-

íèïóëÿòîðà («ìûøü») ñ ïîñëåäóþùèì çàïóñêîì àâòî-

ìàòè÷åñêîãî ïðîöåññà àíàëèçà.

Ïðîãðàììû óïðàâëåíèÿ øòàòèâîì «Ãëîáóëà» è

ëàçåðíûì èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ íóæ-

íî áûëî ðåàëèçîâàòü â âèäå ìîäóëåé ïðîãðàììû

«Àòîì» [4].

Öåëü äàííîé ðàáîòû — îçíàêîìèòü ñïåöèàëèñòîâ

ñ ðåçóëüòàòàìè àâòîìàòèçàöèè ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîãî

øòàòèâà «Ãëîáóëà» è ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà âîçáóæäå-

íèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì

âèäåîêîíòðîëÿ.
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Àâòîìàòèçàöèÿ ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîãî øòàòè-

âà «Ãëîáóëà». Ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèé øòàòèâ «Ãëîáó-

ëà» äëÿ âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ â

ýëåêòðè÷åñêîì ðàçðÿäå ïîêàçàí íà ðèñ. 1. Øòàòèâ îáî-

ðóäîâàí êàìåðàìè äëÿ íàáëþäåíèÿ çà ïîëîæåíèåì

ýëåêòðîäîâ è ïðîöåññîì âîçáóæäåíèÿ äóãîâîãî ðàçðÿ-

äà, à òàêæå äëÿ íàáëþäåíèÿ çà èõ èçîáðàæåíèåì íà

äèàôðàãìå âíåøíåé ëèíçû. Äëÿ ïåðåìåùåíèÿ ýëåê-

òðîäîâ øòàòèâ îáîðóäîâàí äâóìÿ ýëåêòðîïðèâîäàìè

(øàãîâûìè äâèãàòåëÿìè), êîòîðûå ïîçâîëÿþò ïåðå-

ìåùàòü ýëåêòðîäû â ïðîäîëüíîì íàïðàâëåíèè. Â ñâÿçè

ñ òåì, ÷òî â õîäå âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ â äóãîâîì ðàçðÿäå â øòàòèâå ïðîèñõîäèò

ïîñòåïåííîå «ñãîðàíèå» ýëåêòðîäîâ, ÷òîáû ñòàáèëè-

çèðîâàòü ðàññòîÿíèå ìåæäó êîíöàìè ýëåêòðîäîâ, òðå-

áóåòñÿ ïåðåìåùàòü èõ äðóã ê äðóãó. Äëÿ ðåøåíèÿ äàí-

íîé çàäà÷è âíóòðè øòàòèâà ðàñïîëîæåíà êàìåðà, êîòî-

ðàÿ ââîäèò â êîìïüþòåð ïîñëåäîâàòåëüíî êàäðû, íà

êîòîðûõ èçîáðàæåíû êîíöû ýëåêòðîäîâ ñ ýëåêòðè-

÷åñêîé äóãîé ìåæäó íèìè. Êàìåðà íàõîäèòñÿ çà çà-

ùèòíûì ôèëüòðîì, çíà÷èòåëüíî óìåíüøàþùèì

ÿðêîñòü ïðîõîäÿùåãî ÷åðåç íåãî èçëó÷åíèÿ. Àíàëèçè-

ðóÿ ïîñòóïàþùèå ñ êàìåðû êàäðû (ðèñ. 2), ïðîãðàììà

â ðåæèìå ðåàëüíîãî âðåìåíè îïðåäåëÿåò ïîëîæåíèå

ýëåêòðîäîâ â êîîðäèíàòàõ èçîáðàæåíèÿ êàìåðû è â ñî-

îòâåòñòâèè ñ çàðàíåå îïðåäåëåííûìè êàëèáðîâî÷íû-

ìè êîýôôèöèåíòàìè — â àáñîëþòíûõ åäèíèöàõ (ìì).

Àëãîðèòì îïðåäåëåíèÿ ïîëîæåíèÿ ýëåêòðîäîâ ñïîñî-

áåí êîððåêòíî ðàáîòàòü äàæå ïðè íàëè÷èè â îáðàáàòû-

âàåìîì èçîáðàæåíèè ïîñòîÿííûõ èëè ïåðèîäè÷åñêè

ïîÿâëÿþùèõñÿ áëèêîâ èëè âñïûøåê. Ýòî äîñòèãàåòñÿ

áëàãîäàðÿ àëãîðèòìó óñðåäíåíèÿ, òàê êàê ýëåêòðîä íå

ìîæåò ñãîðàòü èëè ïåðåìåùàòüñÿ áûñòðåå ðàçóìíûõ

ïðåäåëîâ. Ïðèìåíåíèå òðåóãîëüíîé ôèëüòðàöèè ñ

âàðüèðóåìûì îñíîâàíèåì ôèëüòðà ïîçâîëÿåò ðàçìûòü

áëèêè è èñêëþ÷èòü èõ èç ðàññìîòðåíèÿ. Ïðèìåíåíèå

êðàåâîãî ôèëüòðà äàåò âîçìîæíîñòü âûäåëèòü íà èçî-

áðàæåíèè ãðàíèöû ÿðêèõ ýëåêòðîäîâ. Ìîãóò èñïîëü-

çîâàòüñÿ èíäèâèäóàëüíûå ïàðàìåòðû ïîëîæåíèÿ âåðõ-

íåãî è íèæíåãî ýëåêòðîäîâ, ÷òî ïîçâîëÿåò ðàáîòàòü

äàæå â òåõ ñëó÷àÿõ, êîãäà îñâåùåííîñòü îäíîãî èç

ýëåêòðîäîâ çíà÷èòåëüíî îòëè÷àåòñÿ îò äðóãîãî.

Ðàçìåð øàãà ýëåêòðè÷åñêèõ ïðèâîäîâ ñîñòàâëÿåò

0,1 ìì. Ïîëîæåíèå ýëåêòðîäà îïðåäåëÿåòñÿ ñ ïîìî-

ùüþ êàìåðû, èñïîëüçîâàííîé â ðåæèìàõ PAL èëè

NTSC, ñ ïîãðåøíîñòüþ äî 0,04 ìì. Âíåäðåíèå óïîìÿ-

íóòûõ ìåõàíèçìîâ è àëãîðèòìîâ ïîçâîëÿåò îïðåäå-

ëÿòü ìåæýëåêòðîäíîå ðàññòîÿíèå â ïðîöåññå âîçáóæ-

äåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ñ ïîãðåøíîñòüþ

0,08 – 0,1 ìì, êîòîðàÿ ñîîòâåòñòâóåò øàãó ïðèìåíÿå-

ìûõ ýëåêòðè÷åñêèõ ïðèâîäîâ è ÿâëÿåòñÿ äîñòàòî÷íîé

äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ â ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîì øòàòèâå.

Äëÿ ñðàâíåíèÿ — â øèðîêî ïðèìåíÿåìîì øòàòèâå

ÓØÒ-4 ïîëîæåíèå ýëåêòðîäîâ îïðåäåëÿåòñÿ âèçóàëü-

íûì êîíòðîëåì ÷åðåç ñïåöèàëüíîå îêíî ñ íàíåñåííîé

ðàçìåðíîé ëèíåéêîé, êîòîðûé îáåñïå÷èâàåò òî÷íîñòü

îïðåäåëåíèÿ ïîëîæåíèÿ ýëåêòðîäà 0,1 – 0,2 ìì è òðå-

áóåò ïîñòîÿííîãî âíèìàíèÿ îïåðàòîðà.

Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå äëÿ óïðàâëåíèÿ øòà-

òèâîì «Ãëîáóëà» ðåàëèçîâàíî â âèäå èíñòðóìåíòà

«Óïðàâëåíèå øòàòèâîì» (ñì. ðèñ. 2) äëÿ ïðîãðàììû

«Àòîì 3.2». Ýòî äàåò âîçìîæíîñòü òåñíîé èíòåãðàöèè

ñ ïðîãðàììîé «Àòîì», â òîì ÷èñëå âîçìîæíîñòü

óïðàâëÿòü ðàáî÷èì ïðîöåññîì, ñîõðàíÿòü êàäðû, ñíÿ-

òûå ñ êàìåðû, â ñïåêòðû ôàéëà àíàëèçà ïðîãðàììû

«Àòîì». Êðîìå òîãî, ðàçëè÷íûå ïàðàìåòðû ïðèáîðà

(ïîëîæåíèÿ è çàçîð ìåæäó ýëåêòðîäàìè, âåëè÷èíà

óïðàâëÿþùåãî òîêà, ïàðàìåòðû óñðåäíåíèÿ, ïàðàìåò-

ðû ïðèìåíÿåìûõ ôèëüòðîâ, âðåìåííûå ïàóçû è ïð.),

êîòîðûå âûáèðàþòñÿ â õîäå àíàëèçà, ïðèêðåïëÿþòñÿ ê

ñïåêòðàì â ôàéëå àíàëèçà â àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå.

Ïðè îòêðûòèè ôàéëà àíàëèçà â ïðîãðàììå «Àòîì 3.2»

(ôîðìàòà SPD) åñòü âîçìîæíîñòü äëÿ êàæäîãî ñïåêòðà

ïîñìîòðåòü:
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Ðèñ. 2. Óïðàâëåíèå øòàòèâîì â ïðîãðàììå «Àòîì 3.2»
Ðèñ. 1. Ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèé øòàòèâ «Ãëîáóëà»



ïðè êàêèõ ïàðàìåòðàõ ïðèáîðà è ìåòîäèêè ïðîèç-

âîäèëñÿ àíàëèç;

ôîòîãðàôèè äóãîâîãî ðàçðÿäà, êàê ìåíÿëîñü èçî-

áðàæåíèå ýëåêòðîäîâ íà äèàôðàãìå âíåøíåé ëèíçû â

ïðîöåññå âîçáóæäåíèÿ ïðîáû;

çàâèñèìîñòè òîêà, ïîëîæåíèé ýëåêòðîäîâ, ìåæ-

ýëåêòðîäíîãî ïðîìåæóòêà îò âðåìåíè.

Ïðè îïðåäåëåíèè ïîëîæåíèé ýëåêòðîäîâ è ìåæ-

ýëåêòðîäíîãî ïðîìåæóòêà èñïîëüçóþòñÿ âñå êàäðû,

ïîëó÷àåìûå ñ êàìåðû (24 – 25 êàäðîâ â ñåêóíäó). Äëÿ

âèäåîäîêóìåíòèðîâàíèÿ õîäà àíàëèçà èíñòðóìåíò

«Óïðàâëåíèå øòàòèâîì» ïåðèîäè÷åñêè ñîõðàíÿåò èçî-

áðàæåíèÿ â òåêóùèì ñïåêòðå è çàòåì â ôàéëå àíàëèçà.

Ïåðèîäè÷íîñòü ñîõðàíåíèÿ çàäàåòñÿ â íàñòðîéêàõ

èíñòðóìåíòà (ïåðèîä îò 0,1 ñ). Òàêæå ïðåäóñìîòðåíà

âîçìîæíîñòü àâòîìàòè÷åñêîé îáðåçêè ñîõðàíÿåìîãî

êàäðà äî «îáëàñòè èíòåðåñà», ò.å. îáëàñòè èçîáðàæå-

íèÿ, â êîòîðîé ðàñïîëîæåíû ýëåêòðîäû. Ýòî ïîçâîëÿåò

óìåíüøèòü ðàçìåð ïàìÿòè, çàíèìàåìîé ôàéëîì àíàëè-

çà, ñ ñîõðàíåííîé ïîëåçíîé èíôîðìàöèåé. Â ñïåêòðå

òàêæå ñîõðàíÿåòñÿ èíôîðìàöèÿ î ïîëîæåíèè ýëåêòðî-

äîâ, òîêå äóãè, ìåæýëåêòðîäíîì ïðîìåæóòêå. Ïðî-

ñìîòð ñîõðàíÿåìûõ â ñïåêòðå ãðàôèêîâ âîçìîæåí ÷å-

ðåç îêíî «Ãèñòîãðàììà» â ïðîãðàììå «Àòîì 3.2».

Àâòîìàòèçàöèÿ ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà âîçáóæ-

äåíèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ. Âíåøíèé âèä

ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ àòîìíî-ýìèññè-

îííûõ ñïåêòðîâ äëÿ êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåííîãî

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçîâ òâåðäûõ îáðàçöîâ ïîêàçàí íà

ðèñ. 3.

Äëÿ óïðàâëåíèÿ ëàçåðíûì èñòî÷íèêîì âîçáóæ-

äåíèÿ ðàçðàáîòàíî ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå â âèäå

èíñòðóìåíòà äëÿ ïðîãðàììû «Àòîì 3.2» (ðèñ. 4). Èí-

ñòðóìåíò «Óïðàâëåíèå ëàçåðîì» ïîçâîëÿåò âèçóàëè-

çèðîâàòü ïîâåðõíîñòü ïðîáû â îêðåñòíîñòè òî÷êè

ôîêóñèðîâêè (èçîáðàæåíèå áåðåòñÿ ñ âõîäÿùåé â êîì-

ïëåêò ëàçåðà êàìåðû), óïðàâëÿòü ïîëîæåíèåì ñòîëèêà

è ïðîáû îòíîñèòåëüíî òî÷êè ôîêóñèðîâêè ëàçåðà,

çàïóñêàòü ëàçåðíûé ðàçðÿä ñèíõðîííî ñ çàïóñêîì ðå-

ãèñòðàöèè ñïåêòðîâ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ â ïðîãðàììå

«Àòîì», à òàêæå âûïîëíÿòü äðóãèå îïåðàöèè ñ ëàçå-

ðîì, íàïðèìåð, ìåíÿòü ïàðàìåòðû ðàçðÿäà, âêëþ÷àòü

ïîäñâåòêó «ïðèöåëà».

Ïåðåìåùåíèå ñòîëèêà ñ ïðîáîé îñóùåñòâëÿåòñÿ

øàãîâûìè äâèãàòåëÿìè â ïëîñêîñòè ôîêóñèðîâêè ïî

îñÿì X è Y. Óïðàâëåíèå ïåðåìåùåíèåì âîçìîæíî êàê

ïî óêàçàííîìó íàïðàâëåíèþ, òàê è ìåòîäîì àâòîìà-

òè÷åñêîãî ïåðåìåùåíèÿ ê óêàçàííîé ïîëüçîâàòåëåì

òî÷êå íà èçîáðàæåíèè îáðàçöà. Êðîìå àâòîìàòè÷åñêî-

ãî ïåðåìåùåíèÿ â çàäàííóþ òî÷êó, ïîääåðæèâàåòñÿ

ðåæèì ñîçäàíèÿ «Òðàåêòîðèè äâèæåíèÿ», ïî êîòîðîé

óñòàíîâêà äîëæíà ïåðåìåùàòüñÿ è äåëàòü ñîîòâåò-

ñòâóþùèå «âûñòðåëû» ëàçåðîì â óêàçàííûõ çàðàíåå

òî÷êàõ íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñòàòèñòè÷åñêè íàäåæíûõ ðåçóëü-

òàòîâ ìîæåò òðåáîâàòüñÿ äîñòàòî÷íî ìíîãî âûñòðåëîâ

ëàçåðà ïî ïîâåðõíîñòè àíàëèçèðóåìîé ïðîáû. Ïðî-

ãðàììà óñòàíîâêè ïîçâîëÿåò àíàëèòèêó îïåðàòèâíî

óêàçàòü òî÷êè, â êîòîðûå ñëåäóåò ïðîèçâåñòè ðåãèñòðà-

öèþ ñïåêòðîâ, à çàòåì çàïóñòèòü ïðîöåññ àíàëèçà, êî-

ãäà åãî ó÷àñòèå íå òðåáóåòñÿ. Ïðîãðàììà óïðàâëåíèÿ

ëàçåðîì ïðîâåäåò íåîáõîäèìîå êîëè÷åñòâî èçìåðåíèé

â óêàçàííûõ ìåñòàõ ïðîáû è àâòîìàòè÷åñêè çàíåñåò

âñþ èíôîðìàöèþ â òàáëèöó â ïðîãðàììå «Àòîì». Ýòî

ïîçâîëÿåò èçáåæàòü îøèáîê, âíîñèìûõ ÷åëîâå÷åñêèì

ôàêòîðîì, áëàãîäàðÿ ñîêðàùåíèþ êîëè÷åñòâà ðóòèí-

íûõ îïåðàöèé, âûïîëíÿåìûõ âðó÷íóþ. Êðîìå ýêîíî-
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Ðèñ. 3. Äâóõèìïóëüñíûé ëàçåðíûé èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ

àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

Ðèñ. 4. Óïðàâëåíèÿ ëàçåðîì â ïðîãðàììå «Àòîì 3.2», çàäàíèå

òðàåêòîðèè äâèæåíèÿ



ìèè âðåìåíè è ñèë ñïåöèàëèñòà, òàêæå ñîêðàùàåòñÿ è

îáùåå âðåìÿ àíàëèçà, ïîñêîëüêó óñòàíîâêà ïðîâîäèò

àâòîìàòè÷åñêèå èçìåðåíèÿ áåç ïàóç è çàäåðæåê.

Îäíîâðåìåííî ñî âñòðîåííîé â øòàòèâ «Ãëîáóëà»

èëè â ëàçåðíûé èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ âèäåîêàìåðîé

ìîæåò ðàáîòàòü äîïîëíèòåëüíàÿ âèäåîêàìåðà äëÿ çà-

ïèñè íåîáõîäèìûõ èçîáðàæåíèé, íàïðèìåð ñîõðàíÿòü

èíôîðìàöèþ îò àíàëîãîâûõ ïðèáîðîâ ñ ïðèâÿçêîé êî

âðåìåíè îòíîñèòåëüíî ñòàðòà êàæäîãî èçìåðåíèÿ.

Äëÿ ýòîãî áûë ðàçðàáîòàí èíñòðóìåíò «Êàìåðà»

äëÿ ïðîãðàììû «Àòîì 3.2» (ðèñ. 5, à). Èíñòðóìåíò ïî-

çâîëÿåò äåëàòü ñíèìêè ñ çàäàííîé ïåðèîäè÷íîñòüþ è

âðåìåíåì ñòàðòà ñ âûáðàííîé âèäåîêàìåðû, ïîäêëþ-

÷åííîé â îïåðàöèîííîé ñèñòåìå. Â êà÷åñòâå äîïîëíè-

òåëüíîé âèäåîêàìåðû ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà êîì-

ïüþòåðíàÿ âåá-êàìåðà.

Ñíèìêè ñ äîïîëíèòåëüíîé âèäåîêàìåðû ñîõðàíÿ-

þòñÿ â òåêóùåì ñïåêòðå, à çàòåì àâòîìàòè÷åñêè ïåðå-

íîñÿòñÿ â òàáëèöó àíàëèçà. Ê ñíèìêó ïðèêðåïëÿþòñÿ

ðàçëè÷íûå ïîëÿ, òàêèå êàê âðåìÿ ñúåìêè, âðåìÿ îòíî-

ñèòåëüíî íà÷àëà èçìåðåíèÿ, ïàðàìåòðû èçîáðàæåíèÿ,

òàêæå âîçìîæíî óêàçàòü êîììåíòàðèè äëÿ ñíèìêîâ.

Âîçìîæíîñòü ïðîñìîòðà èçîáðàæåíèé, ñîõðàíåí-

íûõ â ôàéëàõ àíàëèçà, ðåàëèçîâàíà â ïðîãðàììå

«Àòîì 3.2» ïîñðåäñòâîì èíñòðóìåíòà «Èçîáðàæåíèÿ»

(ðèñ. 5, á ). Äàííûé èíñòðóìåíò ÿâëÿåòñÿ óíèâåðñàëü-

íûì è èñïîëüçóåòñÿ äëÿ îòîáðàæåíèÿ ëþáûõ èçîáðà-

æåíèé, ïðèêðåïëåííûõ ê ñïåêòðàì ïðîãðàììû «Àòîì

3.2», âíå çàâèñèìîñòè, íà êàêîì ïðèáîðå èëè êàêèì

ìîäóëåì îíè áûëè ñîõðàíåíû. Òàêèì îáðàçîì, âîç-

ìîæíî ïðîñìàòðèâàòü èçîáðàæåíèÿ íà ëþáîì êîìïüþ-

òåðå, ãäå óñòàíîâëåíà ïðîãðàììà «Àòîì 3.2», äàæå â

îòñóòñòâèå ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Â èíñòðóìåíòå «Èçîáðàæåíèÿ» ïðåäóñìîòðåí ðå-

æèì «ñëàéä-øîó» ñ âàðüèðóåìîé ñêîðîñòüþ, ÷òî ïî-

çâîëÿåò «îæèâèòü» ïðîöåññ âîçáóæäåíèÿ äóãîâîãî

ðàçðÿäà èëè êàêèå-ëèáî äðóãèå èçìåíåíèÿ âî âðåìåíè,

ñîõðàíåííûå íà èçîáðàæåíèÿõ. Â èíñòðóìåíòå ïðè-

ñóòñòâóåò ãèáêèé ìåõàíèçì ôèëüòðàöèÿ ñíèìêîâ ïî

ðàçëè÷íûì ïàðàìåòðàì (èñòî÷íèê, ãðóïïèðóþùèå

ñâîéñòâà, òèï êàìåðû), à òàêæå âîçìîæíîñòü ýêñïîðòà

èçîáðàæåíèÿ â áóôåð îáìåíà, íà æåñòêèé äèñê èëè

äðóãîé öèôðîâîé íîñèòåëü.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíû ïðîãðàììíûå èíñò-

ðóìåíòû äëÿ àâòîìàòè÷åñêîãî ïîääåðæàíèÿ ìåæýëåê-

òðîäíîãî ðàññòîÿíèÿ â ïðîöåññå äëèòåëüíîãî àíàëèçà,

à òàêæå íà÷àëüíîé óñòàíîâêè ýëåêòðîäîâ îòíîñèòåëü-

íî îïòè÷åñêîé îñè â ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêèì øòàòèâå

«Ãëîáóëà».

Äëÿ äâóõèìïóëüñíîãî ëàçåðíîãî èñòî÷íèêà âîçáó-

æäåíèÿ ñïåêòðîâ ðàçðàáîòàíû ïðîãðàììíûå èíñòðó-

ìåíòû âûáîðà îïåðàòîðîì íàáîðà òî÷åê è òðàåêòîðèé

íà èçîáðàæåíèè îáðàçöà, à òàêæå ïîñëåäóþùåãî àâòî-

ìàòèçèðîâàííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Ñîçäàí èíñòðóìåíò äëÿ çàïèñè íåîáõîäèìûõ ïîëü-

çîâàòåëþ èçîáðàæåíèé ñ ïîìîùüþ äîïîëíèòåëüíîé

êîìïüþòåðíîé âèäåîêàìåðû.

Èçîáðàæåíèÿ, ñíÿòûå â ïðîöåññå âîçáóæäåíèÿ

ïðîáû, ñ ðåãóëèðóåìîé ïåðèîäè÷íîñòüþ ñîõðàíÿþòñÿ

âìåñòå ñ çàðåãèñòðèðîâàííûìè ñïåêòðàìè. Ðàçðàáî-

òàííûå ïðîãðàììíûå èíñòðóìåíòû âñòðîåíû â ïðî-

ãðàììíîå îáåñïå÷åíèå «Àòîì» è óæå ïîêàçàëè ñâîþ

ýôôåêòèâíîñòü ïðè ïðîâåäåíèè àòîìíî-ýìèññèîííîãî

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 17 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ñ ïîìîùüþ èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ «Âåçóâèé-3» è ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì» èññëåäî-

âàíû è îïèñàíû ðàçëè÷íûå ðåæèìû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá íà ãðàôèòîâîé

îñíîâå. Íà îñíîâàíèè àíàëèçà êðèâûõ âûãîðàíèÿ, âîëüòàìïåðíûõ õàðàêòåðèñòèê ýëåêòðè÷åñêèõ

ðàçðÿäîâ è ïàðàìåòðîâ ïëàçìû ïðîâåäåíà îöåíêà èõ âëèÿíèÿ íà ôîðìèðîâàíèå àíàëèòè÷åñêèõ

ñèãíàëîâ êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû èñïîëüçîâàíû ïðè ñîçäàíèè áàçî-

âîé ìîäåëè ìåòîäèêè ñ ìàêñèìàëüíî ýôôåêòèâíûìè ïîêàçàòåëÿìè êà÷åñòâà èçìåðåíèÿ è ïðåäëî-

æåí ïîäõîä ìåòðîëîãè÷åñêîé êîððåêòèðîâêè ýòèõ ïîêàçàòåëåé ïðè ïåðåõîäå ê àíàëèçó ðåàëüíûõ

îáúåêòîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; ãðàôèòîâàÿ îñíîâà; ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè; ñòàíäàðòíûå îáðàçöû; ðåæèìû ýëåêòðè÷åñêîãî ðàçðÿäà; ïåðåìåííûé òîê; ïðåðûâèñòûé ïå-

ðåìåííûé òîê; ïðåðûâèñòûé ïîñòîÿííûé òîê; ïàðàìåòðû ïëàçìû; ðåàëüíûé îáúåêò; ìàòðè÷íûå

ýëåìåíòû.

Ãðàôèòîâàÿ îñíîâà ÿâëÿåòñÿ óäîáíîé äëÿ ïðîâåäåíèÿ

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà [1 – 3]. Ýòî îáóñëîâëåíî ñòà-

áèëüíîñòüþ ãîðåíèÿ ýëåêòðè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ, íàëè÷è-

åì îñîáî÷èñòûõ ìàòåðèàëîâ (ýëåêòðîäû, ãðàôèòîâûé

ïîðîøîê) è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãðàôèòî-

âîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé. Íóæíî ÷åòêî ñåáå

ïðåäñòàâëÿòü, ÷òî ïîäîáíàÿ ÷èñòîòà îáåñïå÷åíà ëèøü

íà óðîâíå 0,1 – 1,0 ppm. Áîëåå íèçêèå êîíöåíòðàöèè

áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ íàõîäÿòñÿ ëèáî çà ïðåäåëàìè

îáíàðóæåíèÿ ìåòîäà, ëèáî èõ îïðåäåëåíèå íå îáåñïå-

÷åíî óñëîâèÿìè õîëîñòîãî îïûòà ãðàôèòîâîé îñíîâû.

Åñëè çàäà÷åé êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ îïðå-

äåëåíèå ýëåìåíòîâ íà óðîâíå êîíöåíòðàöèé 0,1 –

100 ppm, òî ïåðñïåêòèâíûì è óäîáíûì ÿâëÿåòñÿ ïåðå-

âîä ïðîáû íà ãðàôèòîâóþ îñíîâó. Ïîñêîëüêó ïðàêòè-

÷åñêè âñå èññëåäóåìûå ìàòåðèàëû ìîæíî ïåðåâåñòè

íà ãðàôèòîâóþ îñíîâó, âîçíèêàåò íåîáõîäèìîñòü

îöåíêè ìàêñèìàëüíî âîçìîæíîé òî÷íîñòè ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà.

Îïòèìèçàöèþ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà áîëåå ÷åì

íà 40 ýëåìåíòîâ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà

ìèêðîïðèìåñåé ÑÎÃ-21, ÑÎÃ-28 è ÑÎÃ-37 [4]. Ñïåê-

òðû ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ êîìïëåêñà àòîì-

íî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà, âêëþ÷àþùåãî ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä» ñ ìíîãîêàíàëüíûìè àíàëèçàòîðàìè ýìèññè-

îííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ, óíèâåðñàëüíûé ãåíåðàòîð

«Âåçóâèé-3» (ïðîèçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»)

è øòàòèâ ÓØÒ-4. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ãðàôèòîâûå

ýëåêòðîäû äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ÎÑ×-7-4. Íà-

âåñêè ìîäåëüíûõ ñìåñåé, ÑÎ èëè ðåàëüíûõ ïðîá èñ-

ïàðÿëè èç êàíàëà àíîäíîãî ýëåêòðîäà ôîðìû «ðþìêà»

(ãëóáèíà, äèàìåòð êðàòåðà è øåéêè ñîîòâåòñòâåííî

0,004, 0,0045 è 0,002 ì). Êàòîäîì ñëóæèë ýëåêòðîä,

çàòî÷åííûé íà êîíóñ.

Ðàçðàáîòêà ìåòîäèê ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, êàê

ïðàâèëî, íà÷èíàåòñÿ ñ ðåãèñòðàöèè êðèâûõ âûãîðà-

íèÿ, êîòîðûå õàðàêòåðèçóþò êèíåòèêó ïîñòóïëåíèÿ

àòîìîâ â çîíó ðàçðÿäà, à òàêæå ïðîöåññû àòîìèçàöèè,

èîíèçàöèè è âîçáóæäåíèÿ. Ñ ïîìîùüþ ãåíåðàòîðà

«Âåçóâèé-3» è ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì»

áûëè èññëåäîâàíû ðàçëè÷íûå ðåæèìû òîêà: ïåðåìåí-

íûé, ïðåðûâèñòûé ïåðåìåííûé, ïðåðûâèñòûé ïîñòî-

ÿííûé è ðàçëè÷íûå èõ êîìáèíàöèè.

Äëÿ áîëåå òî÷íîãî âûáîðà îïòèìàëüíûõ ðåæèìîâ

è îöåíêè èõ âëèÿíèÿ íà ôîðìèðîâàíèå àíàëèòè÷åñêèõ

ñèãíàëîâ êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ áûëè èññëåäîâà-

íû ìíîãî÷èñëåííûå âîëüòàìïåðíûå õàðàêòåðèñòèêè

ýëåêòðè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ. Â ãåíåðàòîðå «Âåçóâèé-3»

èìååòñÿ âîçìîæíîñòü ñîõðàíåíèÿ â îòäåëüíîì òåêñòî-

âîì ôàéëå èíôîðìàöèè î ïðîöåññå èçìåíåíèÿ òîêà

è íàïðÿæåíèÿ â àíàëèòè÷åñêîì ïðîìåæóòêå, êîòîðûå

èçìåðÿþòñÿ â ïðîöåññå ïðîæèãà ïðîáû ñ øàãîì äâà

èçìåðåíèÿ â ñåêóíäó. Êîëè÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé

àíàëèç ïîðîøêîâûõ ïðîá íà ãðàôèòîâîé îñíîâå ñ

óäîâëåòâîðèòåëüíûìè ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðè-

ñòèêàìè áåç ââåäåíèÿ íîñèòåëÿ â ñîñòàâ áóôåðíîé

ñìåñè íå ïðåäñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì âñëåäñòâèå ñèëü-

íîãî âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé

ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ. Èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì óíèâåðñàëüíîãî íîñèòåëÿ (NaCl); àíà-

ëîãè÷íûé ïîäõîä ê ðàçðàáîòêå ìåòîäèê ñïðàâåäëèâ è
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äëÿ äðóãèõ íîñèòåëåé. Íîñèòåëè ââîäÿòñÿ â ïðîáû äëÿ

ñòàáèëèçàöèè óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà. Êðîìå òîãî, âî âñå ïðîáû ââîäèëè Zn è Mg â êî-

ëè÷åñòâå 0,3 % ìàññ. ïî ìåòàëëó. Ïî «òåðìîìåòðè-

÷åñêèì» ïàðàì ëèíèé Zn îöåíèâàëè òåìïåðàòóðó ïëàç-

ìû, à ïî èîííîé è àòîìíîé ëèíèÿì Mg óñòàíàâëèâàëè

ýëåêòðîííóþ êîíöåíòðàöèþ óãîëüíîé äóãè [5]. Íà êà-

ôåäðå àíàëèòè÷åñêîé õèìèè Òîìñêîãî ãîñóäàðñòâåí-

íîãî óíèâåðñèòåòà ñîçäàíà ñïåöèàëüíàÿ ïðîãðàììà

«Ïëàçìà», ñ ïîìîùüþ êîòîðîé ïðè âûáîðå îïòèìàëü-

íûõ êîíöåíòðàöèé íîñèòåëåé íå òîëüêî ïðîâîäèëè

ðàñ÷åòû ïàðàìåòðîâ äóãîâîãî ðàçðÿäà, íî è ìîäåëèðî-

âàëè ïðîöåññû, ïðîòåêàþùèå â ïëàçìå [6].

Àíàëèç âîëüòàìïåðíûõ õàðàêòåðèñòèê (ÂÀÕ) äóãè

ïîñòîÿííîãî òîêà (ðèñ. 1, à) ïîêàçàë, ÷òî ââåäåíèå äî

5 % ìàññ. íîñèòåëÿ íåçíà÷èòåëüíî âëèÿåò íà èõ õàðàê-

òåð. ×òî êàñàåòñÿ äóãè ïåðåìåííîãî òîêà (ðèñ. 1, á ), òî

äîáàâëåíèå íîñèòåëÿ ñóùåñòâåííî âëèÿåò êàê íà õà-

ðàêòåð ÂÀÕ, òàê è íà ïàðàìåòðû ðàçðÿäà. Êàê ïîêàçà-

ëè ðàñ÷åòû äëÿ èññëåäóåìûõ ðåæèìîâ, óâåëè÷åíèå
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè ïàðàìåòðîâ ïëàçìû îò ñîñòàâà ïðîáû è õàðàêòåðà ýëåêòðè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ ïðè ðåæèìå ïîñòîÿííîãî (à) è ïåðå-

ìåííîãî (á) òîêîâ (�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê;�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê ñ äîáàâêîé 5 % ìàññ. NaCl;�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê ñ äî-

áàâêîé 15 % ìàññ. NaCl)



êîíöåíòðàöèè íîñèòåëÿ óìåíüøàåò òåìïåðàòóðó íà

300 Ê è ïî÷òè â 2 ðàçà óâåëè÷èâàåò ýëåêòðîííóþ êîí-

öåíòðàöèþ, ÷òî îêàçûâàåò âëèÿíèå íà óñëîâèÿ «èñïà-

ðåíèÿ-âîçáóæäåíèÿ» è íà ôîðìèðîâàíèå àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà (ðèñ. 2). Â ðåçóëüòàòå èññëåäîâàíèé òàê-

æå óñòàíîâëåíî, ÷òî ýëåêòðè÷åñêèé ðàçðÿä íà ïåðå-

ìåííîì òîêå ïðè òîêå áîëåå 15 À èñïîëüçîâàòü íåöå-

ëåñîîáðàçíî èç-çà íåñòàáèëüíîñòè ãîðåíèÿ ïðè

àíàëèçå ñûïó÷èõ ïðîá.

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâàíèè àíàëèçà êðèâûõ âû-

ãîðàíèÿ, âîëüòàìïåðíûõ õàðàêòåðèñòèê è ïàðàìåòðîâ

ïëàçìû ñäåëàí ïðåäâàðèòåëüíûé âûâîä î òîì, ÷òî

äàëüíåéøèå èññëåäîâàíèÿ öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü

ïðè äâóõ ðåæèìàõ: 1) ïîñòîÿííûé òîê 20 À, ýêñïîçè-

öèÿ 15 ñ; 2) ïåðâàÿ ñòóïåíü — ïåðåìåííûé òîê 15 À,

÷àñòîòà 50 Ãö, ýêñïîçèöèÿ 5 ñ, âòîðàÿ ñòóïåíü — ïî-

ñòîÿííûé òîê 20 À, ýêñïîçèöèÿ 10 ñ. Âî âñåõ ñëó÷àÿõ

ñëåäóåò äîáàâëÿòü ê ïðîáå íîñèòåëü â êîëè÷åñòâå íå

ìåíåå 5 % ìàññ.

Îêîí÷àòåëüíóþ îöåíêó ïðàâèëüíîñòè âûáðàííûõ

ðåæèìîâ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ìåòðîëîãè÷åñêîé

àòòåñòàöèè ìåòîäèêè àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá íà

ãðàôèòîâîé îñíîâå ïî íîðìàòèâíîìó äîêóìåíòó ÐÌÃ

61–2003. Óñëîâèÿ âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîí-

íîñòè áûëè ðåàëèçîâàíû â ëàáîðàòîðèè ïóòåì èñïîëü-

çîâàíèÿ äâóõ ÌÀÝÑ, òðåõ îïåðàòîðîâ è âàðüèðîâàíè-

åì êàëåíäàðíîãî âðåìåíè ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà. Ïðåä-

âàðèòåëüíóþ îöåíêó ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà èçìåðåíèé

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà [4]. Â òàáë. 1 ïðè-

âåäåíû ðåçóëüòàòû ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòåñòàöèè äëÿ

íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ. Èç äàííûõ, ïðèâåäåííûõ â

òàáë. 1, âèäíî, ÷òî ïðè ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ â äâóõ

èññëåäóåìûõ ðåæèìàõ îáùàÿ ïîãðåøíîñòü àíàëèçà

ëåæèò â èíòåðâàëå 5 – 15 % îòí. Â îáëàñòè êîíöåíòðà-

öèé 1,0 · 10–3 % ìàññ. ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ïðàê-

òè÷åñêè âñåõ ýëåìåíòîâ ìèíèìàëüíà. Ïî-âèäèìîìó,

ýòî îïòèìàëüíàÿ êîíöåíòðàöèÿ, ïðè êîòîðîé ìèíè-

ìèçèðîâàíî âçàèìíîå âëèÿíèå ýëåìåíòîâ. Îäíàêî äëÿ

íåêîòîðûõ èç íèõ õîðîøèå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè ñîõðàíÿþòñÿ è íà óðîâíå êîíöåíòðàöèé

1,0 · 10–2 % ìàññ., ÷òî ñâÿçàíî ñ óñòîé÷èâîñòüþ àòîìîâ

ê âçàèìíîìó âëèÿíèþ, îáóñëîâëåííîé èõ ïðèðîäîé è

ïîëîæåíèåì â Ïåðèîäè÷åñêîé òàáëèöå. Áîëåå íèçêèå

êîíöåíòðàöèè ïîðÿäêà 1,0 · 10–4 % ìàññ. ìîãóò áûòü

îòÿãîùåíû ïîãðåøíîñòÿìè õîëîñòîãî îïûòà.

Òàêèì îáðàçîì, ñîçäàíà ìåòðîëîãè÷åñêàÿ ìîäåëü

(ìàòðèöà) ìåòîäèêè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñ ìàê-

ñèìàëüíî ýôôåêòèâíî îöåíåííûìè ïîêàçàòåëÿìè êà-

÷åñòâà èçìåðåíèé, êîòîðàÿ ìîæåò ñëóæèòü îñíîâîé

äëÿ ñîçäàíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäèê ïðè àíàëèçå ëþ-

áûõ îáúåêòîâ, ïåðåâåäåííûõ íà ãðàôèòîâóþ îñíîâó.

×òîáû ïåðåéòè îò ìîäåëè ê ðåàëüíûì ìåòîäèêàì,

íåîáõîäèìî ó÷åñòü ìàòðè÷íîå âëèÿíèå è ïðîâåñòè

êîððåêòèðîâêó ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà èçìåðåíèé. Ñ

ýòîé öåëüþ ïðîâîäèëè èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ ìàòðè÷-

8: ����� !"�#$%�&�'�(�')#�$�)�*+�!()"�$,�(-')�%��.$/ �0$1�2(3$44� 56�5�$��, 78

Òàáëèöà 1. Çàâèñèìîñòü ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ (% îòí.) îò êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòîâ (% ìàññ.) ïðè ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ ñúåìêè

ñïåêòðîâ

Ýëåìåíò

Êîíöåíòðàöèÿ, % ìàññ.

Ðåæèì èññëåäîâàíèÿ: ïîñòîÿííûé òîê 20 À,

ýêñïîçèöèÿ 15 ñ

Ðåæèì èññëåäîâàíèÿ: ïåðâàÿ ñòóïåíü — ïåðåìåííûé òîê 15 À, ÷àñòîòà 50 Ãö,

ýêñïîçèöèÿ 5 ñ, âòîðàÿ ñòóïåíü — ïîñòîÿííûé òîê 20 À, ýêñïîçèöèÿ 10 ñ

1,0 · 10
–2

1,0 · 10
–3

1,0 · 10
–4

1,0 · 10
–2

1,0 · 10
–3

1,0 · 10
–4

Ag 10 8 11 14 5 14

Al 13 7 11 17 7 17

Ba 14 4 10 12 16 17

Be 9 17 18 15 15 16

Ca 10 13 15 7 5 20

Cd 14 10 15 12 9 12

Co 5 12 17 12 13 14

Cu 6 6 14 13 19 20

Dy 11 5 11 12 7 14

Eu 16 10 11 13 8 11

Fe 11 11 12 10 4 14

Gd 8 3 10 14 9 14

Hf 10 5 11 9 9 24

Li 15 3 13 15 4 9

Mg 12 7 11 10 5 10

Mn 15 8 17 19 8 17

Mo 10 10 10 25 25 25

Ni 10 15 17 15 12 13

Pb 7 11 16 15 6 17

Sb 5 8 10 11 9 11

Sm 14 6 12 16 7 14

Sn 15 10 14 11 11 13

Zn 10 10 12 16 12 18



íûõ ýëåìåíòîâ òóãîïëàâêèõ êåðàìèê íà ïàðàìåòðû

ïëàçìû. Ðàñ÷åòû ïîêàçàëè, ÷òî òóãîïëàâêèå ìàòðèöû,

ÿâëÿþùèåñÿ îñíîâîé êîíñòðóêòèâíûõ êåðàìèê, ñ êîí-

öåíòðàöèåé â ïðîáå äî 5 % ìàññ., ÷òî ñîîòâåòñòâóåò

20-êðàòíîìó ðàçáàâëåíèþ ðåàëüíîé ïðîáû ãðàôèòî-

âûì ïîðîøêîì, ïðèâîäÿò ê óìåíüøåíèþ ýëåêòðîííîé

êîíöåíòðàöèè è óâåëè÷åíèþ òåìïåðàòóðû ïëàçìû; ýòî

ñóùåñòâåííî âëèÿåò íà ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè ïðîâîäèìûõ àíàëèçîâ. Ñ ïîìîùüþ ââåäåíèÿ íî-

ñèòåëÿ óäàëîñü ïîâûñèòü ýëåêòðîííóþ êîíöåíòðàöèþ

è ñîîòâåòñòâåííî ñòàáèëèçèðîâàòü ýôôåêòèâíóþ òåì-

ïåðàòóðó ïëàçìû. Äëÿ êîððåêòèðîâêè ìåòðîëîãè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðè àíàëèçå ðåàëüíîãî îáúåêòà

èñïîëüçîâàëè àëãîðèòì îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ â ñðàâ-

íåíèè ñ îáðàçöîì äëÿ îöåíèâàíèÿ (ÐÌÃ-76).

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ðàçðà-

áîòàííîé ìåòîäèêè íà ðåàëüíîì îáúåêòå, â êà÷åñòâå

êîòîðîãî âûáðàí ãîñóäàðñòâåííûé ñòàíäàðò ñîñòàâà

ãîðíîé ïîðîäû «òðàïï» (ÑÒ-2À), ñîäåðæàùèé çíà÷è-

òåëüíûå êîëè÷åñòâà ðàçëè÷íûõ ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ.

Èç äàííûõ òàáë. 2 âèäíî, ÷òî äëÿ ïîëîâèíû êîíòðîëè-

ðóåìûõ ýëåìåíòîâ ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

îñòàëèñü íà ïðåæíåì óðîâíå, äëÿ íåêîòîðûõ èç íèõ

(Al, Fe, Ni, Sr, Eu) ïðîèçîøëî íåçíà÷èòåëüíîå óâåëè-

÷åíèå ïîãðåøíîñòè, à äëÿ åäèíè÷íûõ ýëåìåíòîâ (Co,

Cr) ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ñìåñòèëàñü â êðèòè÷å-

ñêóþ îáëàñòü êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà (3ó-êðèòåðèé).

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ èññëå-

äîâàíèé ñîçäàíà áàçîâàÿ ìîäåëü ìåòîäèêè ñ ìàêñè-

ìàëüíî ýôôåêòèâíûìè ïîêàçàòåëÿìè êà÷åñòâà èçìåðå-

íèÿ è ïðåäëîæåí ïîäõîä ìåòðîëîãè÷åñêîé êîððåêòè-

ðîâêè ýòèõ ïîêàçàòåëåé ïðè ïåðåõîäå ê àíàëèçó ðåàëü-

íûõ îáúåêòîâ.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Îòìàõîâ Â. È., Âàðëàìîâà Í. Â., Ïåòðîâà Å. Â. Ñòðóê-

òóðíî-ìåòîäîëîãè÷åñêàÿ ñõåìà ñîçäàíèÿ ìåòîäèê àíàëèçà

îêñèäíûõ ìàòåðèàëîâ ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà àòîìíî-ýìèññè-

îííîé ñïåêòðîñêîïèè � Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà

ìàòåðèàëîâ. 2008. Ò. 74. ¹ 8. Ñ. 15 – 17.

2. Îòìàõîâ Â. È., Àäàìîâà Å. Ï., Êóëüêîâ Ñ. Í. Àòîìíî-

ýìèññèîííûé àíàëèç öèðêîíèåâîé íàíîêåðàìèêè � Îãíåóïî-

ðû è òåõíè÷åñêàÿ êåðàìèêà. 2006. ¹ 3. Ñ. 9 – 13.

3. Îòìàõîâ Â. È., Àáàêóìîâà Å. Ï., Êóëüêîâ Ñ. Í., Ìàðüÿ-

íîâ Á. Ì. Ìàòåðèàëîâåä÷åñêèé ïîäõîä ê ðàçðàáîòêå ïðÿìîãî

àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà êîðóíäîâîé íàíîêåðàìèêè �
Îãíåóïîðû è òåõíè÷åñêàÿ êåðàìèêà. 2004. ¹ 4. Ñ. 39 – 45.

4. ÃÑÎ 8487–2003. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî

êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé. Êîìïëåêò ÑÎÃ-37. — Åêàòåðèí-

áóðã: ÓÃÒÓ-ÓÏÈ, 2003. — 20 ñ.

5. Ñïåêòðàëüíûé àíàëèç ÷èñòûõ âåùåñòâ � Ïîä ðåä. Õ. È. Çèëü-

áåðøòåéíà. — ÑÏá.: Õèìèÿ, 1994. — 336 ñ.

6. Îòìàõîâ Â. È., Ïåòðîâà Å. Â., Âàðëàìîâà Í. Â., Àíîø-

êèíà Þ. Â. Îïòèìèçàöèÿ óñëîâèé àòîìíî-ýìèññèîííîãî

àíàëèçà öèðêîíèåâîé è êîðóíäîâîé íàíîêåðàìèê ïóòåì

ìîäåëèðîâàíèÿ ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ ïðîöåññîâ, ïðîòåêàþ-

ùèõ â èñòî÷íèêàõ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ � ÆÀÕ. 2011. Ò. 66.

¹ 9. Ñ. 931 – 935.

����� !"�#$%�&�'�(�')#�$�)�*+�!()"�$,�(-')�%��.$/ �0$1�2(3$44� 56�5�$��, 78 8;

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè íà

ðåàëüíîì îáúåêòå è êîððåêòèðîâêà îáùåé ïîãðåøíîñòè

Ýëåìåíò c, % ìàññ. Xñð, % ìàññ. ±ä, % îòí. ±ä*, % îòí.

Al 0,39 0,33 11 15

Be 8 · 10
–6

8,9 · 10
–6

18 18

Co 5,2 · 10
–5

7,4 · 10
–5

20 30

Cr 2,1 · 10
–4

1,3 · 10
–4

20 30

Fe 6,3 · 10
–2

5,1 · 10
–2

11 20

Mg 4,5 · 10
–2

5,0 · 10
–2

12 12

Nb 6 · 10
–5

5,2 · 10
–5

19 19

Ni 12,6 · 10
–4

9,1 · 10
–4

17 20

Sm 4 · 10
–5

4,0 · 10
–5

12 12

Sr 1,9 · 10
–3

2,1 · 10
–3

7 10

Cu 1,8 · 10
–3

1,8 · 10
–3

6 6

Eu 1,4 · 10
–5

1,6 · 10
–5

11 20

Gd 4,5 · 10
–5

4,9 · 10
–5

10 10

ä* — ïîãðåøíîñòü ñ ó÷åòîì êîððåêòèðîâêè.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 15 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ïðèìåíåíèÿ ìàëîãàáàðèòíîãî ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» â àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîì àíàëèçå. Áëàãîäàðÿ íèçêîìó óðîâíþ ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ ñïåêòðîìåòð óñïåøíî èñïîëü-

çóåòñÿ äëÿ îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ êîíöåíòðàöèé ùåëî÷íûõ è ùåëî÷íîçåìåëüíûõ

ìåòàëëîâ ìåòîäîì ïëàìåííîé ôîòîìåòðèè. Ïåðåñòðàèâàåìûé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí è ìàëûå

ãàáàðèòû ïîçâîëÿþò âñòðàèâàòü ïðèáîð â ñóùåñòâóþùèå êîìïëåêñû àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíà-

ëèçà äëÿ ðàñøèðåíèÿ èõ ðàáî÷åãî ñïåêòðàëüíîãî äèàïàçîíà. Âûñîêîå áûñòðîäåéñòâèå ñïåêòðî-

ìåòðà äàåò âîçìîæíîñòü ðåãèñòðèðîâàòü ñïåêòðû îò îòäåëüíûõ èìïóëüñîâ èñòî÷íèêà âîçáóæäå-

íèÿ ñïåêòðà, ðàáîòàþùåãî ñ ÷àñòîòîé äî 500 Ãö, ÷òî ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü àíàëèç îêñèäíûõ âêëþ-

÷åíèé â ñòàëÿõ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ìàëîãàáàðèòíûå ñïåêòðîìåòðû;

ïëàìåííàÿ ôîòîìåòðèÿ; ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ.

Êîìïàíèÿ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» ñ 1992 ã. ïðîèçâî-

äèò ìàëîãàáàðèòíûå ñïåêòðîìåòðû òèïà «Êîëèáðè»

íà îñíîâå îïòè÷åñêîé ñõåìû ×åðíè-Òåðíåðà è îäíîé

ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ. Îïûò èñïîëüçîâàíèÿ ïðèáîðà â

îáëàñòè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, áèîõèìèè è ïðèêëàä-

íîé îïòèêè ïîêàçàë íåîáõîäèìîñòü óëó÷øåíèÿ ðÿäà

åãî ïàðàìåòðîâ. Ñ ýòîé öåëüþ â 2006 ã. áûëà ïðîâåäå-

íà ìîäåðíèçàöèÿ ñïåêòðîìåòðà [1]. Ïðèáîð ïîëó÷èë

íàçâàíèå «Êîëèáðè-2», åãî òåõíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòè-

êè ïðèâåäåíû íèæå.

Ê îñîáåííîñòÿì íîâîãî ñïåêòðîìåòðà ìîæíî îò-

íåñòè ïåðåìåííûé ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí â

èíòåðâàëå 190 – 1100 íì è ðàçðåøåíèå îò 1 äî 0,1 íì,

áîëåå âûñîêóþ ðàçðåøàþùóþ ñïîñîáíîñòü, ñíèæåí-

íûé â 3 – 5 ðàç óðîâåíü ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ (ìåíåå

0,05 %), áîëåå âûñîêîå áûñòðîäåéñòâèå (äî 1 ìñ) è ëè-

íåéíîñòü âûõîäíîãî ñèãíàëà (áîëåå 99,5 %), à òàêæå

ãåðìåòè÷íîñòü è ãàçîíàïîëíåíèå èíåðòíûì ãàçîì êîð-

ïóñà ïðèáîðà. Áëàãîäàðÿ óêàçàííûì îñîáåííîñòÿì
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1
Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæêå ïðîãðàììû

Ïðåçèäèóìà ÐÀÍ ¹ 2010-8.
2

Èíñòèòóò àâòîìàòèêè è ýëåêòðîìåòðèè ÑÎ ÐÀÍ, ã. Íîâî-

ñèáèðñê, Ðîññèÿ.
3

ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ;

e-mail: labusov@vmk.iae.nsk.su

Òåõíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2»

Êîëè÷åñòâî èçìåðèòåëüíûõ êàíàëîâ. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 2580

Äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà (ïëîñêàÿ, íàðåçíàÿ):

÷àñòîòà øòðèõîâ, øòð.�ìì . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 300 400 600 1500 1800

íàïðàâëåíèå óãëà áëåñêà, íì . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 315 270 500 530 600

ðàáî÷èé ïîðÿäîê ñïåêòðà . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Ïåðâûé

ðàçìåð çàøòðèõîâàííîé îáëàñòè, ìì . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15 × 15

Ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí, íì . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 190 – 1100 190 – 940 390 – 860 440 – 600 470 – 590

Ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå, íì. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1 0,7 0,4 0,2 0,1

Îáðàòíàÿ ëèíåéíàÿ äèñïåðñèÿ, íì�ìì . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 30,9 24 14,4 5,3 4,3

Óðîâåíü ðàññåÿííîãî ñâåòà, %. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,05

Ôîêóñíîå ðàññòîÿíèå, ìì. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 100

Îòíîñèòåëüíîå îòâåðñòèå. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1:6

Äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí (ïðè îäíîêðàòíîé ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà) . . . . . . 10
4

Ìèíèìàëüíîå âðåìÿ ýêñïîçèöèè, ìñ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 8

Íåëèíåéíîñòü âûõîäíîãî ñèãíàëà, % . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,5

Óïðàâëåíèå . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Êîìïüþòåðíîå

Ñåòü ïèòàíèÿ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Îäíîôàçíàÿ, 220 Â, 50 Ãö

Ãàáàðèòû, ìì. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 150 × 200 × 80

Ìàññà, êã . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 3



«Êîëèáðè-2» ñïîñîáåí ðåøàòü çàäà÷è, ñ êîòîðûìè íå

ñïðàâëÿëñÿ åãî ïðåäøåñòâåííèê.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — îçíàêîìèòü ñïåöèàëèñòîâ

ñ ðåçóëüòàòàìè ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-

2» â àòîìíî-ýìèññèîííîì ñïåêòðàëüíîì àíàëèçå

(ÀÝÑÀ).

Îïðåäåëåíèå íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ òàáëèöû Ìåí-

äåëååâà ïðîâîäèòñÿ ìåòîäîì ïëàìåííîé ôîòîìåòðèè

â âèäèìîé è áëèæíåé ÈÊ îáëàñòè ñïåêòðà (400 –

800 íì). Ñïåêòðîìåòð «Êîëèáðè-2» ñ óêàçàííûì ðàáî-

÷èì ñïåêòðàëüíûì äèàïàçîíîì èìååò ðàçðåøåíèå

0,4 íì. Òàêèå õàðàêòåðèñòèêè ïðèáîðà ïîçâîëÿþò èñ-

ïîëüçîâàòü åãî äëÿ îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ ùå-

ëî÷íûõ è ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ. Íàïðèìåð, íà

Íîâîñèáèðñêîì çàâîäå õèìêîíöåíòðàòîâ ñ ïîìîùüþ

ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» è âîçäóøíî-àöåòèëåíîâîé

ãîðåëêè ðåøåíà çàäà÷à îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ

ùåëî÷íûõ è ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ â ðàñòâîðàõ

ëèòèÿ [1]. Â «Êîëèáðè-2» ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðåäøåñò-

âåííèêîì óðîâåíü ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ óìåíüøåí â

5 ðàç, ÷òî äîëæíî áûëî ñíèçèòü ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ýëåìåíòîâ. Äëÿ èõ îïðåäåëåíèÿ ðàñòâîð ëèòèÿ ñ èç-

âåñòíîé êîíöåíòðàöèåé ùåëî÷íûõ è ùåëî÷íîçåìåëü-

íûõ ìåòàëëîâ ðàçáàâëÿëè äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé

äëÿ óìåíüøåíèÿ êîíöåíòðàöèè ýòèõ ýëåìåíòîâ. Ïîëó-

÷åííàÿ òàêèì îáðàçîì ìèíèìàëüíàÿ êîíöåíòðàöèÿ,

ïðè êîòîðîé «Êîëèáðè-2» ñïîñîáåí çàðåãèñòðèðîâàòü

ñïåêòðàëüíûå ëèíèè àíàëèçèðóåìûõ ýëåìåíòîâ, ñî-

ñòàâèëà îêîëî 1 ppb, ÷òî â 3 – 5 ðàç ëó÷øå, ÷åì â ñïåê-

òðîìåòðå «Êîëèáðè» ïåðâîãî ïîêîëåíèÿ. Íà ðèñ. 1

ïîêàçàíû ñïåêòðàëüíûå ëèíèè êàëèÿ ïðè åãî êîíöåí-

òðàöèè 1,5 ppb â 0,05 %-íîì ðàñòâîðå ëèòèÿ. Ñëåäóåò

îòìåòèòü, ÷òî îòíîñèòåëüíîå ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå

îòêëîíåíèå (ÎÑÊÎ) èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèé K 769,8974 íì ïî îáðàçöàì ñðàâíåíèÿ ñ êîí-

öåíòðàöèåé îò 0,0015 äî 5 ppm íå ïðåâûøàåò 1 %.

Ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû, ñïîñîáíûå çàðåãèñòðè-

ðîâàòü äèàïàçîí 200 – 1000 íì, ñîäåðæàùèé áîëüøèí-

ñòâî àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ÀÝÑÀ [2], çà÷àñòóþ èìåþò

ëèáî íåäîñòàòî÷íîå ðàçðåøåíèå, ëèáî ðåãèñòðèðóþò

ýòîò äèàïàçîí ïî ÷àñòÿì. Îäíàêî âûñîêîå ðàçðåøåíèå

òðåáóåòñÿ ëèøü â äèàïàçîíå 200 – 450 íì, ñîäåðæà-

ùåì áîëüøîå êîëè÷åñòâî ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, à â âè-

äèìîé è áëèæíåé ÈÊ îáëàñòÿõ äëÿ àíàëèçà äîñòàòî÷íî

ïðèáîðà ñî ñðåäíåé äèñïåðñèåé (1 – 10 íì�ìì). Ó÷è-

òûâàÿ ýòî, ñïåêòðîìåòð «Êîëèáðè-2» ñ äèñïåðñèåé

5 íì�ìì è øèðèíîé ðàáî÷åãî äèàïàçîíà 160 íì (ñ ðå-

øåòêîé 1500 øòð.�ìì) ìîæåò èñïîëüçîâàòüñÿ êàê

äîïîëíèòåëüíûé ïðèáîð, ðàñøèðÿþùèé äèàïàçîí

êîìïëåêñîâ ÀÝÑÀ â âèäèìóþ è áëèæíþþ ÈÊ îá-

ëàñòü. Ñ ýòîé öåëüþ îí èñïîëüçóåòñÿ, íàïðèìåð, íà

Åêàòåðèíáóðãñêîì çàâîäå ïî îáðàáîòêå öâåòíûõ ìå-

òàëëîâ. Ïåðâîíà÷àëüíî íà ïðåäïðèÿòèè äëÿ àíàëèçà

ìåòàëëîâ ïëàòèíîâîé ãðóïïû ïðèìåíÿëñÿ ìîäåðíèçè-

ðîâàííûé ñ ïîìîùüþ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ ñïåêòðî-

ìåòð Baird (ÑØÀ) ñ äèàïàçîíîì 213,5 – 450,5 íì.

Òàêèå ýëåìåíòû, êàê áàðèé (493 íì) è íàòðèé (589 íì),

ìåòîäîì ÀÝÑÀ íå îïðåäåëÿëè. Ñïåêòðàëüíûé äèà-

ïàçîí êîìïëåêñà áûë ðàñøèðåí ïóòåì óñòàíîâêè ïà-

ðàëëåëüíî ñïåêòðîìåòðó Baird ñïåêòðîìåòðà «Êîëèá-

ðè-2». Èçëó÷åíèå îò àíàëèçèðóåìîé ïðîáû îñâåùàëî

îäíîâðåìåííî âõîäíóþ ùåëü ñïåêòðîìåòðà Baird è

âõîä âîëîêîííî-îïòè÷åñêîãî êàáåëÿ, êîòîðûé íàïðàâ-

ëÿë èçëó÷åíèå â ñïåêòðîìåòð «Êîëèáðè-2». Äëÿ ñíè-

æåíèÿ ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ ïåðåä âîëîêîííî-îïòè-

÷åñêèì êàáåëåì áûë óñòàíîâëåí ôèëüòð, íå ïðî-

ïóñêàþùèé èçëó÷åíèå ñ äëèíîé âîëíû <400 íì. Â

«Êîëèáðè-2» èñïîëüçîâàëàñü ðåøåòêà 1500 øòð.�ìì,

ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí ñïåêòðîìåòðà ñîñòàâ-

ëÿë 450 – 610 íì. Áûëà óñòàíîâëåíà ìèíèìàëüíàÿ

øèðèíà âõîäíîé ùåëè 7 ìêì. Ýòî ïîçâîëèëî, âî-ïåð-

âûõ, ïîâûñèòü ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå äî 0,1 íì è,

âî-âòîðûõ, ñîãëàñîâàòü èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé, ïîëó÷åííûõ ñ ïîìîùüþ «Êîëèáðè-2» è Baird.

Ýòî âàæíî, ó÷èòûâàÿ, ÷òî ñïåêòðû, èñïîëüçóåìûå äëÿ

àíàëèçà, ðåãèñòðèðîâàëèñü íà îáîèõ ïðèáîðàõ îäíî-

âðåìåííî. Ðàñøèðåíèå äèàïàçîíà êîìïëåêñà ïîçâîëè-

ëî äîáàâèòü ê àíàëèçèðóåìûì ýëåìåíòàì áàðèé è íà-

òðèé. Ñïåêòðàëüíûå ëèíèè è ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè

äàííûõ ýëåìåíòîâ ïîêàçàíû íà ðèñ. 2.

Îáçîðíûé ñïåêòð ðîäèåâîãî ÑÎÏ Ðä5, çàðåãèñòðè-

ðîâàííûé íà äâóõ ñïåêòðîìåòðàõ îäíîâðåìåííî, ïðè-

âåäåí íà ðèñ. 3.

«Êîëèáðè-2» ïîçâîëÿåò ñ÷èòûâàòü äî 1000 ñïåê-

òðîâ â ñåêóíäó. Áëàãîäàðÿ ýòîìó â ÀÝÑÀ ìîæíî ðåãè-

ñòðèðîâàòü ñïåêòðû îò îòäåëüíûõ èìïóëüñîâ ðàçðÿäà

ãåíåðàòîðà [3], ðàáîòàþùåãî ñ ÷àñòîòîé äî 500 Ãö.

Ðàçìåð ïÿòíà ïðîæèãà îò êàæäîãî èìïóëüñà ïîðÿäêà

0,1 ìì, ÷òî ñðàâíèìî ñ ðàçìåðîì îêñèäíûõ âêëþ÷åíèé

â ñòàëÿõ. ×òîáû ïðîâåðèòü âîçìîæíîñòü ðåãèñòðàöèè

ýòèõ âêëþ÷åíèé, áûëè ïîëó÷åíû çàâèñèìîñòè èíòåí-

ñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îò âðåìåíè (êðèâûå

âûãîðàíèÿ) äëÿ òðåõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, èçîáðàæåí-

íûå íà ðèñ. 4.

Ãðàôèêè ïîëó÷åíû äëÿ ñòàëè 12Õ18Í10. Ïðè âîç-

áóæäåíèè ñïåêòðà èñïîëüçîâàëñÿ ãåíåðàòîð «Øàðîâàÿ

ìîëíèÿ» [4] â ðåæèìå: îäíîïîëÿðíûé èñêðîâîé ðàçðÿä

÷àñòîòîé 100 Ãö, ñèëîé òîêà 50 À è äëèòåëüíîñòüþ

èìïóëüñà 100 ìêñ, ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàëèñü ñ ÷àñòî-

òîé 2 ìñ, ïðè ãîðåíèè ïðîáà ïðîäóâàëàñü àðãîíîâûì

ïîòîêîì 3 ë�ìèí. Íà âåðõíåì ãðàôèêå èçîáðàæåíà
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I, %

0,135

0,120

765 K K

Îñíîâà 0,05 % Li 2�

775 780 785 íì

Ðèñ. 1. Ó÷àñòîê ñïåêòðà ñ àíàëèòè÷åñêîé ëèíèåé K ë =

= 769,8974 íì ïåðâîãî îáðàçöà ñðàâíåíèÿ (0,0015 ppm ê

ðàñòâîðó)



êðèâàÿ âûãîðàíèÿ æåëåçà Fe 438,3544 íì. Âèäíî, ÷òî

èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñëàáî ìåíÿåòñÿ âî

âðåìåíè, ò.å. æåëåçî «ãîðèò» ðàâíîìåðíî. Íà ñðåäíåì

ãðàôèêå èçîáðàæåíà êðèâàÿ âûãîðàíèÿ êàëüöèÿ Ca

396,8469 íì, íà íèæíåì — àëþìèíèÿ Al 396,152 íì.

Âî-ïåðâûõ, ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî íà äàííûõ ãðàôèêàõ

(2 è 3 ) èìåþòñÿ îòäåëüíûå âñïûøêè, ñîîòâåòñòâó-

þùèå ìîìåíòàì ñãîðàíèÿ âêëþ÷åíèé êàëüöèÿ è àëþ-

ìèíèÿ, âî-âòîðûõ, â íåêîòîðûå ìîìåíòû âðåìåíè

âñïûøêè äâóõ ýëåìåíòîâ ñîâïàäàþò. Ýòî ãîâîðèò î
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Baird (210 – 450 íì) «Êîëèáðè-2» (440 – 600 íì)
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Ðèñ. 2. Ñïåêòðàëüíûå ëèíèè è ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè áàðèÿ (1, 2 ) è íàòðèÿ (3, 4 ) ñîîòâåòñòâåííî



òîì, ÷òî âêëþ÷åíèå, îòâå÷àþùåå çà äàííóþ âñïûøêó,

ñîäåðæèò è êàëüöèé è àëþìèíèé. Ó÷èòûâàÿ, ÷òî

âñïûøêè íà êðèâîé âûãîðàíèÿ — ýòî ïîâûøåííàÿ

èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà (Al èëè

Ca) è, ñëåäîâàòåëüíî, åãî ïîâûøåííàÿ êîíöåíòðà-

öèÿ, òî ïî êîëè÷åñòâó âñïûøåê ìîæíî ñóäèòü î êî-

ëè÷åñòâå âêëþ÷åíèé íà ïîâåðõíîñòè ïðîáû, à ïî àì-

ïëèòóäå âñïûøåê — î êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòîâ âî

âêëþ÷åíèÿõ.

Òàêèì îáðàçîì, íîâûé ñïåêòðîìåòð «Êîëèáðè-2»

çà ñ÷åò óëó÷øåííûõ õàðàêòåðèñòèê èìååò áîëåå øèðî-

êóþ îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ, ÷åì åãî ïðåäøåñòâåííèê.

Íèçêèé óðîâåíü ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ (ìåíåå 0,05 %)

ïîçâîëÿåò ñíèçèòü ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ,

ïåðåñòðàèâàåìûå ðàáî÷èé äèàïàçîí äëèí âîëí è ðàç-

ðåøåíèå äàþò âîçìîæíîñòü âûáèðàòü îïòèìàëüíóþ

øèðèíó îäíîâðåìåííî ðåãèñòðèðóåìîãî ñïåêòðàëü-

íîãî äèàïàçîíà, ïîâûøåííîå áûñòðîäåéñòâèå ïîç-

âîëÿåò ðåãèñòðèðîâàòü ñïåêòðû ñ ÷àñòîòîé äî 1000

ñïåêòðîâ â ñåêóíäó, ÷òî ìîæíî èñïîëüçîâàòü, íàïðè-

ìåð, ïðè èññëåäîâàíèè âêëþ÷åíèé â ñòàëÿõ.
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Ca 396,8469

Al 396,15200

Ðèñ. 4. Êðèâûå âûãîðàíèÿ æåëåçà (1 ), êàëüöèÿ (2 ) è àëþìèíèÿ (3 )
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Îïèñàíà ìåòîäèêà èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ëèòèÿ, êàëèÿ è íàòðèÿ â òåõíîëîãè÷åñêèõ ëèòèåâûõ

ðàñòâîðàõ ïëàìåííî-ôîòîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì. Èññëåäîâàíî âëèÿíèå ëèòèåâîé îñíîâû ïðîáû

íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà êàëèÿ è íàòðèÿ, à òàêæå âëèÿíèå êàëèÿ è íàòðèÿ äðóã íà äðóãà. Ïîäîáðàíû

îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ äëÿ àíàëèçà. Íèæíÿÿ ãðàíèöà îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé äëÿ êàëèÿ è íà-

òðèÿ ðàâíà 0,25 ìã�äì3, äëÿ ëèòèÿ — 0,01 ìã�äì3. Ïðèâåäåíû õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè ðàç-

ðàáîòàííîé ìåòîäèêè. Êîíòðîëü ïîãðåøíîñòè ïðîâîäèòñÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì àòòåñòîâàííûõ ñìå-

ñåé. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåäëàãàåìûé ìåòîä ÿâëÿåòñÿ âåñüìà ïåðñïåêòèâíûì êàê äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ïðèìåñåé, òàê è äëÿ áîëüøèõ êîíöåíòðàöèé ùåëî÷íûõ è ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ â ïðîáàõ, à

òàêæå ìîæåò áûòü ðåêîìåíäîâàí äëÿ ýêñïðåññíîãî êîíòðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ ëèòèåâûõ ðàñòâî-

ðîâ è ñòî÷íûõ âîä.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ïëàìåííî-ôîòîìåòðè÷åñêèé ìå-

òîä; ìíîãîêàíàëüíûé ñïåêòðîìåòð; àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ; ïðîãðàììà «Àòîì»; ëèòèé.

Êðóïíîìàñøòàáíûì ïðîèçâîäñòâåííûì íàïðàâëåíè-

åì äåÿòåëüíîñòè Íîâîñèáèðñêîãî çàâîäà õèìêîíöåí-

òðàòîâ (ÍÇÕÊ) ÿâëÿåòñÿ ïðîèçâîäñòâî ëèòèÿ è åãî ñî-

åäèíåíèé. Ïîòðåáèòåëÿìè ëèòèåâîé ïðîäóêöèè ÍÇÕÊ

ÿâëÿþòñÿ ïðîèçâîäèòåëè àêêóìóëÿòîðîâ è õèìè÷åñêèõ

èñòî÷íèêîâ òîêà, ìåòàëëóðãèÿ ëåãêèõ ñïëàâîâ, õèìè-

÷åñêàÿ ïðîìûøëåííîñòü, ïðåäïðèÿòèÿ îðãñèíòåçà,

ÿäåðíàÿ ýíåðãåòèêà è ðÿä äðóãèõ îòðàñëåé. Ëèòèé îá-

ëàäàåò óíèêàëüíûìè ñâîéñòâàìè. Ýëåêòðîõèìè÷åñêèå

ñèñòåìû ñ èñïîëüçîâàíèåì ëèòèÿ è åãî ñîëåé ïîçâîëÿ-

þò ñîçäàâàòü ñàìûå ýíåðãîåìêèå õèìè÷åñêèå èñòî÷íè-

êè òîêà. Â ìåòàëëóðãè÷åñêèõ ïðîöåññàõ ïðîèçâîäñòâà

ñòàëåé, ìåäè è ðàçëè÷íûõ ñïëàâîâ ëèòèþ ïðèíàäëå-

æèò ðîëü ñàìîãî àêòèâíîãî äåãàçàòîðà, èìåþùåãî ìàê-

ñèìàëüíîå ñðîäñòâî ñ âîäîðîäîì, àçîòîì è êèñëîðî-

äîì. Èñïîëüçîâàíèå ñîëåé ëèòèÿ â ñîñòàâå ñâàðî÷íûõ

ôëþñîâ îáåñïå÷èâàåò ïîëó÷åíèå ñàìûõ ïðî÷íûõ ñâàð-

íûõ ñîåäèíåíèé â ìåòàëëîêîíñòðóêöèÿõ. Ïîëåçíûå

ñâîéñòâà ìåòàëëè÷åñêîãî ëèòèÿ, åãî ñîåäèíåíèé è

ñïëàâîâ íàèáîëåå ïîëíî ðåàëèçóþòñÿ â óñëîâèÿõ ìàê-

ñèìàëüíîé ÷èñòîòû åãî îò ñîïóòñòâóþùèõ ïðèðîäíûõ

è òåõíîãåííûõ ïðèìåñåé. Èìåííî ïîýòîìó ãëóáîêàÿ

î÷èñòêà îò ïðèìåñåé è ïîëó÷åíèå ïðîäóêöèè âûñîêîé

÷èñòîòû ñòàëè îñíîâîé äåÿòåëüíîñòè ëèòèåâîãî êîì-

ïëåêñà ÍÇÕÊ.

Ëàáîðàòîðèÿ èíñòðóìåíòàëüíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà

ÖÇË ÍÇÕÊ èìååò äîâîëüíî áîëüøîé ñïåêòð àòîìíî-

àáñîðáöèîííûõ, àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîìåòðîâ

è ìàññ-ñïåêòðîìåòðîâ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàç-

ìîé ðàçëè÷íûõ ôèðì äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé.

Â ÖÇË ÍÇÕÊ àíàëèç ëèòèÿ ïðîâîäÿò â äóãå ñ 1997 ã.

Ñîâìåñòíî ñ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» ïðîâåäåíà ìî-

äåðíèçàöèÿ àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîìåòðîâ

ÌÔÑ-6, ÌÔÑ-8, ÄÔÑ-8, ÄÔÑ-13, Ñ-115. Ýòè ïðèáîðû

áûëè îáîðóäîâàíû ìíîãîêàíàëüíûìè àíàëèçàòîðàìè

ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ, ÷òî ïîçâîëèëî ïåðåéòè

îò ôîòîïëàñòèíîê è ôîòîóìíîæèòåëåé ê ìíîãîêàíàëü-

íîé ôîòîýëåêòðè÷åñêîé ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ è èõ îá-

ðàáîòêå íà ïåðñîíàëüíûõ êîìïüþòåðàõ, ïîâûñèòü ïðî-

èçâîäèòåëüíîñòü, òî÷íîñòü è ÷óâñòâèòåëüíîñòü ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà. Óêîìïëåêòîâàâ èõ ïðîãðàììíûì

îáåñïå÷åíèåì «Àòîì», ðàçðàáîòàííûì ñïåöèàëèñòàìè

«ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêè», ëàáîðàòîðèÿ âûøëà íà ñî-

âðåìåííûé óðîâåíü ðåøåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè èç-

ìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ëèòèÿ, êàëèÿ è íàòðèÿ â òåõíîëî-

ãè÷åñêèõ ëèòèåâûõ ðàñòâîðàõ äëÿ êîíòðîëÿ òåõïðî-

öåññîâ ïðîèçâîäñòâà ðàçíîîáðàçíûõ ëèòèåâûõ ñîëåé,

à òàêæå ëèòèÿ â ñòî÷íûõ âîäàõ. Àíàëèç ïðîâîäèëñÿ

ìåòîäîì ïëàìåííîé ôîòîìåòðèè ñ ìíîãîêàíàëüíûì

ñïåêòðîìåòðîì «Êîëèáðè-2».

Ðàáîòó íóæíî áûëî îðãàíèçîâàòü â öåõå íà ó÷àñò-

êå ýêñïðåññ-ëàáîðàòîðèè, âõîäÿùåé â ñîñòàâ õèìè-

÷åñêîé ëàáîðàòîðèè. Íà ìîìåíò ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè

àíàëèçû ïðîâîäèëèñü íà óñòàíîâêå, ñîñòîÿùåé èç ìî-

íîõðîìàòîðà, öèôðîâîãî âîëüòìåòðà, âûïðÿìèòåëÿ è

ñàìîäåëüíûõ èçäåëèé èç ñòåêëà, çàêðåïëåííûõ íà

øòàòèâå: ãîðåëêè, ðàñïûëèòåëÿ, êàìåðû ðàñïûëèòåëÿ.

Íåäîñòàòêè óñòàíîâêè: íàëè÷èå ñàìîäåëüíûõ èçäåëèé

èç ñòåêëà; íåîáõîäèìîñòü âûñòàâëÿòü âðó÷íóþ äëèíó

âîëíû ñ ïîìîùüþ áàðàáàíà äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà ïî

î÷åðåäè; âèçóàëüíîå ñíÿòèå ïîêàçàíèé öèôðîâîãî

âîëüòìåòðà ëàáîðàíòîì è ðàñ÷åò ðåçóëüòàòîâ âðó÷íóþ,

÷òî ìîãëî ïðèâîäèòü ê îøèáêàì â ðàñ÷åòàõ.
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ÎÀÎ «Íîâîñèáèðñêèé çàâîä õèìêîíöåíòðàòîâ», ã. Íîâî-

ñèáèðñê, Ðîññèÿ; e-mail: anastai6a@mail.ru



Òðåáîâàëîñü ðåøèòü ñëåäóþùèå çàäà÷è:

âíåäðèòü ìíîãîêàíàëüíûé ñïåêòðîìåòð «Êîëèá-

ðè-2» âçàìåí äåéñòâóþùåé óñòàíîâêè;

èññëåäîâàòü âëèÿíèå ëèòèåâîé îñíîâû ïðîáû íà

ðåçóëüòàòû àíàëèçà êàëèÿ è íàòðèÿ (äëÿ âîçìîæíîñòè

ïåðåõîäà ñ ëèòèåâûõ ýòàëîíîâ íà âîäíûå), à òàêæå

âëèÿíèå êàëèÿ è íàòðèÿ äðóã íà äðóãà;

ðàñøèðèòü äèàïàçîí îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ;

óìåíüøèòü âðåìÿ àíàëèçà çà ñ÷åò îäíîâðåìåííîãî

èçìåðåíèÿ âñåõ ýëåìåíòîâ, àâòîìàòèçàöèè îáðàáîòêè

ñïåêòðàëüíûõ äàííûõ.

Ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ îñóùåñòâëÿëàñü ñ ïîìîùüþ

ìíîãîêàíàëüíîãî ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» [1], â ñî-

ñòàâ êîòîðîãî âõîäèò àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ ñ îäíîé ëè-

íåéêîé ôîòîäèîäîâ; ðàñ÷åò êîíöåíòðàöèé ïðîâîäèëñÿ

â ïðîãðàììå «Àòîì». Îïðåäåëåíèå ìàññîâîé êîíöåí-

òðàöèè ëèòèÿ, êàëèÿ è íàòðèÿ ïëàìåííî-ôîòîìåòðè-

÷åñêèì ìåòîäîì îñíîâàíî íà èçìåðåíèè àáñîëþòíîé

èíòåíñèâíîñòè èçëó÷åíèÿ àòîìîâ íà ñîîòâåòñòâóþùèõ

ýìèññèîííûõ ëèíèÿõ ýëåìåíòîâ ïðè âîçáóæäåíèè èõ â

ïëàìåíè ãîðåëêè àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî ñïåêòðî-

ìåòðà Ñ-115. Â ïëàìåííûõ àòîìèçàòîðàõ âûñîêèå òåì-

ïåðàòóðû, íåîáõîäèìûå äëÿ àòîìèçàöèè îïðåäåëÿå-

ìûõ ýëåìåíòîâ, ñîçäàþòñÿ ñ ïîìîùüþ ëàìèíàðíûõ

õèìè÷åñêèõ ïëàìåí. Äëÿ ñîçäàíèÿ òàêèõ ïëàìåí ïðåä-

âàðèòåëüíî ñìåøèâàþòñÿ ãîðþ÷èé ãàç è îêèñëèòåëü.

Äàííàÿ ñìåñü ïîäàåòñÿ ñ îïðåäåëåííîé ñêîðîñòüþ â

ñïåöèàëüíóþ ãîðåëêó, èìåþùóþ óçêóþ è äëèííóþ

âûõîäíóþ ùåëü, è ïîäæèãàåòñÿ. Òåìïåðàòóðó ïëàìåíè

ìîæíî ðåãóëèðîâàòü âûáîðîì ãîðþ÷åãî ãàçà è îêèñëè-

òåëÿ, à òàêæå èçìåíÿÿ îòíîøåíèå ýòèõ êîìïîíåíòîâ.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ïëàìåíè èñïîëüçîâàëè ñìåñü àöåòè-

ëåí – âîçäóõ.

Ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ îò-

íîñèòåëüíûì (ñðàâíèòåëüíûì), ïîýòîìó äëÿ óñòàíîâ-

ëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè èñïîëüçóþò ãðà-

äóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû, â êîòîðûõ êîíöåíòðàöèÿ îïðå-

äåëÿåìîãî ýëåìåíòà èçâåñòíà. Ñ ïîìîùüþ ýòèõ ðàñ-

òâîðîâ ñòðîÿò ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê â êîîðäèíàòàõ

ëîãàðèôì èíòåíñèâíîñòè — ëîãàðèôì êîíöåíòðàöèè.

Â îáëàñòè ëèíåéíîñòè ÷èñëî ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñ-

òâîðîâ ìîæåò áûòü ìèíèìàëüíûì — âïëîòü äî îäíî-

ãî, à â îáëàñòè íåëèíåéíîñòè ÷èñëî ãðàäóèðîâî÷íûõ

ðàñòâîðîâ íåîáõîäèìî óâåëè÷èâàòü. Ñîâðåìåííûå

ïðèáîðû àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà ïîçâîëÿþò ñ

ïîìîùüþ êîìïüþòåðà ñðàçó ïîëó÷àòü ìàòåìàòè-

÷åñêóþ ôîðìó ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà ñ öåëüþ ïî-

ñëåäóþùåé âûäà÷è ðåçóëüòàòîâ íåïîñðåäñòâåííî â

êîíöåíòðàöèÿõ ýëåìåíòîâ. Äëÿ ýòîãî ïîñëå èçìåðåíèÿ

èíòåíñèâíîñòè ýëåìåíòà â ïðîáå ïî ãðàäóèðîâî÷íîìó

ãðàôèêó ðàññ÷èòûâàþò êîíöåíòðàöèþ ýëåìåíòà â

ïðîáå.

Â ïåðâóþ î÷åðåäü íåîáõîäèìî âûÿñíèòü ìàêñè-

ìàëüíî âîçìîæíûå äëÿ èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ íàòðèÿ

è êàëèÿ. Íà ïðàêòèêå ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê ïðîÿâ-

ëÿåò õîðîøóþ ëèíåéíîñòü â îáëàñòè ìàëûõ êîíöåí-

òðàöèé ýëåìåíòîâ. Ñ ðîñòîì êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòîâ

ëèíåéíîñòü ãðàôèêà íàðóøàåòñÿ, è îí äîñòèãàåò â ïðå-

äåëå ïàðàëëåëüíîñòè îñè êîíöåíòðàöèé. Òàêèì îáðà-

çîì, ïðÿìîëèíåéíàÿ ôóíêöèîíàëüíàÿ çàâèñèìîñòü ìå-

æäó èçìåðÿåìûì çíà÷åíèåì ñèãíàëà îïðåäåëÿåìîãî

ýëåìåíòà è åãî êîíöåíòðàöèåé íàáëþäàåòñÿ òîëüêî â

îïðåäåëåííîì èíòåðâàëå êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ.

Áûëè ïîäãîòîâëåíû âîäíûå ðàñòâîðû îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ ñ ñîäåðæàíèåì íàòðèÿ è êàëèÿ îò 0,25 äî

100 ìã�äì3 (òàáë. 1). Íà ðèñ. 1 ïîêàçàí ãðàäóèðî-

âî÷íûé ãðàôèê íàòðèÿ. Èç ðèñóíêà âèäíî, ÷òî íà

äëèíå âîëíû 588,9951 íì ïðîèñõîäèò ñíèæåíèå èí-

òåíñèâíîñòè èçëó÷åíèÿ, íà÷èíàÿ ñ 10 ìã�äì3, è ïðè

óâåëè÷åíèè êîíöåíòðàöèè ïðîèñõîäèò çàãèá ãðàôèêà.

Àíàëîãè÷íîé çàâèñèìîñòüþ îáëàäàåò è ëèíèÿ êàëèÿ

766,4911 íì.

Ïîýòîìó áûëî ðåøåíî èñïîëüçîâàòü ãðàäóèðîâî÷-

íûå ãðàôèêè ñ ìàêñèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì íàòðèÿ è

êàëèÿ 5 ìã�äì3, òåì áîëåå ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàñ-

òâîðîâ ñ áîëüøèìè êîíöåíòðàöèÿìè íàòðèÿ è êàëèÿ

ïðîèñõîäèëî ñèëüíîå çàãðÿçíåíèå ãîðåëêè.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ âîçìîæíîãî äèàïàçîíà èçìå-

ðåíèÿ ëèòèÿ áûëè ïîäãîòîâëåíû âîäíûå ðàñòâîðû ñ

ñîäåðæàíèåì ëèòèÿ îò 0,01 äî 2000 ìã�äì3.

Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ ëèíèé ëèòèÿ

670,7761 è 610,3657 íì ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 2. Íà

äëèíå âîëíû 670,7761 íì (ðèñ. 2, à) ñíèæåíèå èí-

òåíñèâíîñòè èçëó÷åíèÿ è çàãèá ãðàôèêà ïðîèñõîäÿò

óæå ïîñëå 5 ìã�äì3. Íà äëèíå âîëíû 610,3657 íì

(ðèñ. 2, á ) ñîäåðæàíèÿ íèæå 50 ìã�äì3 íå îáíàðóæè-

âàþòñÿ, à ñíèæåíèå èíòåíñèâíîñòè èçëó÷åíèÿ è çàãèá

ãðàôèêà ïðîèñõîäÿò óæå ïîñëå 500 ìã�äì3. Ïîýòîìó
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Òàáëèöà 1. Èññëåäîâàíèå âîçìîæíîñòè äëÿ èçìåðåíèÿ ñîäåð-

æàíèÿ íàòðèÿ è êàëèÿ

Ïðîáà, Na = K, ìã�ë Na, ìã�ë K, ìã�ë

0,25 0,24 0,24

2 1,9 1,9

5 5,0 4,9

10 9,0 8,7

50 19,7 16,8

100 24,0 22,2

Ðèñ. 1. Ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê íàòðèÿ



áûëî ðåøåíî èñïîëüçîâàòü ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè ñ

ñîäåðæàíèåì ëèòèÿ 0,01 – 5 ìã�äì3 íà äëèíå âîëíû

670,7761 íì è 50 – 500 ìã�äì3 ïðè 610,3657 íì.

Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè áûëî èññëåäîâàíî âëèÿ-

íèå ëèòèåâîé îñíîâû ïðîáû íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà êà-

ëèÿ è íàòðèÿ. Èçâåñòíî, ÷òî ëèòèåâàÿ ìàòðèöà çíà÷è-

òåëüíî âëèÿåò íà èíòåíñèâíîñòü èçëó÷åíèÿ êàëèÿ è íà-

òðèÿ [2]. Äëÿ ïðîâåðêè ýòîãî ôàêòà áûë ïðîâåäåí ýêñ-

ïåðèìåíò, âûáîðêà äàííûõ êîòîðîãî ïðåäñòàâëåíà â

òàáë. 2.

Áûëè ïîäãîòîâëåíû ðàñòâîðû îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ

íà îñíîâå ïÿòè ðàçíûõ ñîäåðæàíèé ëèòèÿ — íà âîä-

íîé øêàëå, íà øêàëå ñ 0,1; 0,5; 1,4 % ëèòèÿ. Â ðàñòâî-

ðàõ áûëî èçìåðåíî ñîäåðæàíèå íàòðèÿ è êàëèÿ. Èç

òàáë. 2 âèäíî, ÷òî ïðè ñîäåðæàíèè ëèòèÿ â ïðîáàõ ìå-

íåå 0,5 % çíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà

êàëèÿ è íàòðèÿ îí íå îêàçûâàåò. Ïîýòîìó ïðè àíàëèçå

êàëèÿ è íàòðèÿ ïðåäâàðèòåëüíî ðàçáàâëÿëè ïðîáó äî

ñîäåðæàíèÿ ëèòèÿ ìåíåå 0,5 %. Äàííàÿ ïðîöåäóðà ïî-

çâîëèëà çàìåíèòü ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû íà ëèòèå-

âîé îñíîâå, ïðèìåíÿåìûå ïðè ðàáîòå íà ïðåæíåé óñ-

òàíîâêå, íà ðàñòâîðû íà âîäíîé îñíîâå, ÷òî ïðèâåëî ê

çíà÷èòåëüíîé ýêîíîìèè ðåàêòèâîâ.

Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè òàêæå áûëî èññëåäîâàíî

ìåøàþùåå âëèÿíèå êàëèÿ è íàòðèÿ äðóã íà äðóãà. Èç-

âåñòíî, ÷òî îïðåäåëåíèþ êàëèÿ ìåøàåò íàòðèé ïðè

Na�K > 5 è íàîáîðîò, îïðåäåëåíèþ íàòðèÿ ìåøàåò êà-

ëèé, åñëè K�Na > 5 [3]. Îáû÷íî äëÿ óñòðàíåíèÿ ìå-

øàþùèõ âëèÿíèé â àíàëèçèðóåìóþ ïðîáó è ãðàäóèðî-

âî÷íûå ðàñòâîðû ââîäÿò ñïåêòðîñêîïè÷åñêèé áóôåð-

íûé ðàñòâîð. Äëÿ âûÿñíåíèÿ íåîáõîäèìîñòè äîáàâëå-

íèÿ áóôåðíîãî ðàñòâîðà áûë íàáðàí ìàññèâ äàííûõ

êàê äëÿ ïðèãîòîâëåííûõ ðàñòâîðîâ, òàê è äëÿ ðåàëü-

íûõ ïðîá (òàáë. 3). Â êà÷åñòâå áóôåðíîãî ðàñòâîðà èñ-

ïîëüçîâàëñÿ õëîðèä öåçèÿ.

Èç òàáë. 3 âèäíî, ÷òî âëèÿíèå íàòðèÿ è êàëèÿ äðóã

íà äðóãà â òåõíîëîãè÷åñêèõ ëèòèåâûõ ðàñòâîðàõ íå-

çíà÷èìî â ñðàâíåíèè ñ ïîãðåøíîñòüþ ìåòîäà. Ïîýòî-

ìó îòêàçàëèñü îò ââåäåíèÿ ïðîöåäóðû äîáàâëåíèÿ áó-

ôåðíîãî ðàñòâîðà.

Äàëåå äëÿ îöåíêè õàðàêòåðèñòèê ìåòîäèêè äèàïà-

çîíû îïðåäåëåíèÿ äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà áûëè ðàçáè-

òû íà ÷åòûðå-ïÿòü ïîääèàïàçîíîâ è íà ðåàëüíûõ ïðî-

áàõ íàáðàíû äàííûå. Êîíòðîëü ïîãðåøíîñòè ïðîâî-

äèëñÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì àòòåñòîâàííûõ ñìåñåé. Ïðè-

÷åì àòòåñòîâàííûå ñìåñè ãîòîâèëèñü èç ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ðàñòâîðîâ ìåòàëëîâ, à ãîëîâíûå ãðàäóèðî-

âî÷íûå ðàñòâîðû — ñ èñïîëüçîâàíèåì èõ ñîëåé: ëèòèÿ

óãëåêèñëîãî, íàòðèÿ õëîðèñòîãî è êàëèÿ õëîðèñòîãî.

Ñîëè íóæíî èñïîëüçîâàòü êâàëèôèêàöèè íå õóæå

«÷èñòûé äëÿ àíàëèçà» ñ èçâåñòíûì (èëè ñïåöèàëüíî

îïðåäåëåííûì) ñîäåðæàíèåì îñíîâíîãî âåùåñòâà. Èñ-

ïîëüçîâàíèå âûñîêî÷èñòûõ ñîåäèíåíèé íåîáÿçàòåëü-

íî, òàê êàê ãîëîâíûå ðàñòâîðû ïðè äîâåäåíèè äî ðàáî-

÷èõ ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ çíà÷èòåëüíî ðàçáàâëÿ-

þòñÿ. Íî äëÿ ðàñòâîðåíèÿ ñîåäèíåíèé ñëåäóåò ïðèìå-

íÿòü âûñîêî÷èñòûå ðåàãåíòû. Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâî-

ðû õðàíÿòñÿ â ïëàñòìàññîâîé ïîñóäå ñ ââåäåíèåì

ñòàáèëèçàòîðà.

Áûëè ïîäîáðàíû îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ äëÿ àíàëè-

çà: ðàñõîä ãàçîâ (âîçäóõà — 0,16 àòì., àöåòèëåíà —
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à á

Ðèñ. 2. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè ëèòèÿ: à — äëÿ ëèíèè 670,7761 íì, á — äëÿ ëèíèè 610,3657 íì

Òàáëèöà 2. Âûáîðêà äàííûõ ïî âëèÿíèþ ëèòèåâîé îñíîâû ïðîáû íà îïðåäåëåíèå ñîäåðæàíèÿ íàòðèÿ è êàëèÿ

Ïðîáà,

Na = K,

ìã�ë

Âîäíàÿ øêàëà
Øêàëà ñ ñîäåðæàíèåì

0,1 % Li 0,5 % Li 1 % Li 4 % Li

Na, ìã�ë K, ìã�ë Na, ìã�ë K, ìã�ë Na, ìã�ë K, ìã�ë Na, ìã�ë K, ìã�ë Na, ìã�ë K, ìã�ë

0,01 0,011 0,010 0,011 0,010 0,011 0,011 0,017 0,015 0,045 0,038

0,05 0,049 0,049 0,049 0,050 0,053 0,052 0,061 0,065 0,071 0,069

0,2 0,20 0,20 0,19 0,21 0,18 0,20 0,21 0,20 0,23 0,22

1 1,05 1,07 1,03 1,07 0,98 1,09 1,02 1,08 1,21 1,14

5 4,9 4,9 5,0 5,0 4,7 4,7 4,7 4,8 6,04 5,95



0,02 àòì.), ãîðåëêà — êîðîòêàÿ, ïîëîæåíèå ãîðåëêè —

ãîðèçîíòàëüíîå.

Áîëüøîå âíèìàíèå â ýêñïåðèìåíòå óäåëÿëîñü êà-

÷åñòâó âîäû, ïîñêîëüêó îíà èñïîëüçóåòñÿ äëÿ ïðèãî-

òîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ è ðàçáàâëåíèÿ

ïðîá. Èñïîëüçóåìàÿ ðàíåå äèñòèëëèðîâàííàÿ âîäà íå

ïîäõîäèëà, ïîòîìó ÷òî ïåðâàÿ òî÷êà ãðàäóèðîâî÷íîãî

ãðàôèêà ëèòèÿ, êàëèÿ, íàòðèÿ — 0,01 ìã�äì3, â âîäå

(õîëîñòîì îïûòå) äîëæíî áûòü ìåíåå 1�3 êîíöåíòðà-

öèè ïåðâîé òî÷êè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà, íî íà

ïðàêòèêå âîäà ìîãëà ñîäåðæàòü äî 0,005 ìã�äì3. Ïî-

ýòîìó áûëà ïðèîáðåòåíà ñèñòåìà î÷èñòêè âîäû Elix

êîðïîðàöèè Millipore. Òåïåðü õàðàêòåðèñòèêè ïîëó-

÷àåìîé âîäû — ìåíåå 0,001 ìã�äì3 ëèòèÿ, êàëèÿ, íà-

òðèÿ.

Óäàëîñü çíà÷èòåëüíî ðàñøèðèòü äèàïàçîíû îïðå-

äåëåíèÿ ïóòåì îáúåäèíåíèÿ ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèÿ

íåñêîëüêèõ ëèíèé îäíîãî ýëåìåíòà: äëÿ ëèòèÿ —

0,01 – 40000, êàëèÿ — 0,25 – 6000, íàòðèÿ — 0,25 –

2000 ìã�äì3.

Âîçìîæíîñòü áûñòðîãî ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòîâ è

îäíîâðåìåííîãî àíàëèçà âñåõ ýëåìåíòîâ ïî íåñêîëü-

êèì àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì ïðèâåëà ê ýêîíîìèè

âðåìåíè.

Âàæíûìè äîñòîèíñòâàìè ñïåêòðîìåòðà «Êîëèá-

ðè-2» è ïðîãðàììû «Àòîì» ÿâëÿþòñÿ âèçóàëèçàöèÿ

ñïåêòðà, èçìåðåíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé, ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ è ðàñ-

÷åò êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ â ðåàëüíîì

âðåìåíè.

Õîòåëîñü áû îòìåòèòü îñíîâíûå äîñòîèíñòâà ïðî-

ãðàììû «Àòîì». Ïðîãðàììà «Àòîì» ïîçâîëÿåò èñ-

ïîëüçîâàòü ïîñòðîåííûé ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê â òå-

÷åíèå äëèòåëüíîãî âðåìåíè, åñëè êàðäèíàëüíî íå èç-

ìåíÿþòñÿ êëèìàòè÷åñêèå óñëîâèÿ â ðàáî÷åì ïîìåùå-

íèè. Äîñòàòî÷íî ïåðåä çàìåðîì ïðîáû èçìåðèòü

îäèí-äâà ýòàëîíà äëÿ ïðîâåðêè ãðàôèêà ëèáî àòòåñòî-

âàííûå ñìåñè. Ýòî ýêîíîìèò âðåìÿ, ãðàäóèðîâî÷íûå

ðàñòâîðû è ñâèäåòåëüñòâóåò î ñòàáèëüíîé ðàáîòå ïðè-

áîðà. Ïðîãðàììà «Àòîì» òàêæå ïîçâîëÿåò ïðîêîíòðî-

ëèðîâàòü ðàáîòó ëàáîðàíòà. Íàâåäÿ êóðñîð íà ÿ÷åéêó ñ

ðåçóëüòàòîì, ìîæíî óâèäåòü, êàêîãî ÷èñëà è â êàêîå

âðåìÿ áûëî ñäåëàíî èçìåðåíèå; óâèäåòü íàëè÷èå â

ïðîáå äðóãèõ ýëåìåíòîâ, åñëè âîçíèêàåò íåîáõîäè-

ìîñòü â íèõ óæå ïîñëå ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèé; ïðîâåñ-

òè ìåòðîëîãè÷åñêóþ îöåíêó ñòàòèñòè÷åñêèõ ïàðàìåò-

ðîâ äëÿ êîíòðîëÿ êà÷åñòâà è ïðàâèëüíîñòè ïîñòðîåíèÿ

ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà, à òàêæå ðåçóëüòàòîâ àíàëè-

çà ïðîá (íåâûïîëíåíèå ñòàòèñòè÷åñêèõ êðèòåðèåâ ïî-

êàçûâàåòñÿ âûäåëåíèåì öâåòîì); ìîæíî óäàëèòü èëè

âûêëþ÷èòü íå ñîîòâåòñòâóþùèå ñòàòèñòè÷åñêèì êðè-

òåðèÿì çíà÷åíèÿ; ëåãêî ïðåîáðàçîâàòü äàííûå òàáëè-

öû àíàëèçà â ýëåêòðîííûå òàáëèöû Microsoft Excel,

ãäå ñ äàííûìè ìîãóò áûòü ñîâåðøåíû ïðàêòè÷åñêè âñå

ìàòåìàòè÷åñêèå è ñòàòèñòè÷åñêèå äåéñòâèÿ, âûâåñòè

ðåçóëüòàòû àíàëèçà íà ïå÷àòü.

Ïëàìÿ — ñàìûé íèçêîòåìïåðàòóðíûé èñòî÷íèê

àòîìèçàöèè, èñïîëüçóåìûé â àòîìíî-ýìèññèîííîì

ñïåêòðàëüíîì àíàëèçå. Äîñòèãàåìûå â ïëàìåíè òåìïå-

ðàòóðû îïòèìàëüíû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ëèøü íàèáîëåå

ëåãêî àòîìèçèðóåìûõ è âîçáóäèìûõ ýëåìåíòîâ — ùå-

ëî÷íûõ è ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ. Äëÿ íèõ ìå-

òîä ôîòîìåòðèè ïëàìåíè ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç ñàìûõ

÷óâñòâèòåëüíûõ. Âàæíûå äîñòîèíñòâà ïëàìåíè êàê

èñòî÷íèêà àòîìèçàöèè — âûñîêàÿ ñòàáèëüíîñòü è ñâÿ-

çàííàÿ ñ íåé õîðîøàÿ âîñïðîèçâîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ

èçìåðåíèé.
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Òàáëèöà 3. Âûáîðêà äàííûõ ïî âëèÿíèþ íàòðèÿ è êàëèÿ äðóã íà äðóãà

Ïðîáà
Âîäíàÿ øêàëà Âîäíàÿ øêàëà ñ õëîðèäîì öåçèÿ

Na, ã�ë K, ã�ë Na, ã�ë K, ã�ë

Na = 0,1 ã�ë, K = 0,00025 ã�ë, îñíîâà — âîäà 0,098 0,00029 0,11 0,00024

Na = 0,00025 ã�ë, K = 0,1 ã�ë, îñíîâà — âîäà 0,00029 0,1 0,00026 0,1

Na = 0,1 ã�ë, K = 0,00025 ã�ë, îñíîâà — 0,5 % Li 0,096 0,00029 0,11 0,00024

Na = 0,0005 ã�ë, K = 0,1 ã�ë, îñíîâà — 0,5 % Li 0,00049 0,11 0,00049 0,096

Ðåàëüíàÿ ïðîáà 0,0039 0,00072 0,0041 0,00068

–»– 1,0 7,6 0,96 7,5

–»– 0,6 4,2 0,64 4,4

–»– 0,00054 0,0029 0,00052 0,0028

–»– 0,026 0,39 0,027 0,41

–»– 0,050 0,65 0,050 0,66

Òàáëèöà 4. Õàðàêòåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè ÌÂÈ ïðè äîâåðè-

òåëüíîé âåðîÿòíîñòè P = 0,95

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ïàðàìåòð

Äèàïàçîí èçìåðÿå-

ìûõ ìàññîâûõ êîí-

öåíòðàöèé, ìã�äì3

Õàðàêòåðèñ-

òèêà ñõîäè-

ìîñòè óñõ (ä)

Äîâåðèòåëüíûå ãðà-

íèöû ñóììàðíîé

ïîãðåøíîñòè

ä(n = 2)

Ëèòèé Îò 0,01 äî 50 0,062 0,11

Ñâ. 50 äî 40000 0,017 0,08

Êàëèé Îò 0,25 äî 1 0,15 0,22

Ñâ. 1 äî 6000 0,047 0,10

Íàòðèé Îò 0,25 äî 1 0,11 0,17

Ñâ. 1 äî 2000 0,05 0,10

Ïðèìå÷àíèå. Õàðàêòåðèñòèêà îòíîñèòåëüíîé íåèñêëþ÷åííîé

ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè Q
ÌÂÈ

= 0,074, îòíîñèòåëüíîå

çíà÷åíèå ïîêàçàòåëÿ ïðàâèëüíîñòè Q
ñ

= 0,06.



Â ðåçóëüòàòå ðàáîòû áûëè âûáðàíû îïòèìàëüíûå

óñëîâèÿ äëÿ àíàëèçà, ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïðîøëà

àòòåñòàöèþ â ìåòðîëîãè÷åñêîé ñëóæáå ÍÇÕÊ. Õàðàê-

òåðèñòèêè ïîãðåøíîñòè ÌÂÈ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 4.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà èçìåðåíèé

ñîäåðæàíèÿ ëèòèÿ, êàëèÿ è íàòðèÿ â òåõíîëîãè÷åñêèõ

ëèòèåâûõ ðàñòâîðàõ ìåòîäîì ïëàìåííîé ôîòîìåòðèè

ñ ïðèìåíåíèåì ìíîãîêàíàëüíîãî ñïåêòðîìåòðà «Êî-

ëèáðè-2». Äèàïàçîíû èçìåðåíèÿ êîíöåíòðàöèé äëÿ

ëèòèÿ ñîñòàâëÿþò îò 0,01 äî 40000 ìã�äì3, äëÿ êà-

ëèÿ — îò 0,25 äî 6000 ìã�äì3, äëÿ íàòðèÿ — îò 0,25 äî

2000 ìã�äì3. Ìåòîäèêà èñïîëüçóåòñÿ äëÿ ýêñïðåññíî-

ãî êîíòðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ ëèòèåâûõ ðàñòâîðîâ è

ñòî÷íûõ âîä.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 10 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Îïèñàí àëãåáðàè÷åñêèé ìåòîä ðåøåíèÿ îáðàòíîé çàäà÷è äëÿ âîññòàíîâëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ èí-

òåíñèâíîñòè èçëó÷åíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ. Â êà÷åñòâå èñõîäíûõ äàííûõ èñïî-

ëüçîâàí íàáîð çàðåãèñòðèðîâàííûõ ñòàöèîíàðíûõ âî âðåìåíè ñïåêòðîâ, îòëè÷àþùèõñÿ ïîëîæå-

íèåì îòíîñèòåëüíî ôîòîäèîäîâ ëèíåéêè. Âîññòàíîâëåííûé ñïåêòð õàðàêòåðèçóåòñÿ áîëåå âûñî-

êèì ðàçðåøåíèåì îòíîñèòåëüíî êàæäîãî èç çàðåãèñòðèðîâàííûõ ñïåêòðîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñïåêòðîñêîïèÿ; àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; àïåðòóðíûå õà-

ðàêòåðèñòèêè; ìíîãîýëåìåíòíûå òâåðäîòåëüíûå äåòåêòîðû; ðåøåíèå îáðàòíîé çàäà÷è.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â îáëàñòè îïòè÷åñêîãî ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà â êà÷åñòâå ñèñòåì ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ

øèðîêîå ðàñïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èëè ìíîãîýëåìåíò-

íûå òâåðäîòåëüíûå äåòåêòîðû èçëó÷åíèÿ. Òàêèå äå-

òåêòîðû, â ÷àñòíîñòè ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ, ïîçâîëÿþò

ðåãèñòðèðîâàòü àòîìíî-ýìèññèîííûå ñïåêòðû â ðåàëü-

íîì âðåìåíè âî âñåì ðàáî÷åì äèàïàçîíå äëèí âîëí.

Ïðè ýòîì, ñîãëàñíî òåîðåìå Êîòåëüíèêîâà [1], òåðÿåò-

ñÿ èíôîðìàöèÿ î ïðîñòðàíñòâåííûõ ÷àñòîòàõ çàðåãè-

ñòðèðîâàííîãî ñïåêòðà ñî çíà÷åíèÿìè âûøå, ÷åì

1�(2d), ãäå d — øàã ñòðóêòóðû ëèíåéêè. Â ñëó÷àå åñëè

øàã ñòðóêòóðû ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ ñðàâíèì ñ ðàñ-

ñòîÿíèåì ìåæäó àíàëèòè÷åñêîé ëèíèåé è ìåøàþùåé,

ýòî ïðèâîäèò ê áîëüøèì ïîãðåøíîñòÿì ðåçóëüòàòîâ

èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè. Êðî-

ìå òîãî, ôîòîäèîäû ëèíåéêè èìåþò àïåðòóðíóþ õà-

ðàêòåðèñòèêó (çàâèñèìîñòü ôîòîîòêëèêà ôîòîäèîäà îò

ïîëîæåíèÿ òî÷å÷íîãî ñâåòîâîãî ïÿòíà íà åãî ïîâåðõ-

íîñòè), ÷òî äîïîëíèòåëüíî èñêàæàåò ôîðìó ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé.

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäëàãàåòñÿ ðåøåíèå çàäà÷è

âîññòàíîâëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè èçëó-

÷åíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ â ñëó÷àå

ñòàöèîíàðíîãî âî âðåìåíè ñïåêòðà. Èñïîëüçóåìûé ìå-

òîä àíàëîãè÷åí àëãåáðàè÷åñêîìó ïîäõîäó ê ðåøåíèþ

çàäà÷ ðåêîíñòðóêòèâíîé òîìîãðàôèè [2].

Äëÿ ðåàëèçàöèè ìåòîäà áûëè îïðåäåëåíû àïåðòóð-

íûå õàðàêòåðèñòèêè ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ ÁËÏÏ-369

(ñïåêòðàëüíàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü â îáëàñòè 160 –

1100 íì, êîëè÷åñòâî ôîòîäèîäîâ — 2612, âûñîòà ôî-

òîäèîäà — 1 ìì, øàã ñòðóêòóðû d = 12,5 ìêì), èñïîëü-

çóåìîé â ìíîãîêàíàëüíûõ àíàëèçàòîðàõ ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ [3, 4]. Â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà ñâåòà

áûëà èñïîëüçîâàíà âòîðàÿ ãàðìîíèêà íåîäèìîâîãî ëà-

çåðà ñ äëèíîé âîëíû ë = 0,532 ìêì, äèàìåòðîì ïÿòíà

l = 0,7 ìêì. Ëèíåéêà ôîòîäèîäîâ ïîìåùàëàñü íà ïîä-

âèæíûé ñòîëèê. Èçìåðÿëè ôîòîîòêëèê ïðè èçìåíåíèè

ïðîäîëüíîãî ïîëîæåíèÿ ëèíåéêè îòíîñèòåëüíî ñâåòî-

1
Èíñòèòóò àâòîìàòèêè è ýëåêòðîìåòðèè ÑÎ ÐÀÍ, ã. Íîâîñè-

áèðñê, Ðîññèÿ.
2

ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ;

e-mail: labusov@vmk.ru



âîãî ïÿòíà ñ øàãîì 1 ìêì. Íà ðèñ. 1 ïîêàçàíà àïåðòóð-

íàÿ õàðàêòåðèñòèêà íåñêîëüêèõ ðÿäîì ñòîÿùèõ ôîòî-

äèîäîâ. Èç ãðàôèêà âèäíî, ÷òî øèðèíà àïåðòóðíîé õà-

ðàêòåðèñòèêè ïðåâûøàåò ëèíåéíûå ðàçìåðû ôîòîäèî-

äà. Ïðè ýòîì ïðè ïîïàäàíèè ñâåòîâîãî ïÿòíà ìåæäó

ôîòîäèîäàìè ïîòåðè èíôîðìàöèè íå ïðîèñõîäèò, à

ñèãíàë äåëèòñÿ ïðèìåðíî ïîðîâíó. Òàêèì îáðàçîì,

àïåðòóðíûå õàðàêòåðèñòèêè ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ

óõóäøàþò ðàçðåøåíèå çàðåãèñòðèðîâàííîãî ñïåêòðà,

óøèðÿÿ ñïåêòðàëüíûå ëèíèè.

Ìåòîä âîññòàíîâëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåíñèâ-

íîñòè èçëó÷åíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ëèíåéêè îñíîâàí íà

ðåøåíèè ïåðåîïðåäåëåííîé ñèñòåìû ëèíåéíûõ óðàâ-

íåíèé âèäà Af = b, ãäå b — âåêòîð çíà÷åíèé çàðåãè-

ñòðèðîâàííûõ ñïåêòðîâ äëèíîé n × m (ãäå n — êîëè-

÷åñòâî ôîòîäèîäîâ â ëèíåéêå; m — êîëè÷åñòâî çàðåãè-

ñòðèðîâàííûõ ñïåêòðîâ); f — âåêòîð ðàñïðåäåëåíèÿ

èíòåíñèâíîñòè èçëó÷åíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ëèíåéêè

ôîòîäèîäîâ äëèíîé n × r (r — ðàçðåøåíèå âîññòàíîâ-

ëåííîãî ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè); A — ìàòðèöà

àïåðòóðíûõ õàðàêòåðèñòèê ôîòîäèîäîâ ëèíåéêè ðàç-

ìåðîì (n · m) × (n · r ).

Êàæäàÿ ñòðî÷êà ìàòðèöû A — íàáîð äèñêðåòíûõ

îòñ÷åòîâ çíà÷åíèé àïåðòóðíîé õàðàêòåðèñòèêè ñ øà-

ãîì 1�r, îïðåäåëåííîé íà âñåé ëèíåéêå ôîòîäèîäîâ.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ âåêòîðà b íåîáõîäèìî çàðåãèñòðèðî-

âàòü íàáîð ñïåêòðîâ, îòëè÷àþùèõñÿ ïîëîæåíèåì îò-

íîñèòåëüíî ôîòîäèîäîâ íà øàã Ä, ãäå Ä � d.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû òðè ôðàãìåíòà çàðåãèñò-

ðèðîâàííûõ ñïåêòðîâ, îòëè÷àþùèåñÿ ïîëîæåíèåì îï-

òè÷åñêîãî ñïåêòðà îòíîñèòåëüíî ôîòîäèîäîâ ëèíåéêè

(ðèñ. 2, à – â), è ðåçóëüòàò âîññòàíîâëåíèÿ ôðàãìåíòà

ñïåêòðà (ðèñ. 2, ã) ýòàëîííîé ëàìïû ñ ïîëûì êàòîäîì

ËÑÏ6-Ý [5] â îáëàñòè 334 íì. Ïîëó÷åííîå ðàñïðåäå-

ëåíèå èíòåíñèâíîñòè èìååò áîëåå âûñîêîå ðàçðåøå-

íèå, ÷åì çàðåãèñòðèðîâàííûå ñïåêòðû. Ýòî ïîçâîëÿåò

èñïîëüçîâàòü èçâåñòíûå ìåòîäû ðàçäåëåíèÿ ëèíèé äëÿ

ñíèæåíèÿ ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé. Ìåòîä ïðèãîäåí äëÿ àíàëèçà

ñòàöèîíàðíûõ âî âðåìåíè ñïåêòðîâ.
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Ðèñ. 1. Àïåðòóðíûå õàðàêòåðèñòèêè ôîòîäèîäîâ ëèíåéêè
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Ðèñ. 2. Ôðàãìåíò ñïåêòðà ýòàëîííîé ëàìïû ñ ïîëûì êàòîäîì

ËÑÏ6-Ý: à – â — çàðåãèñòðèðîâàííûå ïðè ðàçëè÷íîì ïîëîæå-

íèè ñïåêòðà îòíîñèòåëüíî ôîòîäèîäîâ ëèíåéêè ÁËÏÏ-369; ã —

âîññòàíîâëåííûé
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 17 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ðàññìîòðåíî ïðèìåíåíèå ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» äëÿ èçó÷åíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïëàçìû

íà ïðèìåðàõ ïëàçìîõèìè÷åñêîãî ðàçëîæåíèÿ ãåêñàìåòèëäèñèëàçàíà è ìèêðîïëàçìåííîãî ñèíòåçà

îêñèäíîãî ïîêðûòèÿ íà ñïëàâå àëþìèíèÿ â ñèëèêàòíî-ùåëî÷íîì ýëåêòðîëèòå. Ïîêàçàíî, ÷òî

ñïåêòðîìåòð îáåñïå÷èâàåò íåîáõîäèìûå äëÿ ïîäîáíûõ èññëåäîâàíèé âîçìîæíîñòè — âûñîêóþ

÷óâñòâèòåëüíîñòü, áûñòðîäåéñòâèå, àâòîìàòè÷åñêóþ ðåãèñòðàöèþ ñïåêòðîâ ñ çàäàííûì âðåìåí-

íûì ðàçðåøåíèåì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïëàçìîõèìè÷åñêèå ïðîöåññû; îïòè÷åñêàÿ ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîñêîïèÿ; ìíîãî-

êàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ìíîãèå ïðàêòè÷åñêè âàæíûå

ïðîöåññû ïîëó÷åíèÿ ôóíêöèîíàëüíûõ ïëåíîê è ïî-

êðûòèé ðàçëè÷íîãî íàçíà÷åíèÿ ìîãóò áûòü ïðîâåäåíû

òîëüêî ñ èñïîëüçîâàíèåì àêòèâàöèè èñõîäíûõ âå-

ùåñòâ ïëàçìîé. Ýòî îáóñëîâëåíî, âî-ïåðâûõ, òåì, ÷òî

âåùåñòâà, èñïîëüçóåìûå êàê ïðåäøåñòâåííèêè ïðè

ïîëó÷åíèè ïëåíîê è ïîêðûòèé, ðàçëàãàþòñÿ ïðè äî-

âîëüíî âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ, ïðèìåíåíèå êîòîðûõ

íå âñåãäà âîçìîæíî. Âî-âòîðûõ, ñóùåñòâóþò ïðîöåñ-

ñû, â êîòîðûõ ïîêðûòèÿ ñ æåëàåìûìè ñâîéñòâàìè

ôîðìèðóþòñÿ òîëüêî â ïëàçìå. Îñíîâíûå îáëàñòè

ïðèìåíåíèÿ ïëàçìîõèìè÷åñêèõ ïðîöåññîâ — ìèêðî-

ýëåêòðîíèêà è òåõíîëîãèÿ ïîëó÷åíèÿ çàùèòíûõ, èç-

íîñîñòîéêèõ ïîêðûòèé. Â òàêèõ ïðîöåññàõ èñïîëü-

çóåòñÿ ìíîæåñòâî ñïîñîáîâ ñîçäàíèÿ ïëàçìû: ðàçðÿ-

äîì ïîñòîÿííîãî òîêà; íèçêî÷àñòîòíûì, âûñîêî÷àñ-

òîòíûì, ñâåðõâûñîêî÷àñòîòíûì ýëåêòðè÷åñêèìè ðàç-

ðÿäàìè, âîçáóæäåíèåì ãàçîâîé ôàçû ìîùíûìè ëàçå-

ðàìè, ýëåêòðîííûìè ïó÷êàìè [1 – 3]. Èçó÷åíèå õèìè-

÷åñêîãî ñîñòàâà ïëàçìû — âàæíåéøàÿ çàäà÷à ñîâðå-

ìåííîé ïëàçìîõèìè÷åñêîé òåõíîëîãèè. Çíàíèå ñîñòà-

âà õèìè÷åñêè è ýíåðãåòè÷åñêè àêòèâíûõ ÷àñòèö ïëàç-

ìû ïîçâîëÿåò ëó÷øå ïîíÿòü ñëîæíûå ìåõàíèçìû ðàç-

ëîæåíèÿ èñõîäíûõ âåùåñòâ, âîçìîæíûå õèìè÷åñêèå

ðåàêöèè â ïëàçìå.

Óíèêàëüíûå âîçìîæíîñòè äëÿ èññëåäîâàíèÿ õè-

ìè÷åñêîãî ñîñòàâà è ôèçè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïëàç-

ìû ìåòîäîì îïòè÷åñêîé ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè

(ÎÝÑ) äàåò ïðèìåíåíèå ìàëîãàáàðèòíîãî ìíîãîêà-

íàëüíîãî ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» [4]. Ñïåêòðîìåòð

îáëàäàåò øèðîêèì ñïåêòðàëüíûì äèàïàçîíîì (200 –

1100 íì), íèçêèì óðîâíåì ôîíà, áîëüøèì äèíàìè-

÷åñêèì äèàïàçîíîì. Â ñèëó êîìïàêòíîñòè ïðèáîð ìî-

æåò áûòü èñïîëüçîâàí â ëþáûõ ïëàçìîõèìè÷åñêèõ

óñòàíîâêàõ, åñëè âîçìîæåí âûõîä èçëó÷åíèÿ ïëàçìû

÷åðåç âîëîêîííî-îïòè÷åñêèé êàáåëü. Êðîìå òîãî,

î÷åíü ìàëîå âðåìÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà (îò 10 ìñ)

è âîçìîæíîñòü àâòîìàòè÷åñêîé ðàáîòû ïî çàäàííîé

ïðîãðàììå ïîçâîëÿþò èññëåäîâàòü in situ ïðîöåññû,

ìåõàíèçì êîòîðûõ ìåíÿåòñÿ âî âðåìåíè.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — äåìîíñòðàöèÿ âîçìîæ-

íîñòåé ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» ïðè èçó÷åíèè íå-

êîòîðûõ òèïîâ ïëàçìîõèìè÷åñêèõ ïðîöåññîâ. Èññëå-

äîâàíèå ñîñòàâà ïëàçìû ìåòîäîì ÎÝÑ ïðåäñòàâëåíî

íà ïðèìåðàõ ïëàçìîõèìè÷åñêîãî îñàæäåíèÿ ïëåíîê

SiCxNyHz èç ïàðîâ ãåêñàìåòèëäèñèëàçàíà è ìèêðîïëàç-

ìåííîãî ñèíòåçà îêñèäíîãî ïîêðûòèÿ íà ñïëàâå àëþ-

ìèíèÿ â ñèëèêàòíî-ùåëî÷íîì ýëåêòðîëèòå. Îïðåäå-

ëåíû òèïû àòîìîâ, ìîëåêóë è ñâîáîäíûõ ðàäèêàëîâ â

ïëàçìå, ÷òî íåîáõîäèìî äëÿ âûÿñíåíèÿ õàðàêòåðà ðàç-

ëîæåíèÿ èñõîäíîãî âåùåñòâà è ïîíèìàíèÿ ðîëè àêòèâ-

íûõ ÷àñòèö ïëàçìû â ôîðìèðîâàíèè òâåðäîé ïëåíêè.

Â ïðîöåññå ìèêðîïëàçìåííîãî ñèíòåçà óñòàíîâëåíà

çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòåé ýìèññèîííûõ ëèíèé àòî-

ìîâ è èîíîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â ýëåêòðîëèòå è â ñïëàâå,

îò âðåìåíè îáðàáîòêè.

Ïëàçìîõèìè÷åñêîå îñàæäåíèå ïëåíîê

êàðáîíèòðèäà êðåìíèÿ èç ãåêñàìåòèëäèñèëàçàíà

â ïëàçìå Â×-ðàçðÿäà

Òîíêèå ïëåíêè íà îñíîâå ñîåäèíåíèé, ñóùåñòâó-

þùèõ â ñèñòåìàõ Si – C – N, Si – C – N – H, ðàññìà-

òðèâàþòñÿ êàê íîâûå ôóíêöèîíàëüíûå ìàòåðèàëû, îá-

ëàäàþùèå ðÿäîì ïîëåçíûõ äëÿ ïðàêòè÷åñêèõ öåëåé

ñâîéñòâ [5]. Â äàííîé ðàáîòå ïðèìåíÿëñÿ ìåòîä õè-
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ìè÷åñêîãî îñàæäåíèÿ èç ãàçîâîé ôàçû ñ àêòèâàöèåé

ïëàçìîé Â×-ðàçðÿäà (PECVD) äëÿ ñèíòåçà ïëåíîê

SiCxNyHz. Â êà÷åñòâå èñõîäíîãî âåùåñòâà èñïîëüçî-

âàëñÿ ãåêñàìåòèëäèñèëàçàí (H3C)3Si–NH–Si(CH3)3

(ÃÌÄÑ), ñîäåðæàùèé âñå íåîáõîäèìûå äëÿ ñèíòåçà

SiCxNyHz àòîìû.

Íà ðèñ. 1 ïîêàçàí ñïåêòð ýìèññèè ïëàçìû ÃÌÄÑ,

ïîëó÷åííûé ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2».

Íàëè÷èå â ñïåêòðå ïîëîñû óãëåðîäñîäåðæàùåãî ñâî-

áîäíîãî ðàäèêàëà CH, ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ è àòîìíûõ

ëèíèé âîäîðîäà óêàçûâàåò íà ðàçðûâ õèìè÷åñêèõ ñâÿ-

çåé êðåìíèÿ ñ ãðóïïîé –CH3 è ðàçðûâ ñâÿçåé â ñàìîé

ãðóïïå –CH3. Ðàíåå óñòàíîâëåíî, ÷òî èìåþùèéñÿ â

ïëàçìå ñâîáîäíûé ðàäèêàë öèàí CN ïîÿâëÿåòñÿ âñëåä-

ñòâèå íàëè÷èÿ îñòàòî÷íîãî àòìîñôåðíîãî àçîòà â ðåàê-

òîðå è íå ÿâëÿåòñÿ ïðîäóêòîì ðàçëîæåíèÿ èñõîä-

íîé ìîëåêóëû. Êðåìíèéñîäåðæàùèå ñâîáîäíûå ðàäè-

êàëû SiN, SiH [6], àòîìû êðåìíèÿ â ãàçîâîé ôàçå íå

îáíàðóæåíû.

Èíòåíñèâíîñòü àòîìíûõ ëèíèé è ìîëåêóëÿðíûõ

ïîëîñ êîìïîíåíòîâ ïëàçìû ÃÌÄÑ çàâèñèò îò ìîù-

íîñòè ïëàçìû, îòíîñèòåëüíîé êîíöåíòðàöèè êîì-

ïîíåíòîâ èñõîäíîé ãàçîâîé ñìåñè. Èçó÷åíèå ýìèññè-

îííûõ ñïåêòðîâ ïëàçìû ÃÌÄÑ ïðè âàðüèðîâàíèè

áîëüøîãî ÷èñëà ïàðàìåòðîâ ïðîöåññà îñàæäåíèÿ, ñî-

ïîñòàâëåíèå ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñ äàííûìè èñ-

ñëåäîâàíèé ïîäîáíûõ ïðîöåññîâ äðóãèìè ìåòîäàìè

[7] ïîçâîëèëè ñäåëàòü âûâîäû î õàðàêòåðå ðàçëîæåíèÿ

èñõîäíîãî âåùåñòâà, âîçìîæíûõ ïðîöåññàõ â ãàçîâîé

ôàçå. Ýòè ðåçóëüòàòû èìåëè áîëüøîå çíà÷åíèå â ïîíè-

ìàíèè ìåõàíèçìà ôîðìèðîâàíèÿ è îñîáåííîñòåé

ñòðîåíèÿ ïîëó÷åííûõ ïëåíîê.

Ìèêðîïëàçìåííûé ñèíòåç îêñèäíîãî ïîêðûòèÿ

íà ñïëàâå àëþìèíèÿ â ñèëèêàòíî-ùåëî÷íîì

ýëåêòðîëèòå

Ìèêðîïëàçìåííûé ñèíòåç ìíîãîêîìïîíåíòíûõ

ïîâåðõíîñòíûõ îêñèäíûõ ñòðóêòóð ïðîèñõîäèò ñ ó÷à-

ñòèåì ìíîæåñòâà ìèêðîðàçðÿäîâ íà ãðàíèöå àëþìè-

íèåâîé ïîäëîæêè è æèäêîãî ñèëèêàòíî-ùåëî÷íîãî

ýëåêòðîëèòà ïðè ïðèëîæåíèè âûñîêîãî ýëåêòðè÷åñêî-

ãî íàïðÿæåíèÿ. Â ðåçóëüòàòå ôîðìèðóþòñÿ ïîêðûòèÿ,

îáîãàùåííûå á-Al2O3, ÷òî îáóñëàâëèâàåò èõ âûñîêèå

ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè [8].

Ìåòîäîì ÎÝÑ õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ìèêðîðàçðÿäîâ

ìîæåò áûòü èçó÷åí íàèáîëåå èíôîðìàòèâíî. Äëÿ ìèê-

ðîïëàçìåííîãî ïðîöåññà õàðàêòåðíà ÿðêî âûðàæåííàÿ

ñòàäèéíîñòü [9], ÷òî òðåáóåò èññëåäîâàíèé in situ ñ

äîñòàòî÷íûì âðåìåííûì ðàçðåøåíèåì. Ñïåêòðîìåòð

«Êîëèáðè-2» ìîæíî ñ óñïåõîì ïðèìåíÿòü â òàêèõ èñ-

ñëåäîâàíèÿõ, òàê êàê ïðåäóñìîòðåíà åãî ðàáîòà â àâòî-

ìàòè÷åñêîì ðåæèìå ïî çàäàííîé ïðîãðàììå.

Íà ðèñ. 2 ïîêàçàí òèïè÷íûé ýìèññèîííûé ñïåêòð

ìèêðîðàçðÿäîâ ïðè ìèêðîïëàçìåííîì îêèñëåíèè

ñïëàâà àëþìèíèÿ Ä16 â ýëåêòðîëèòå, ïðåäñòàâëÿ-

þùåì ñîáîé âîäíûé ðàñòâîð ñèëèêàòîâ íàòðèÿ è êà-

ëèÿ â ñîîòíîøåíèè 1:1. Íà ñïåêòðå âèäíû àòîìíûå

ëèíèè è ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû, ñîîòâåòñòâóþùèå êîì-

ïîíåíòàì ýëåêòðîëèòà è ñïëàâà. Ïóòåì àâòîìàòè-

÷åñêîé ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ ïîëó÷åíû âðåìåííûå çà-

âèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòåé àòîìíûõ ëèíèé. Ðåãèñòðà-

öèÿ ñïåêòðîâ ïðîâîäèëàñü â òå÷åíèå âñåãî ïðîöåññà

(1 ÷), êàæäûé ñïåêòð ôîðìèðîâàëñÿ ïóòåì óñðåäíåíèÿ

íåñêîëüêèõ íàêîïëåíèé â òå÷åíèå 2 ñ äëÿ óìåíüøåíèÿ

ðîëè ôëóêòóàöèé èíòåíñèâíîñòè. Íà ðèñ. 3 ïîêàçàíà

çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ëèíèè àëþìèíèÿ îò âðå-

ìåíè ïðîöåññà. Âèäíû îáëàñòè, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàç-

ëè÷íûì ñòàäèÿì ñèíòåçà. Èçó÷åíèå òàêèõ çàâèñè-

ìîñòåé ïîçâîëèëî óòî÷íèòü âðåìåííûå ãðàíèöû îò-

äåëüíûõ ñòàäèé è ìåõàíèçìû ïðîöåññîâ, ïðîòåêà-

þùèõ â íåêîòîðûõ èç íèõ. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ

èìåëè áîëüøîå çíà÷åíèå â ïîíèìàíèè íåêîòîðûõ ÿâ-

ëåíèé, ïðîèñõîäÿùèõ â ïðîöåññå ìèêðîïëàçìåííîé

îáðàáîòêè àëþìèíèÿ.

Òàêèì îáðàçîì, ñïåêòðîìåòð «Êîëèáðè-2» ìîæåò

èñïîëüçîâàòüñÿ äëÿ èññëåäîâàíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòà-

âà ïëàçìû ìåòîäîì îïòè÷åñêîé ýìèññèîííîé ñïåêòðî-
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Ðèñ. 2. Òèïè÷íûé ñïåêòð ìèêðîðàçðÿäîâ â ïðîöåññå ìèêðî-

ïëàçìåííîãî ñèíòåçà îêñèäíîãî ïîêðûòèÿ íà ñïëàâå àëþìèíèÿ



ñêîïèè â ñëó÷àå ñëîæíûõ ïðîöåññîâ, ïðîèñõîäÿùèõ â

óñëîâèÿõ, íåäîñòóïíûõ äëÿ èññëåäîâàíèÿ äðóãèìè ìå-

òîäàìè. Êðîìå òîãî, âûñîêîå áûñòðîäåéñòâèå ýòîãî

ñïåêòðîìåòðà ïîçâîëÿåò çà ìàëîå âðåìÿ îïðåäåëèòü

âëèÿíèå ìíîæåñòâà ïàðàìåòðîâ ñèíòåçà íà âèä ýìèñ-

ñèîííûõ ñïåêòðîâ. Èçó÷åíèå ïëàçìû äàåò âîçìîæ-

íîñòü ïîíÿòü ìåõàíèçìû ðàçëîæåíèÿ èñõîäíûõ âå-

ùåñòâ, ñäåëàòü ïðåäïîëîæåíèÿ îòíîñèòåëüíî õèìè÷å-

ñêèõ ðåàêöèé, ïðîèñõîäÿùèõ â ïëàçìå, è â íåêîòîðûõ

ñëó÷àÿõ âûÿñíèòü ìåõàíèçìû ðîñòà ïîêðûòèé. Ïî

ýìèññèîííûì ñïåêòðàì ðàññ÷èòûâàþòñÿ ìíîãèå âàæ-

íûå ýíåðãåòè÷åñêèå ïàðàìåòðû ïëàçìû. Â ðÿäå ñëó÷à-

åâ ìîæíî ïðèìåíèòü àêòèíîìåòðè÷åñêèé ìåòîä êîëè-

÷åñòâåííîé ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè â ïëàçìîõè-

ìè÷åñêèõ óñòàíîâêàõ, ãäå ïîêðûòèÿ îñàæäàþòñÿ èç ãà-

çîâûõ ñìåñåé.
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Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ìåòîäà àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè äëÿ èäåíòèôèêà-

öèè ðåçèíîâûõ ñìåñåé ïî íàëè÷èþ â ñïåêòðå îçîëåííîãî îñòàòêà ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìåòàëëîâ.

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà äëÿ êîìïëåêñà àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñ àíàëèçàòî-

ðîì ÌÀÝÑ ïîçâîëèëà áûñòðî è íàäåæíî óñòàíàâëèâàòü ìàðêó ðåçèíîâîé ñìåñè, èç êîòîðîé èçãî-

òîâëåíû ðåçèíîòåõíè÷åñêèå èçäåëèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ðåçèíîâàÿ ñìåñü; ðåçèíîòåõíè÷å-

ñêèå èçäåëèÿ; àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ.

Â ñîâðåìåííûõ ïðèáîðàõ, ìàøèíàõ è ìåõàíèçìàõ â

êà÷åñòâå óïëîòíåíèÿ ïîäâèæíûõ è íåïîäâèæíûõ ñî-

åäèíåíèé øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ ðåçèíîòåõíè÷åñêèå

èçäåëèÿ (ÐÒÈ), íàïðèìåð, ìàíæåòû, êîëüöà, ïðîêëàä-

êè. Â ïðîèçâîäñòâåííûõ óñëîâèÿõ èìåþò ìåñòî ñëó-

÷àè íåãåðìåòè÷íîñòè óçëîâ ïî ðåçèíîâûì óïëîòíåíè-

1
ÎÎÎ «Íàó÷íî-òåõíè÷åñêèé êîìïëåêñ «Êðèîãåííàÿ òåõíèêà»,

ã. Îìñê, Ðîññèÿ; e-mail: Kokhanovskiy-andrey@mail.ru



ÿì. Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííîé ïðè÷èíîé íåãåðìå-

òè÷íîñòè ÿâëÿåòñÿ èçãîòîâëåíèå óïëîòíèòåëüíîãî ýëå-

ìåíòà èç ðåçèíîâîé ñìåñè íå ïðåäóñìîòðåííîé òåõíè-

÷åñêîé äîêóìåíòàöèåé ìàðêè. Ïîýòîìó äîñòàòî÷íî

÷àñòî âîçíèêàåò íåîáõîäèìîñòü â îïðåäåëåíèè ìàðêè

ðåçèíîâîé ñìåñè, èç êîòîðîé áûëî èçãîòîâëåíî ðåçè-

íîòåõíè÷åñêîå èçäåëèå.

Ðåçèíà — ïðîäóêò âóëêàíèçàöèè êàó÷óêà, ñëîæíàÿ

ìíîãîêîìïîíåíòíàÿ ñèñòåìà, ñîñòîÿùàÿ èç êàó÷óêà,

ïðèðîäíûõ è ñèíòåòè÷åñêèõ ñìîë, àíòèîêñèäàíòîâ,

óñêîðèòåëåé, ñåðû, ñàæè, ìèíåðàëüíûõ íàïîëíèòåëåé,

äîáàâîê è ò.ï. Àíàëèç ðåçèíû òðóäîåìîê è òðåáóåò

ïðèìåíåíèÿ ðàçíûõ ìåòîäîâ, íàïðèìåð èäåíòèôèêà-

öèþ êàó÷óêîâîãî ïîëèìåðà â ðåçèíå îáû÷íî ïðîâîäÿò

ìåòîäîì ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèè [1]. Îäíàêî òàêàÿ ìåòîäè-

êà òðåáóåò äëèòåëüíîé ïðîáîïîäãîòîâêè è äîðîãîñòîÿ-

ùèõ ïðèáîðîâ, íàïðèìåð Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðîâ, êîòî-

ðûå â ëàáîðàòîðèÿõ ìàøèíîñòðîèòåëüíûõ çàâîäîâ,

êàê ïðàâèëî, íå èñïîëüçóþòñÿ. Ïîýòîìó èäåíòèôèêà-

öèþ ìàðîê ðåçèíîâûõ ñìåñåé ïðåäëàãàëîñü ïðîâîäèòü

ïî âíåøíåìó âèäó, êîëè÷åñòâó îçîëåííîãî îñòàòêà è

ïðèñóòñòâèþ ëèíèé ìåòàëëîâ â ñïåêòðå îçîëåííîãî

îñòàòêà. Ïîäîáíûé ïîäõîä ê ðåøåíèþ äàííîé çàäà÷è

ðàññìîòðåí â ðàáîòàõ [2, 3]. Îäíàêî àíàëèòèêè ïðèìå-

íÿëè äëÿ ýòèõ öåëåé ðàñïðîñòðàíåííûå â òî âðåìÿ

ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû ñ ôîòîãðàôè÷åñêîé ðåãèñòðà-

öèåé ñïåêòðîâ. Ïðîöåññ òðåáîâàë äëèòåëüíîé ïîä-

ãîòîâêè, ñúåìêè ñïåêòðîâ ñ ïîñëåäóþùåé ôîòîãðà-

ôè÷åñêîé îáðàáîòêîé ïëàñòèíîê, èõ ðàñøèôðîâêîé è

ôîòîìåòðèðîâàíèåì. Ìíîãîêàíàëüíûé àíàëèçàòîð
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Ñïåêòðàëüíûå ëèíèè ìàãíèÿ â ðåçèíîâîé ñìåñè

Òàáëèöà 1. Ìàðêè ðåçèíîâûõ ñìåñåé è èõ ðåöåïòóðà

Ìàðêà ðåçèíîâîé ñìåñè
Íåîðãàíè÷åñêèå âåùåñòâà,

âõîäÿùèå â ñîñòàâ ñìåñè
Àíàëèçèðóåìûé ýëåìåíò Äëèíà âîëíû àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè, íì

ÍÎ68-1 ZnO Zn 328,232

MgO Mg 277,669; 277,827; 277,982; 278,141; 278,297

ÈÐÏ-1078 ZnO Zn 328,232

ÈÐÏ-1118 ZnO Zn 328,232

ÈÐÏ -1287 CaBF4 Ca 315,89; 317,9

BaSO4 Ba 233,5

MgO Mg 277,669; 277,827; 277,982; 278,141; 278,297

ÈÐÏ-1225 CaBF4 Ca 315,89; 317,9

BaSO4 Ba 233,5

CaSiO3 Si 288,10; 251,6; 252,8

Â-14-1 ZnO Zn 328,232



àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ) ïîçâîëÿåò ðå-

øèòü çàäà÷ó ïî èäåíòèôèêàöèè ìàðîê ðåçèí áûñòðî è

ñ âûñîêîé íàäåæíîñòüþ ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû íåêîòîðûå ìàðêè ðåçèíîâûõ

ñìåñåé è èõ ðåöåïòóðíûé ñîñòàâ ïî äàííûì ÍÈÈÐÏ.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ðàáîòû áûëè èçãîòîâëåíû îáðàç-

öû â âèäå ïëàñòèí ïî ðåæèìàì, ïðåäóñìîòðåííûì â

ÍÒÄ. Èç îáðàçöîâ è ãîòîâûõ ÐÒÈ îòáèðàëè íàâåñêè ïî

5 ã â âèäå íàðåçàííûõ êóáèêîâ ðàçìåðîì ðåáðà 2 ìì,

êîòîðûå çàòåì ïîìåùàëè â òèãëè, äîâåäåííûå äî ïî-

ñòîÿííîãî âåñà, è îçîëÿëè â ìóôåëüíîé ïå÷è ïðè òåì-

ïåðàòóðå îò 600 äî 1000 °C â çàâèñèìîñòè îò ìàðêè ðå-

çèíîâîé ñìåñè. Îçîëåííûå îñòàòêè ðåçèíîâûõ ñìåñåé

îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà ïî âíåøíåìó âèäó è èõ êî-

ëè÷åñòâó. Ñïåêòðàëüíîìó èññëåäîâàíèþ ïîäâåðãàëè

îçîëåííûå îñòàòêè, êîòîðûå èçìåëü÷àëè â ÿøìîâîé

ñòóïêå ÿøìîâûì ïåñòîì è ñìåøèâàëè ñ ïîðîøêîì

ãðàôèòà, ïîëó÷åííûì èç ñïåêòðàëüíî ÷èñòûõ ãðàôè-

òîâûõ ýëåêòðîäîâ äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ìàðêè

ÎÑ× 7 – 4 ïðîèçâîäñòâà ÎÀÎ «Ãðàôè». Ïîëó÷åííîé

ñìåñüþ çàïîëíÿëè êðàòåð ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà.

Êà÷åñòâåííûé àíàëèç ïðîâîäèëè ñ ïîìîùüþ êîì-

ïëåêñà àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñ

àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ [4, 5]. Â ñîñòàâ êîìïëåêñà âõî-

äÿò: èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà ÓÃÝ-4; ñïåêòðî-

ãðàô ÈÑÏ-30; ÌÀÝÑ. Ðåæèì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà îò

ãåíåðàòîðà ÓÃÝ-4: äóãà ïåðåìåííîãî òîêà; òîê — 5 À;

ðåæèì — 3; äåëèòåëü — 2; íàïðÿæåíèå — 300 Â; ñõå-

ìà — ïðîñòàÿ; àíàëèòè÷åñêèé ïðîìåæóòîê — 2 ìì.

Ðåæèì ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà: îáæèã — 1 ñ; ýêñïîçè-

öèÿ — 250 ìñ; íàêîïëåíèé — 40; îáùàÿ ýêñïîçèöèÿ —

10 ñ.

Èñïîëüçîâàëè ïðîãðàììó «Àòîì 3.0», êîòîðàÿ

ïîçâîëÿåò îáðàáàòûâàòü è ðåãèñòðèðîâàòü ñïåêòðû â

øèðîêîì äèàïàçîíå äëèí âîëí è ñîâìåùàòü ñïåêòðû

ïðîá íà îäíîì ãðàôèêå äëÿ èõ ñðàâíåíèÿ. Äëÿ ïðè-

ìåðà íà ðèñóíêå ïîêàçàíû ôðàãìåíòû ñïåêòðîâ íå-

ñêîëüêèõ ïðîá ðåçèíîâîé ñìåñè, ñîäåðæàùèå ëèíèè

ìàãíèÿ. Íà ñïåêòðàõ ÷åòêî âèäíî íàëè÷èå õàðàê-

òåðíûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, èìåþùèõñÿ â

ðåçèíîâûõ ñìåñÿõ (òàáë. 2). Ñïåêòðû îáðàçöîâ ¹ 1 è

¹ 3 èäåíòè÷íû. Â îñòàëüíûõ ñïåêòðàõ îáðàçöîâ (¹ 2

è ¹ 4 – 5) ëèíèè ìàãíèÿ îòñóòñòâóþò. Ýòî ïîçâîëÿåò

ïðîñòî è áûñòðî èäåíòèôèöèðîâàòü ìàðêó ðåçèíîâîé

ñìåñè.

Òàêèì îáðàçîì, ïðèìåíåíèå êîìïëåêñà àòîìíî-

ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñ àíàëèçàòîðîì

ÌÀÝÑ ïîçâîëÿåò áûñòðî è íàäåæíî èäåíòèôèöèðî-

âàòü íåîáõîäèìûå ëèíèè â ñïåêòðå è óñòàíàâëèâàòü

ìàðêó ðåçèíîâîé ñìåñè, èç êîòîðîé èçãîòîâëåíû ÐÒÈ.
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Òàáëèöà 2. Èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ìàãíèÿ è öèíêà

Îáðàçåö
Íàèìåíîâàíèå ýëåìåíòà è äëèíà âîëíû, íì

Mg 277,669 Mg 277,827 Mg 277,982 Mg 278,141 Mg 278,297 Zn 328,232

Êîëüöî ¹ 1 68 61 110 65 69 216

Êîëüöî ¹ 2 194

¹ 3 ÍÎ-68 – 1 59 51 98 55 59 180

¹ 4 Â-14-1 296

¹ 5 ÈÐÏ-1078 206
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Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» äëÿ ðåøåíèÿ ñïåêòðîôîòîìåòðè-

÷åñêèõ çàäà÷. Ïðåäñòàâëåíû ñõåìû ïðèñïîñîáëåíèé, ïîçâîëÿþùèõ ïîëó÷àòü ñïåêòðû îòðàæåíèÿ

ïðè óãëàõ ïàäåíèÿ ñâåòà íà îáðàçåö, ðàâíûõ 20, 45 è 70°, à òàêæå 0° ïðè ôèêñàöèè ïîëîæåíèÿ ïÿò-

íà ñâåòà íà îáðàçöå, ñïåêòðû îòðàæåíèÿ ïîðîøêîâ, ñïåêòðû ïðîïóñêàíèÿ ïëàñòèí ðàçìåðîì ïî-

ðÿäêà îäíîãî ìèëëèìåòðà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: âèäèìûé ñâåò; ñïåêòðû îòðàæåíèÿ; ñïåêòðû ïðîïóñêàíèÿ; ìíîãîêàíàëüíûå

ñïåêòðîìåòðû.

Ìíîãîêàíàëüíûé ñïåêòðîìåòð «Êîëèáðè-2» [1] èñ-

ïîëüçóåòñÿ â ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè, ñïåêòðîôî-

òîìåòðèè. Â äàííîé ðàáîòå ïîêàçàíî ïðèìåíåíèå ïðè-

áîðà â ñïåêòðîôîòîìåòðèè äëÿ èññëåäîâàíèÿ òâåðäûõ

òåë â âèäå ïëåíîê, ïëàñòèí, êðèñòàëëîâ ðàçìåðîì îêî-

ëî îäíîãî ìèëëèìåòðà.

Ñïåêòðîôîòîìåòðû òèïà 61 NIR Carl Zeiss Jena

èìåþò äëèíó êþâåòíûõ îòäåëåíèé ïîðÿäêà 200 ìì.

Âíà÷àëå ïðåäïîëàãàëîñü èõ èñïîëüçîâàíèå òîëüêî äëÿ

ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ íà ïðîñâåò; ñïåêòðû íà îòðàæå-

íèå ïîëó÷àëè, ââîäÿ â õîä ëó÷åé îòðàæàþùèå çåðêàëà

[2]. Ïðèìåíåíèå ñâåòîâîäîâ äëÿ ïîäâîäà ñâåòà è åãî

äîñòàâêè ïîñëå âçàèìîäåéñòâèÿ ñ îáðàçöîì â ñïåêòðî-

ìåòð ìåíÿåò ïîäõîäû ê èçãîòîâëåíèþ ïðèñïîñîá-

ëåíèé, ñ ïîìîùüþ êîòîðûõ ìîæíî ïîëó÷àòü ñïåêòðû

îòðàæåíèÿ è ïðîïóñêàíèÿ. Â îòëè÷èå îò ïðèáîðîâ ñ

êþâåòíûìè îòäåëåíèÿìè, ðàçìåðû êîòîðûõ îãðàíè-

÷åíû, èñïîëüçîâàíèå ñâåòîâîäîâ ïîçâîëÿåò ñîçäàâàòü

öåëûé ðÿä ïðèñïîñîáëåíèé äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ

áåç îãðàíè÷åíèé ðàçìåðîâ îáðàçöà. Çàäà÷à ñîñòîèò

òîëüêî â çàêðåïëåíèè ñâåòîâîäîâ ïîä îïðåäåëåííûì

óãëîì è íà íåîáõîäèìîì ðàññòîÿíèè îò èññëåäóåìîé

ïîâåðõíîñòè.

Ðàññìîòðèì ïðèåìû, ñ ïîìîùüþ êîòîðûõ ìîæíî

èçó÷àòü ïëåíêè íà ïîäëîæêàõ. Äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî

ïîëó÷àòü ñïåêòðû îòðàæåíèÿ ïðè âàðüèðîâàíèè óãëîâ

ïàäåíèÿ ñâåòà íà îáðàçåö. Íà ñïåêòðàõ îòðàæåíèÿ è

ïðîïóñêàíèÿ òàêèõ îáðàçöîâ èç-çà èíòåðôåðåíöèîí-

íûõ ÿâëåíèé èìååò ìåñòî èçìåíåíèå èíòåíñèâíîñòè

ñâåòà. Ðàñïîëîæåíèå ýêñòðåìóìîâ â ñïåêòðàõ äëÿ îä-

íîñëîéíûõ ïëåíîê îïèñûâàåòñÿ óðàâíåíèåì

2dn1 cos ö1 = (m + ä)ëextr�2, (1)

ãäå d è n1 — òîëùèíà ïëåíêè è åå ïîêàçàòåëü ïðåëîì-

ëåíèÿ; ö1 — óãîë ïðåëîìëåíèÿ; m — öåëîå ÷èñëî; ä —

ïîïðàâêà íà ïîãëîùåíèå â ïîäëîæêå. Íàïðèìåð, äëÿ

êðåìíèåâîé ïîäëîæêè â âèäèìîé îáëàñòè ñïåêòðà
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Äðóãàÿ çàäà÷à — èññëåäîâàíèå øåðîõîâàòûõ

ïîâåðõíîñòåé, êîãäà çåðêàëüíàÿ êîìïîíåíòà îòðàæåí-

íîãî ñâåòà ìîæåò ïîÿâèòüñÿ òîëüêî ïðè áîëüøèõ (ïî-

ðÿäêà 80°) óãëàõ ïàäåíèÿ ñâåòà íà îáðàçåö.

Äëÿ ðåøåíèÿ ïîäîáíûõ çàäà÷ àâòîðàìè áûëà

ñïðîåêòèðîâàíà è èçãîòîâëåíà ñèñòåìà èç òðåõ ïðè-

ñïîñîáëåíèé, ïîçâîëÿþùèõ ïîëó÷àòü ñïåêòðû îòðàæå-

íèÿ ïîä óãëàìè ïàäåíèÿ ñâåòà íà îáðàçåö ö, ðàâíûìè

20, 45 è 70° (ðèñ. 1).
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Ñèñòåìà èìååò âûñîòó 300 ìì; ðàñïîëîæåíèå ïî

âûñîòå êîëëèìàòîðîâ îïðåäåëÿåòñÿ äîïóñòèìûì ðà-

äèóñîì êðèâèçíû ñâåòîâîäîâ. Íà ýòîé æå ñèñòåìå çà-

êðåïëåí äåðæàòåëü äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ ïðîïóñêà-

íèÿ ïðè ãîðèçîíòàëüíîì ðàñïîëîæåíèè îáðàçöà, ÷òî

ïîçâîëÿåò ðàáîòàòü ñ ïëåíêàìè íà ïîäëîæêàõ, êîòîðûå

íåëüçÿ ðàñïîëàãàòü âåðòèêàëüíî, íàïðèìåð, ïëåíêîé

æèäêîñòåé (íà ñõåìå íå ïîêàçàí).

Áûëî ñêîíñòðóèðîâàíî è èçãîòîâëåíî ïðèñïîñîá-

ëåíèå äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ îòðàæåíèÿ ïðè 80°.

Ïðè ýòîì ëó÷ ñâåòà ïàäàåò ñâåðõó íà ïîâåðõíîñòü îá-

ðàçöà, êîòîðûé äîëæåí ïåðåäâèãàòüñÿ â âåðòèêàëüíîé

ïëîñêîñòè. Òàêîå ðàñïîëîæåíèå îáðàçöà îáóñëîâëåíî

èñïîëüçîâàíèåì äàííîé ãåîìåòðèè äëÿ èçó÷åíèÿ øå-

ðîõîâàòûõ ïîâåðõíîñòåé.

Ñïåêòðû îòðàæåíèÿ ïðè íîðìàëüíîì ïàäåíèè ñâå-

òà ïîëó÷àëè ñ ïîìîùüþ ìåòàëëîãðàôè÷åñêîãî ìèêðî-

ñêîïà. Õîòÿ äèàïàçîí äëèí âîëí îò 200 äî 400 íì â

ýòîì ñëó÷àå íå çàäåéñòâîâàí, äëÿ ðåøåíèÿ ìíîãèõ çà-

äà÷ ýòî íå èìååò ðåøàþùåãî çíà÷åíèÿ. Íà ðèñ. 2 ïðåä-

ñòàâëåíà ñõåìà ïðèñòàâêè, âêëþ÷àþùåé ìåòàëëîãðà-

ôè÷åñêèé ìèêðîñêîï, øòàòíîå ïðèìåíåíèå êîòîðîãî

ïðåäóñìàòðèâàåò ïîëó÷åíèå èíòåðôåðåíöèîííûõ êàð-

òèí [4]. Â ýòîì ñëó÷àå ê èññëåäóåìîé ïîâåðõíîñòè

ïðèæèìàåòñÿ ïîëóïðîçðà÷íîå çåðêàëî, à îñâåùåíèå

ìîæåò ïðîâîäèòüñÿ ëàìïîé íàêàëèâàíèÿ ÷åðåç èíòåð-

ôåðåíöèîííûé ñâåòîôèëüòð èëè ìîíîõðîìàòè÷åñêîé

òàëëèåâîé ëàìïîé. Ïîýòîìó äàííûé ìèêðîñêîï íàçû-

âàåòñÿ èíòåðôåðåíöèîííûì; ïðè ýòîì èñïîëüçóåòñÿ

ïðåäìåòíûé ñòîëèê ñ ìèêðîìåòðè÷åñêèìè âèíòàìè

äëÿ ðåãóëèðîâêè ðåçêîñòè è óìåíüøåíèÿ ïëîùàäè îñ-

âåùàåìîãî ó÷àñòêà íà îáðàçöå.

Â ïîäîáíûõ èññëåäîâàíèÿõ ìîæåò áûòü èñïîëüçî-

âàí ëþáîé ìèêðîñêîï, ïîçâîëÿþùèé ïîëó÷àòü èçîáðà-

æåíèÿ íà îòðàæåíèå äëÿ íåïðîçðà÷íûõ îáðàçöîâ è

èçîáðàæåíèÿ íà ïðîñâåò äëÿ ïðîçðà÷íûõ. Ãëàâíîå —

íàëè÷èå ìèêðîâèíòîâ ïðåäìåòíûõ ñòîëèêîâ, à òàêæå

ïðèíèìàþùåãî ñâåòîâîäà ê ñïåêòðîìåòðó (âìåñòî îêó-

ëÿðîâ). Ïðèâåäåííûå íà ðèñ. 3 ñïåêòðû 1, 2 è 3 ïîëó-

÷åíû ïðè èçìåíåíèè ìåñòîïîëîæåíèÿ ïÿòíà ñâåòà ÷å-

ðåç ÷åòûðå ìèëëèìåòðà íà êðåìíèåâîé ïëàñòèíå, ïî-

êðûòîé êëèíîâèäíîé ïëåíêîé. Âñå ñïåêòðû íîðìèðî-

âàíû íà îòðàæåíèå îò êðåìíèåâîé ïîäëîæêè ñî ñëîåì

åñòåñòâåííîãî îêñèäà, òîëùèíà êîòîðîãî îáû÷íî íå

ïðåâûøàåò 3 íì. Ïî ìåñòîïîëîæåíèþ òàêèõ ñïåêòðîâ

ìîæíî îöåíèòü îïòè÷åñêóþ òîëùèíó ïëåíîê ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè ôîðìóëû (2) è, ñëåäîâàòåëüíî, îïðåäå-

ëèòü ãðàäèåíò òîëùèíû ïëåíêè.

Ðàíåå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïàðàìåòðîâ öâåòà ïèãìåí-

òîâ èñïîëüçîâàëñÿ [5] ñïåêòðîôîòîìåòð ÑÔ-18 ñ äèà-

ïàçîíîì äëèí âîëí 400 – 750 íì, ñíàáæåííûé ôîòî-

ìåòðè÷åñêèì øàðîì, êîòîðûé ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü

èíòåãðàëüíóþ èíòåíñèâíîñòü îòðàæåííîãî ñâåòà, ïî-

ñêîëüêó ïèãìåíòû ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ïîðîøêè ðàç-
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ö = 20°

ö = 45°

ö = 70°

Ðèñ. 1. Ñõåìà ðàñïîëîæåíèÿ

ïðèñïîñîáëåíèé, ïîçâîëÿþ-

ùèõ ïîëó÷àòü ñïåêòðû îòðà-

æåíèÿ îò ñèñòåì ïëåíêà —

ïîäëîæêà ïîä ðàçíûìè óãëà-

ìè ïàäåíèÿ ñâåòà íà îáðàçåö
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Ðèñ. 2. Ñõåìà ïðèñòàâêè äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ îòðàæåíèÿ ñ

ìàëîé ïëîùàäè îáðàçöà ïðè ôèêñèðóåìîì íà íåì ïîëîæåíèè

ïÿòíà ñâåòà: 1 — èíòåðôåðåíöèîííûé ìèêðîñêîï VEB Carl

Zeiss Jena; 2 — ëàìïà íàêàëèâàíèÿ; 3 — ñâåòîâîä ê ñïåêòðîìåò-

ðó «Êîëèáðè-2»; 4 — îáúåêòèâ; 5 — îáðàçåö
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Ðèñ. 3. Ñïåêòðû îòðàæåíèÿ îò êëèíîâèäíîé ïëåíêè íà êðåì-

íèè, ïîëó÷åííûå â ðàçíûõ ìåñòàõ îáðàçöà (çà 100 % ïðèíèìàåò-

ñÿ èíòåíñèâíîñòü, ïîëó÷åííàÿ ïðè îòðàæåíèè îò ïîäëîæêè

êðåìíèÿ ñî ñëîåì åñòåñòâåííîãî îêñèäà)



ëè÷íîé êðóïíîñòè. Ïðè ýòîì ìîíîõðîìàòèçàöèÿ ñâåòà

ïðîèñõîäèò äî åãî ïîïàäàíèÿ â êþâåòíîå îòäåëåíèå è

ôîòîìåòðè÷åñêèé øàð. Äëÿ âû÷èñëåíèÿ ïàðàìåòðîâ

öâåòà (ñâåòëîòû, íàñûùåííîñòè, òîíà) íåîáõîäèìî

çíàíèå òîëüêî èíòåíñèâíîñòè îòðàæåííîãî ñâåòà; õà-

ðàêòåðèñòèêè èñòî÷íèêîâ ñâåòà è ðåöåïòîðîâ ÷åëîâå-

÷åñêîãî ãëàçà íàõîäÿòñÿ èç ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ [6].

Ïîñêîëüêó â øòàòíîì ðåæèìå èñïîëüçîâàíèÿ ÑÔ-18

èíôîðìàöèÿ ïîñòóïàåò â àíàëîãîâîì âèäå, äëÿ ïîëó-

÷åíèÿ ñïåêòðà îòðàæåíèÿ â öèôðîâîì âàðèàíòå òðåáó-

åòñÿ èñïîëüçîâàíèå ðó÷íîãî òðóäà. Äðóãàÿ òðóäíîñòü

ïðè ýêñïëóàòàöèè ñïåêòðîôîòîìåòðà ÑÔ-18 ñâÿçàíà ñ

îïðåäåëåíèåì ñïåêòðîâ îòðàæåíèÿ ëþìèíåñöèðó-

þùèõ ìàòåðèàëîâ, êîòîðûå òðåáóåòñÿ îñâåùàòü áåëûì

ñâåòîì ñ óëüòðàôèîëåòîâîé êîìïîíåíòîé [6]. Äâà êîë-

ëèìàòîðà çàêðåïëÿþòñÿ ìàêñèìàëüíî áëèçêî äðóã ê

äðóãó òàê, ÷òîáû èíäèêàòðèñà îòðàæåííîãî ñâåòà ìàê-

ñèìàëüíî çàõâàòûâàëàñü ïðèåìíîé ëèíçîé âîñïðèíè-

ìàþùåãî êîëëèìàòîðà. Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíà ñõåìà ïðè-

ñïîñîáëåíèÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ îòðàæåíèÿ îò

ïîðîøêîâ. Ñòðåëêàìè ïîêàçàíû íàïðàâëåíèÿ äâèæå-

íèÿ, êîòîðûå íåîáõîäèìû äëÿ þñòèðîâêè ïàäàþùåãî

è îòðàæåííîãî ëó÷åé.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåí ñïåêòð îòðàæåíèÿ ëþìè-

íåñöèðóþùåãî ïèãìåíòà. Âèäíî, ÷òî ÷àñòü ýíåðãèè

óëüòðàôèîëåòîâîãî èçëó÷åíèÿ ïîãëîùàåòñÿ è äàëåå

âûñâå÷èâàåòñÿ óæå â âèäèìîé îáëàñòè.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ ïðîïóñêàíèÿ íà ïðèñïî-

ñîáëåíèè (ñì. ðèñ. 1) çàêðåïëåí äåðæàòåëü îáðàçöîâ,

ïîçâîëÿþùèé ðàçìåùàòü èõ â ãîðèçîíòàëüíîé ïëîñêî-

ñòè. Òàêîå ðàñïîëîæåíèå îêàçûâàåòñÿ óäîáíûì ïðè

èññëåäîâàíèè æèäêèõ ïëåíîê íà ïîâåðõíîñòè ñòåêîë è

ïðîçðà÷íûõ ÷àñòèö ïîðÿäêà îäíîãî ìèëëèìåòðà. Ïðè-

ñïîñîáëåíèå ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé äâå ïàðàëëåëüíûå

ïëàñòèíû ñ íàðåçàííîé ðåçüáîé äëÿ êðåïëåíèÿ êîëëè-

ìàòîðîâ, ñêðåïëåííûõ ïëàñòèíîé, ðàâíîé ôîêóñíîìó

ðàññòîÿíèþ èçëó÷àþùåãî êîëëèìàòîðà. Äðóãàÿ âîç-

ìîæíîñòü ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ ïðîïóñêàíèÿ ìàëûõ îá-

ðàçöîâ ìîæåò áûòü ðåàëèçîâàíà ñ ïîìîùüþ ïðèñïî-

ñîáëåíèÿ, ñõåìàòè÷åñêè ïîêàçàííîãî íà ðèñ. 6. Îáðà-

çåö 1 ïîìåùàåòñÿ íà äèàôðàãìó 2, çàêðåïëåííóþ íà

ïðåäìåòíîì ñòîëèêå 3; êîëëèìàòîðû 4 è 5 ìèêðîâèí-

òàìè ìîãóò þñòèðîâàòüñÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ìàêñèìàëü-

íîãî ïðîïóñêàíèÿ îáðàçöà. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî òà-

êóþ æå îïåðàöèþ ìîæíî îñóùåñòâèòü ïðè ïîìîùè

ìèêðîñêîïà, íî êîðîòêîâîëíîâàÿ ÷àñòü èçëó÷åíèÿ òî-

ãäà íå áóäåò äîñòóïíà èç-çà ïîãëîùåíèÿ åãî ìàòåðèà-

ëîì ïðèçì è ëèíç.

Òàêèì îáðàçîì, èñïîëüçîâàíèå ñâåòîâîäîâ â ñî÷å-

òàíèè ñî ñïåêòðîìåòðîì «Êîëèáðè-2» ïîçâîëÿåò ðå-

øàòü ðÿä çàäà÷, êîòîðûå ðàíåå ìîãëè áûòü ðåøåíû

òîëüêî ñ ïîìîùüþ íåñêîëüêèõ ïðèáîðîâ. Ïðèìåíåíèå
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Ðèñ. 5. Ñïåêòð îòðàæåíèÿ ëþìèíåñöèðóþùåãî ïîðîøêà
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Ðèñ. 6. Ñõåìà ïðèñïîñîáëåíèÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ ïðîïó-

ñêàíèÿ îáðàçöîâ ïîðÿäêà îäíîãî ìèëëèìåòðà: 1 — îáðàçåö; 2 —

äèàôðàãìà; 3 — ïðåäìåòíûé ñòîëèê; 4, 5 — êîëëèìàòîðû



ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2» íå îãðàíè÷èâàåòñÿ ïðèâå-

äåííûìè ïðèìåðàìè, îáëàñòü åãî èñïîëüçîâàíèÿ ìî-

æåò áûòü çíà÷èòåëüíî ðàñøèðåíà.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Èññëåäîâàíû è îöåíåíû èñòî÷íèêè íåîïðåäåëåííîñòè ïðè îïðåäåëåíèè ïðèìåñåé â ÷èñòûõ öâåò-

íûõ è ðåäêèõ ìåòàëëàõ äóãîâûì àòîìíî-ýìèññèîííûì ìåòîäîì ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðîâ àíàëèçà-

òîðîì ÌÀÝÑ. Ðàññ÷èòàíû çíà÷åíèÿ íåîïðåäåëåííîñòåé, ïîëó÷àåìûå íà êàæäîì ýòàïå ïðîâåäå-

íèÿ àíàëèçà. Ðàçðàáîòàí ïîäõîä, ïîçâîëÿþùèé â äàëüíåéøåì óëó÷øàòü ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè ìåòîäà ïóòåì ìèíèìèçàöèè ñóùåñòâåííûõ èñòî÷íèêîâ íåîïðåäåëåííîñòè ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äóãîâîé àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; ÌÀÝÑ; íåîïðåäåëåííîñòü; öâåòíûå è

ðåäêèå ìåòàëëû.

Äóãîâàÿ àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ (ÄÀÝÀ)

ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç îñíîâíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà ÷èñòûõ

öâåòíûõ è ðåäêèõ ìåòàëëîâ (ÖÐÌ). Ïîÿâëåíèå ìî-

äåðíèçèðîâàííûõ óñòðîéñòâ ðåãèñòðàöèè, òàêèõ êàê

àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ, ïîçâîëèëî ïîâûñèòü åãî ýôôåê-

òèâíîñòü. Ïðèáîðíîå îáíîâëåíèå è âîçðàñòàþùèå

ïîòðåáíîñòè ïðîèçâîäñòâà â ýêñïðåññíûõ, òî÷íûõ è

÷óâñòâèòåëüíûõ ìåòîäàõ àíàëèçà ÷èñòûõ ÖÐÌ ÿâè-

ëèñü ïðåäïîñûëêàìè ðàçðàáîòêè íîâûõ ñïåêòðàëüíûõ

ìåòîäèê.

Çà ïåðèîä 2007 – 2011 ãã. â èñïûòàòåëüíîì àíàëè-

òèêî-ñåðòèôèêàöèîííîì öåíòðå «Ãèðåäìåòà» ðàçðàáî-

òàíî áîëåå 15 ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé (â In,

Ga, Al, Cu, Ni, Ag, Au, Sn, Pb, Si, Ti, Zn, Mg, Co, Cd è

ïð.) äóãîâûì àòîìíî-ýìèññèîííûì ñïîñîáîì ñ ðåãè-

ñòðàöèåé ñïåêòðîâ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ, îáëàäàþùèõ

óëó÷øåííûìè ìåòðîëîãè÷åñêèìè ïîêàçàòåëÿìè, îòëè-

÷àþùèõñÿ ýêñïðåññíîñòüþ îïðåäåëåíèÿ [1]. Èíòåðâàë

îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé — 5 · 10–6 – 1,0 % ìàññ.

Âñëåä çà ðàçðàáîòêîé íîâûõ ìåòîäèê áûëè óíèôè-

öèðîâàíû è ðàññ÷èòàíû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè [2]. Ïðîâåäåíà ìåòðîëîãè÷åñêàÿ àòòåñòàöèÿ

ýòèõ ìåòîäèê — îöåíåíû ïîêàçàòåëè ïîâòîðÿåìîñòè,

âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè, âîñïðîèçâîäè-

ìîñòè, ïðàâèëüíîñòè è òî÷íîñòè â ñîîòâåòñòâèè ñ òðå-

áîâàíèÿìè ñòàíäàðòîâ [3, 4].

Ñîâåðøåíñòâîâàíèå ìåòîäèêè àíàëèçà, óëó÷øå-

íèå åå ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê òðåáóþò ïðåä-

âàðèòåëüíîãî èññëåäîâàíèÿ èñòî÷íèêîâ ïîãðåøíîñòè

àíàëèçà, èëè (ñëîâàìè ñîâðåìåííîé òåðìèíîëîãèè)

èçó÷åíèÿ áþäæåòà íåîïðåäåëåííîñòè.

1
Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ïîääåðæêå Ñîâåòà ïî ãðàíòàì Ïðå-

çèäåíòà ÐÔ äëÿ ïîääåðæêè âåäóùèõ íàó÷íûõ øêîë

(ÍØ-4119.2010.3) è Ìèíèñòåðñòâà îáðàçîâàíèÿ è íàóêè ÐÔ

(ÃÊ 01.648.11.3008).
2

Ãîñóäàðñòâåííûé íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèé è ïðîåêòíûé èí-

ñòèòóò ðåäêîìåòàëëè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè «Ãèðåäìåò»,

Ìîñêâà, Ðîññèÿ; e-mail: petrov@giredmet.ru



Íåîïðåäåëåííîñòü — ýòî ïàðàìåòð, ñâÿçàííûé ñ

ðåçóëüòàòîì èçìåðåíèÿ è õàðàêòåðèçóþùèé ðàçáðîñ

çíà÷åíèé, êîòîðûå ñ äîñòàòî÷íûì îñíîâàíèåì ìîãóò

áûòü ïðèïèñàíû èçìåðÿåìîé âåëè÷èíå [5]. Â áîëü-

øèíñòâå ñëó÷àåâ â àíàëèòè÷åñêîé õèìèè èñïîëüçóåòñÿ

ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü, ïðåäñòàâëÿþùàÿ

ñîáîé èíòåðâàë, â êîòîðîì íàõîäèòñÿ çíà÷åíèå èç-

ìåðÿåìîé âåëè÷èíû ñ ïðèíÿòîé äîâåðèòåëüíîé

âåðîÿòíîñòüþ.

Ïðè îöåíèâàíèè íåîïðåäåëåííîñòè ìåòîäèêè èç-

ìåðåíèé ðàññìàòðèâàþòñÿ â âèäå ïîñëåäîâàòåëüíîñòè

îòäåëüíûõ îïåðàöèé, êàæäóþ èç êîòîðûõ îöåíèâàþò ñ

ïîëó÷åíèåì ñîîòâåòñòâóþùåé íåîïðåäåëåííîñòè.

Ïðîöåññ îöåíèâàíèÿ ìîæíî ðàçäåëèòü íà ÷åòûðå

ýòàïà (ðèñ. 1).

Îïèñàíèå èçìåðÿåìîé âåëè÷èíû. Â ñëó÷àå ÄÀÝÀ

èçìåðÿåìîé âåëè÷èíîé ÿâëÿåòñÿ êîíöåíòðàöèÿ ýëå-

ìåíòà. Íåïîñðåäñòâåííî ïðÿìûì èçìåðÿåìûì ïàðà-

ìåòðîì ïðè ðåãèñòðàöèè àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ ÿâëÿåò-

ñÿ èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà.

Âûÿâëåíèå èñòî÷íèêîâ íåîïðåäåëåííîñòè. Íà äàí-

íîì ýòàïå ñîñòàâëÿåòñÿ ïåðå÷åíü èñòî÷íèêîâ íåîïðå-

äåëåííîñòè. Áîëåå ïîäðîáíûé àíàëèç èñòî÷íèêîâ ïî-

çâîëÿåò èçîáðàçèòü èõ â âèäå äèàãðàììû (ðèñ. 2), êî-

òîðàÿ ïîêàçûâàåò, êàê îíè ñâÿçàíû äðóã ñ äðóãîì è êàê

âëèÿþò íà íåîïðåäåëåííîñòü êîíå÷íîãî ðåçóëüòàòà.

Èç äèàãðàììû ñëåäóåò, ÷òî îñíîâíûìè èñòî÷íèêà-

ìè ÿâëÿþòñÿ íåîïðåäåëåííîñòè, ñâÿçàííûå ñ ïîëó÷å-

íèåì àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, à èìåííî: ïðîâåäåíèåì

ãðàäóèðîâêè; ïîëó÷åíèåì ðåçóëüòàòîâ âáëèçè ãðàíèöû

îïðåäåëåíèÿ (ñòåïåíüþ ÷èñòîòû îñíîâû, óãîëüíîãî

ïîðîøêà). Ìåíåå çíà÷èìûìè ÿâëÿþòñÿ íåîïðåäåëåí-

íîñòè, ñâÿçàííûå ñ ñèñòåìîé ðåãèñòðàöèè, ðàáîòîé

ñïåêòðàëüíîé àïïàðàòóðû, îïåðàöèåé âçâåøèâàíèÿ.

Îöåíèâàíèå ñîñòàâëÿþùèõ íåîïðåäåëåííîñòè.

Â íåîïðåäåëåííîñòü, ñâÿçàííóþ ñ ðàáîòîé ñïåêòðàëü-

íîé àïïàðàòóðû, âõîäÿò íåîïðåäåëåííîñòè ñèñòåìû

ðåãèñòðàöèè ÌÀÝÑ, ãåíåðàòîðà è øòàòèâà.

Îñíîâíûå êîìïîíåíòû øóìà: íåñòàáèëüíîñòü

òåìíîâîãî òîêà ôîòîäèîäîâ, øóìû ñ÷èòûâàíèÿ è

àíàëîãî-öèôðîâîãî ïðåîáðàçîâàòåëÿ (ÀÖÏ). Ïåðâûå

äâà êîìïîíåíòà øóìà îïðåäåëÿþòñÿ â îñíîâíîì

ïàñïîðòíûìè õàðàêòåðèñòèêàìè ëèíååê ôîòîäèîäîâ, à

øóìû ÀÖÏ — åãî ðàçðÿäíîñòüþ. Ïðè 16-ðàçðÿäíîì

ÀÖÏ øóìû êâàíòîâàíèÿ íå ïðåâûøàþò ñîòóþ äîëþ

ïðîöåíòà.

Ïðîâåäåííûå ðàíåå èññëåäîâàíèÿ [6] ïîêàçàëè,

÷òî çàâèñèìîñòü àìïëèòóäû è ñòàáèëüíîñòè òîêà îò

ðàçìåðà àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìåæóòêà ïðàêòè÷åñêè îò-

ñóòñòâóåò, ÷òî â óñëîâèÿõ ñîâìåñòíîãî ïðèìåíåíèÿ

ãåíåðàòîðà ØÌ-25 (ñ âûñîêîé òî÷íîñòüþ çàäàíèÿ

ñèëû) ñî øòàòèâîì «Ãëîáóëà» ñâîäèò ýòîò âèä íåîïðå-

äåëåííîñòè äî íåçíà÷èìîãî óðîâíÿ.

Åñëè ðåçóëüòàò àíàëèçà ïîëó÷åí ïî ëèíèè, ÷àñòè÷-

íî ïåðåêðûòîé îñíîâîé (ðèñ. 3) èëè «òðåòüèì ýëåìåí-

òîì», òî âû÷èñëÿòü íåîïðåäåëåííîñòü ìîæíî ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ôóíêöèîíàëüíîé çàâèñèìîñòè êîíöåí-

òðàöèè ïðèìåñè îò êîíöåíòðàöèè ìåøàþùåãî ýëåìåí-

òà è íàõîæäåíèåì êîýôôèöèåíòà ïðîïîðöèîíàëüíî-

ñòè. Äàëüíåéøèé ó÷åò âëèÿíèÿ ìåøàþùèõ ýëåìåíòîâ

ñëåäóåò ïðîâîäèòü â ïðîãðàììå àíàëèçà ïóòåì ââîäà

ñîîòâåòñòâóþùèõ êîýôôèöèåíòîâ.

Â äàííîì ñëó÷àå íåîïðåäåëåííîñòü, âûçâàííàÿ

ìåøàþùèì ýëåìåíòîì, U x S xS( ) ( ),� 
0

2

1

2 ãäå S0 —

ïîñòîÿííàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ íåîïðåäåëåííîñòè; S1 —

êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèîíàëüíîñòè.

Ïðè îöåíêå íåîïðåäåëåííîñòè ðåçóëüòàòà àíàëèçà,

ïîëó÷åííîãî âáëèçè ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ, îñíîâîïî-

ëàãàþùèì ïðèíöèïîì ÿâëÿåòñÿ òî, ÷òî ïîëó÷åííûé

ñèãíàë — èíòåíñèâíîñòü ïåðåâîäÿò â êîíöåíòðàöèþ ñ
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Ðèñ. 1. Ïðîöåññ îöåíèâàíèÿ íåîïðåäåëåííîñòè

Ðèñ. 2. Èñòî÷íèêè íåîïðåäåëåííîñòè ïðè ÄÀÝÀ ñ ÌÀÝÑ

Ðèñ. 3. Ó÷àñòîê ñïåêòðà âáëèçè ëèíèè Cr (284,32 íì) ïðè îïðå-

äåëåíèè Cr â îëîâå (êîíöåíòðàöèÿ Cr — 3 · 10
–4

%)



ââåäåíèåì ïîïðàâîê íà õîðîøî èçó÷åííûå ýôôåêòû.

Òàêèì âèäîì ïîïðàâêè ïðè ÄÀÝÀ ÿâëÿåòñÿ âû÷èòà-

íèå ñïåêòðà õîëîñòîé ïðîáû. Àëãîðèòì õîðîøî ðåàëè-

çóåòñÿ â ïðîãðàììå «Àòîì» [7]. Íåîïðåäåëåííîñòü ïî-

ëó÷åííîãî ðåçóëüòàòà áóäåò õàðàêòåðèçîâàòüñÿ âû÷èñ-

ëåííûì çíà÷åíèåì ÑÊÎ õîëîñòîãî îïûòà.

Äîïîëíèòåëüíûìè èñòî÷íèêàìè íåîïðåäåëåí-

íîñòè ÿâëÿþòñÿ ñòåïåíü ÷èñòîòû èñïîëüçóåìîé îñíî-

âû, à òàêæå ÷èñòîòà óãîëüíîãî ïîðîøêà è ýëåêòðîäîâ

[8]. Ðàñ÷åò ýòîãî âèäà íåîïðåäåëåííîñòè ïðîâîäèòñÿ

íà îñíîâå äàííûõ îá èõ ïðèìåñíîì ñîñòàâå, óêàçàí-

íûõ â ñîîòâåòñòâóþùåé äîêóìåíòàöèè íà ïðîäóêöèþ.

Ïðè ïðîâåäåíèè ðàñ÷åòà ÷èñëåííûå çíà÷åíèÿ ïîãðåø-

íîñòè îïðåäåëåíèÿ ìàññîâîé äîëè îïðåäåëÿåìîãî ýëå-

ìåíòà äåëÿò íà êîýôôèöèåíò, ñîîòâåòñòâóþùèé ãðàíè-

öàì ïðÿìîóãîëüíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ.

Ñóùåñòâåííûì èñòî÷íèêîì íåîïðåäåëåííîñòè ÿâ-

ëÿþòñÿ ñëó÷àéíûå êîëåáàíèÿ èíòåíñèâíîñòè. Ðàñ÷åò â

ýòîì ñëó÷àå ìîæíî ïðîäåìîíñòðèðîâàòü íà ïðèìåðå

àíàëèçà ãàëëèÿ. Ãðàäóèðîâî÷íàÿ ôóíêöèÿ (ðèñ. 4)

ïðåäñòàâëÿåòñÿ â âèäå ëèíåéíîé çàâèñèìîñòè èíòåí-

ñèâíîñòè îò êîíöåíòðàöèè: I = B0 + B1C (ëèíåéíûå êî-

ýôôèöèåíòû íàõîäÿòñÿ ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà íàè-

ìåíüøèõ êâàäðàòîâ). Ïîëó÷åíû ñëåäóþùèå çíà÷åíèÿ

êîíöåíòðàöèè ìåäè: 0,0079; 0,0083; 0,0075; 0,0074;

0,0072; 0,0077; 0,0081; 0,0076; 0,0079; 0,0083.

Ñòàíäàðòíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü îïðåäåëåíèÿ Cu

U C
S

B p n

C C

S
xx

( )
( )

0

1

0
2

1 1
�  

�

�

ñð

�  

�

�

7 522

4038 74

1

4

1

28

0 00775 0 00634

0 00002364
0

2
,

,

( , , )

,
, ,00113

ãäå S — ÑÊÎ ãðàäóèðîâêè; B1 — óãëîâîé êîýôôèöè-

åíò ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà; p — ÷èñëî ïàðàëëåëü-

íûõ èçìåðåíèé; n — îáùåå ÷èñëî èçìåðåíèé ïðè ãðà-

äóèðîâêå; C0 — íàéäåííîå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè;

Cñð — ñðåäíåå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè äëÿ ãðàäóèðî-

âî÷íîé ñåðèè ÎÑ; S C C
xx i

i

n

� �

�

� ( ) .
0

2

1

Òàêèì îáðàçîì, ñ ó÷åòîì ñòàíäàðòíîé íåîïðåäå-

ëåííîñòè ïîëó÷àåì êîíöåíòðàöèþ ìåäè, ðàâíóþ

0,0078 ± 0,00113. Êàê âèäíî èç ïðèìåðà, ñòàíäàðòíàÿ

íåîïðåäåëåííîñòü îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñíîãî êîìïî-

íåíòà ïî ïîñòðîåííîìó ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó ÿâ-

ëÿåòñÿ âàæíîé ñîñòàâëÿþùåé ïðè îöåíêå íåîïðåäå-

ëåííîñòè ÄÀÝÀ.

Ðàñ÷åò èñòî÷íèêîâ íåîïðåäåëåííîñòè ïîçâîëÿåò

âû÷èñëèòü ñóììàðíóþ ñòàíäàðòíóþ íåîïðåäåëåí-

íîñòü, êîòîðàÿ ðàâíà êîðíþ êâàäðàòíîìó èç ñóììû

êâàäðàòîâ âñåõ îöåíåííûõ èñòî÷íèêîâ.
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Ðèñ. 4. Ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê ïðè îïðåäåëåíèè Cu (327,29 íì) â ãàëëèè



Â êà÷åñòâå ïðèìåðà â òàáë. 1 ïðåäñòàâëåíû çíà÷å-

íèÿ ôàêòîðîâ è ðàññ÷èòàííûå ñòàíäàðòíûå íåîïðåäå-

ëåííîñòè ïðè îïðåäåëåíèè êàäìèÿ â ñåðåáðå.

Â äàííîì ñëó÷àå ðàññ÷èòûâàëèñü òðè ñîñòàâëÿ-

þùèå íåîïðåäåëåííîñòè: ñòàíäàðòíàÿ ïðè óñòàíîâëå-

íèè êîíöåíòðàöèè êàäìèÿ; ÷èñòîòà ðåàêòèâîâ; âëèÿ-

íèå ìåøàþùåãî ýëåìåíòà — îëîâà.

Ñóììàðíàÿ ñòàíäàðòíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü îïðå-

äåëåíèÿ êàäìèÿ ñîñòàâèëà

U U U U
Cñ ÃÝ ÌÝ

Cd

�   �
2 2 2

0 00019, .

Àíàëîãè÷íî ðàññ÷èòûâàþòñÿ ñóììàðíûå ñòàí-

äàðòíûå íåîïðåäåëåííîñòè è äëÿ îñòàëüíûõ ïðèìåñåé

(òàáë. 2).

Ïðè ïðåäñòàâëåíèè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà èòîãîâûì

ÿâëÿåòñÿ âû÷èñëåíèå ðàñøèðåííîé íåîïðåäåëåí-

íîñòè, êîòîðóþ ïîëó÷àþò óìíîæåíèåì ñòàíäàðòíîé

íåîïðåäåëåííîñòè íà êîýôôèöèåíò îõâàòà k. Ýòîò êî-

ýôôèöèåíò äëÿ áîëüøèíñòâà ïðèìåíåíèé ðàâåí äâóì,

÷òî ñîîòâåòñòâóåò óðîâíþ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè

95 %.

Òàêèì îáðàçîì, ðåøàþùèé âêëàä â íåîïðåäåëåí-

íîñòü ÄÀÝÀ âíîñÿò: íåîäíîðîäíîñòü ïðîá, ïðîâåäå-

íèå ãðàäóèðîâêè; íåîïðåäåëåííîñòü àòòåñòîâàííûõ

çíà÷åíèé èñïîëüçóåìûõ ÃÑÎ, ÎÑÎ; íåîïðåäåëåííîñòü

ðåçóëüòàòîâ âáëèçè ãðàíèöû ïðåäåëà îïðåäåëåíèÿ.

Ìåíåå çíà÷èìûìè ôàêòîðàìè ÿâëÿþòñÿ ñòåïåíü ÷èñ-

òîòû èñïîëüçóåìûõ îñíîâ, ðåàêòèâîâ, ñòàáèëüíîñòü

ñêàíèðîâàíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, âçâåøèâàíèå

íàâåñêè.

Íåñóùåñòâåííûìè ïðåäñòàâëÿþòñÿ íåîïðåäåëåí-

íîñòè, âíîñèìûå ðàáîòîé ñïåêòðàëüíîé àïïàðàòóðû:

ñïåêòðîãðàôà, àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ, ãåíåðàòîðà

ØÌ-25, øòàòèâà «Ãëîáóëà».

Ýòîò ïîäõîä ïëàíèðóåòñÿ èñïîëüçîâàòü äëÿ äàëü-

íåéøåãî óëó÷øåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê

ÄÀÝÀ ïóòåì ìèíèìèçàöèè ñóùåñòâåííûõ èñòî÷íèêîâ

íåîïðåäåëåííîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.
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Òàáëèöà 1. Çíà÷åíèÿ ôàêòîðîâ è èõ íåîïðåäåëåííîñòè ïðè

îïðåäåëåíèè êàäìèÿ â ñåðåáðå (ìàññîâàÿ äîëÿ, %)

Íàèìåíîâàíèå ôàêòîðà
Çíà÷åíèå

ôàêòîðà x

Ñòàíäàðòíàÿ

íåîïðåäåëåííîñòü U(x)

Êîíöåíòðàöèÿ îïðåäå-

ëÿåìîãî ýëåìåíòà (CCd)

0,00125 0,00018

Ñîñòàâ ãðàôèòîâûõ

ýëåêòðîäîâ (ÃÝ)

0,00003 0,00002

Ñîäåðæàíèå ìåøàþùèõ

ýëåìåíòîâ (ÌÝ)

0,0004 0,00007

Òàáëèöà 2. Çíà÷åíèÿ ñóììàðíîé è ðàñøèðåííîé íåîïðåäåëåí-

íîñòè ïðè ÄÀÝÀ ñåðåáðà (ìàññîâàÿ äîëÿ, %)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Ðåçóëüòàò

àíàëèçà

Ñóììàðíàÿ

íåîïðåäåëåííîñòü

Ðàñøèðåííàÿ

íåîïðåäåëåííîñòü

Al 0,00048 0,00008 0,00016

Au 0,00062 0,00009 0,00018

Bi 0,0013 0,00015 0,0003

Cd 0,00125 0,00019 0,00038

Cu 0,0015 0,00014 0,00028

Fe 0,00065 0,00011 0,00022

Mg 0,00018 0,00003 0,00006

Mn 0,00047 0,00008 0,00016

Ni 0,00068 0,00009 0,00018

Sb 0,0011 0,00017 0,00034

Pd 0,00072 0,00011 0,00022



ÓÄÊ 543.423
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 25 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ïðèâåäåíà èíôîðìàöèÿ î ðàçðàáîòêå è ïðåäâàðèòåëüíîé àòòåñòàöèè Ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà çîëîòà è ñåðåáðà. Îöåíåíû õàðàêòåðèñòèêè íåîäíîðîäíîñòè îáðàçöîâ ìåòî-

äîì ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà äëÿ ìîíîëèòíîãî ìàòåðèàëà íà ñïåêòðàëüíîì îáîðóäî-

âàíèè îòå÷åñòâåííîãî è çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà. Îòìå÷åíî ñóùåñòâåííîå ïîâûøåíèå êà÷åñòâà

ðàçðàáîòàííûõ îáðàçöîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðåäûäóùèìè êîìïëåêòàìè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: Ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû; ñåðåáðî; çîëîòî; àòîìíî-ýìèññèîí-

íûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ÌÀÝÑ.

Êà÷åñòâî âûïóñêàåìûõ ïðîìûøëåííîñòüþ áëàãîðîä-

íûõ ìåòàëëîâ (çîëîòà, ñåðåáðà è äðóãèõ) âî ìíîãîì

îïðåäåëÿåòñÿ ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè

ñðåäñòâ êîíòðîëÿ èõ ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà, à òàêæå íà-

ëè÷èåì àòòåñòîâàííûõ ìåòîäèê âûïîëíåíèÿ èçìåðå-

íèé è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà. Âûïóñêàåìûå äî

íàñòîÿùåãî âðåìåíè íà Åêàòåðèíáóðãñêîì çàâîäå îá-

ðàáîòêè öâåòíûõ ìåòàëëîâ Ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû (ÃÑÎ) ñîñòàâà ñåðåáðà (êîìïëåêò ÑÍ1) è

çîëîòà (êîìïëåêò Çë-25) íå â äîñòàòî÷íîé ìåðå óäîâëå-

òâîðÿëè ñîâðåìåííûì òðåáîâàíèÿì Ëîíäîíñêîé àññî-

öèàöèè ó÷àñòíèêîâ ðûíêà äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ —

The London Bullion Market Association (LBMA). Ýòè

ÃÑÎ íå îõâàòûâàëè òðåáóåìîãî LBMA äèàïàçîíà ñî-

äåðæàíèÿ ïðèìåñåé. Äëÿ àíàëèçà îáðàçöîâ ñ âûñîêèì

èõ ñîäåðæàíèåì ïðèõîäèëîñü èñïîëüçîâàòü ìåòîäû

ðàñòâîðåíèÿ.

Íà íàøåì ïðåäïðèÿòèè ðàçðàáîòàíû è ïðåäâàðè-

òåëüíî àòòåñòîâàíû Ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû (ÃÑÎ) ñîñòàâà çîëîòà è ñåðåáðà.

Ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà

ñåðåáðà. Òåõíè÷åñêîå çàäàíèå ê íîâîìó êîìïëåêòó

ÃÑÎ ñîñòàâà ñåðåáðà, ïîëó÷èâøåìó íàçâàíèå ÑÍ2,

áûëî ðàçðàáîòàíî â ñîîòâåòñòâèè ñ ðîññèéñêèìè ñòàí-

äàðòàìè (ÃÎÑÒ 28595–90, ÃÎÑÒ 25474–82, ÃÎÑÒ

6836–80), ñòàíäàðòîì ASTM Â413–97à äëÿ ñåðåáðà è

çàÿâêàìè ïðåäïðèÿòèé, âûïóñêàþùèõ àôôèíèðîâàí-

íîå ñåðåáðî. Â ñîîòâåòñòâèè ñ óêàçàííûìè äîêóìåíòà-

ìè êîìïëåêò ÑÍ2 äîëæåí:

1) îáåñïå÷èâàòü àíàëèç âñåõ ìàðîê ñåðåáðà ñî-

ãëàñíî ïðèâåäåííûì âûøå ñòàíäàðòàì äëÿ àôôèíèðî-

âàííîãî ñåðåáðà;

2) èìåòü â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè LBMA

áîëüøåå, ÷åì êîìïëåêò ÑÍ1, êîëè÷åñòâî àòòåñòîâàí-

íûõ ýëåìåíòîâ è îáåñïå÷èâàòü âîçìîæíîñòü àíàëèçà

ñåðåáðà ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì ïðèìåñåé;

3) îáëàäàòü áîëåå âûñîêèìè ìåòðîëîãè÷åñêèìè

õàðàêòåðèñòèêàìè ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðåäûäóùèì êîì-

ïëåêòîì ÑÍ1.

Êîìïëåêò ÑÍ2 ñîñòîèò èç 12 îáðàçöîâ: ñåìè îñ-

íîâíûõ — äëÿ àíàëèçà ñåðåáðà, óäîâëåòâîðÿþùåãî

ðîññèéñêèì ñòàíäàðòàì è òðåáîâàíèÿì ASTM äëÿ ñå-

ðåáðà; òðåõ äîïîëíèòåëüíûõ — äëÿ àíàëèçà «ãðÿç-

íûõ» ïðîá ñåðåáðà, ñîãëàñíî çàÿâêàì ïðåäïðèÿòèé;

äâóõ êîíòðîëüíûõ, èçãîòîâëåííûõ ïî òðåáîâàíèÿì

LBMA.

Êîìïëåêò ÑÍ2 âûïëàâëåí ñ èñïîëüçîâàíèåì èí-

äóêöèîííî-âàêóóìíîé ïå÷è PVA TePla VSG010 ïî

óñîâåðøåíñòâîâàííîé òåõíîëîãèè ââåäåíèÿ ïðèìåñåé,

÷òî îáåñïå÷èëî óìåíüøåíèå ïîãðåøíîñòè, îáóñëîâ-

ëåííîé íåîäíîðîäíîñòüþ. Îöåíêó õàðàêòåðèñòèê íå-

îäíîðîäíîñòè ïðîâîäèëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ï. 6. ÃÎÑÒ

8.531–2005 ìåòîäîì ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà äëÿ ìîíîëèòíîãî ìàòåðèàëà. Ïîëó÷åííûå õàðàê-

òåðèñòèêè íåîäíîðîäíîñòè äëÿ âñåõ àòòåñòîâàííûõ

ýëåìåíòîâ ñîñòàâèëè 0,5 – 3,5 % ìàññ. îòí., ÷òî ñóùå-

ñòâåííî íèæå ïîêàçàòåëåé ïðåäûäóùåãî êîìïëåêòà

ÑÍ1. Êîìïëåêò ÑÍ2 èçãîòîâëåí â âèäå äèñêîâ äèàì.

40 ìì è ñòðóæêè.

Ïðåäâàðèòåëüíàÿ àòòåñòàöèÿ êîìïëåêòà ÑÍ2 áûëà

ïðîâåäåíà àòîìíî-ýìèññèîííûì ìåòîäîì àíàëèçà ñ

èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà íà ñïåêòðîìåòðå

Spectrolab-S è ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà íà

ñïåêòðîãðàôå ÄÔÑ-8 ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðà ñ ïî-

ìîùüþ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ. Ïðåäâàðèòåëüíûå ðå-

çóëüòàòû àíàëèçà ïðèâåäåíû â òàáë. 1, à ïðèìåðû ãðà-

äóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ — íà ðèñ. 1. Â íàñòîÿùåå

âðåìÿ êîìïëåêò ÑÍ2 íàõîäèòñÿ íà ìåæëàáîðàòîðíîé

àòòåñòàöèè.

Îöåíèâàÿ ïðèìåíåíèå ñïåêòðîãðàôè÷åñêîé óñòà-

íîâêè ÄÔÑ-8 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ äëÿ àíàëèçà ñå-

ðåáðà, ìîæíî îòìåòèòü áîëåå íèçêèå ïðåäåëû îáíàðó-

æåíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñî ñïåêòðîìåòðîì Spectrolab-S

äëÿ òàêèõ ýëåìåíòîâ, êàê àëþìèíèé, âèñìóò, õðîì,

æåëåçî, ìàðãàíåö, íèêåëü, ñâèíåö, ïàëëàäèé, ñóðüìà
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è îëîâî. Îäíàêî íåäîñòàòêàìè ñïåêòðîãðàôè÷åñêîé

óñòàíîâêè ÿâëÿþòñÿ íåâîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ ñåðû

è âûñîêèå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ñåëåíà.

Ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà

çîëîòà. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ëàáîðàòîðèÿ âûïóñêàåò

íîâûé êîìïëåêò ÃÑÎ ñîñòàâà çîëîòà (ðàáî÷åå íàçâà-

íèå Çë4). Êîìïëåêò Çë4 ñîñòîèò èç òðåõ ïîäêîìïëåê-

òîâ:

Çë4à — ïðåäíàçíà÷åí äëÿ àíàëèçà ïðèìåñåé ñî-

ãëàñíî ÃÎÑÒ 6835 – 2002 (17 ýëåìåíòîâ); ñîñòîèò èç

ñåìè îñíîâíûõ îáðàçöîâ + îäíîãî ðåêàëèáðîâî÷íîãî,

èçãîòîâëåííîãî ïî çàêàçó ÎÀÎ «Óðàëýëåêòðîìåäü»;

Çë4â — äëÿ àíàëèçà ïðèìåñåé, íå âõîäÿùèõ â

ÃÎÑÒ 6835 (14 ýëåìåíòîâ), àíàëèç êîòîðûõ íåîáõîäèì

ïî òðåáîâàíèÿì LBMA è äëÿ êîíòðîëÿ òåõíîëîãèè íà

ïðåäïðèÿòèÿõ, âûïóñêàþùèõ àôôèíèðîâàííîå çîëî-

òî; ñîñòîèò èç ïÿòè îáðàçöîâ;

Çë4ñ — äëÿ àíàëèçà «ãðÿçíîãî» çîëîòà; ñîñòîèò èç

ïÿòè îáðàçöîâ, âêëþ÷àþùèõ ðåêàëèáðîâî÷íûå îáðàç-

öû, èçãîòîâëåííûå ïî òðåáîâàíèÿì LBMA.

Âñåãî êîìïëåêò Çë4 áóäåò ñîñòîÿòü èç 18 îáðàçöîâ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ çàêîí÷åíî èçãîòîâëåíèå îáðàçöîâ

ïîäêîìïëåêòîâ Çë4à, Çë4ñ è çàêàí÷èâàåòñÿ èçãîòîâëå-

íèå îáðàçöîâ Çë4â.
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Òàáëèöà 1. Ïðåäâàðèòåëüíûå ðåçóëüòàòû àíàëèçà ÃÑÎ ÑÍ2, %

Ýëå-

ìåíò

Îñíîâíûå îáðàçöû Äîïîëíèòåëüíûå è êîíòðîëüíûå îáðàçöû

ÑÍ2-1 ÑÍ2-2 ÑÍ2-3 ÑÍ2-4 ÑÍ2-5 ÑÍ2-6 ÑÍ2-7 ÑÍ2-8 ÑÍ2-9 ÑÍ2-0 ÑÍ2-A ÑÍ2-B

Au 0,0002 0,00015 0,0040 0,0006 0,0100 0,0110 0,0015 0,0300 0,0700 0,0005 0,0010 0,0075

Bi 0,0001 0,0001 0,0009 0,0003 0,0050 0,0025 0,0001 0,0600 0,1300 0,0200 0,0010 0,0110

Cu 0,00015 0,0005 0,0022 0,0050 0,0100 0,0300 0,1000 1,1000 0,2200 0,0200 0,0050 0,0800

Fe 0,0001 0,00015 0,0005 0,0200 0,0400 0,0001 0,0040 0,0080 0,0003 0,0050 0,0005 0,0050

Mn 0,0001 0,0002 0,0004 0,0007 0,0020 0,0170 0,0100 0,0015 0,0002 0,0005 0,0010 0,0200

Pb 0,00002 0,0001 0,0010 — 0,0100 0,0040 0,0003 0,0020 0,0500 0,2000 0,0020 0,0120

Pd 0,0014 0,0001 0,0006 0,0007 0,0100 0,0030 0,0300 0,0250 0,1000 0,0040 0,0012 0,0120

Sb 0,0004 0,0001 0,0007 0,0012 0,0100 0,0070 0,0025 0,2000 0,0400 0,0004 0,0015 0,0120

Se 0,00015 0,0001 0,0007 0,0004 0,0020 0,0050 0,0002 0,0200 0,0500 0,1000 0,0010 0,0120

Te 0,0005 0,0002 0,0008 0,0005 0,0100 0,0035 0,0025 0,0250 0,1000 0,0005 0,0012 0,0130

Zn 0,00005 0,0001 0,0009 0,0005 0,005 0,0100 0,0006 0,0400 0,0003 0,0007 0,0015 0,0050

Al 0,0002 0,0002 0,0004 0,0007 — 0,0200 0,0050 0,0300 0,00005 0,0001 0,0014 0,0070

As 0,00007 0,00004 0,0009 0,0003 0,0100 0,0030 0,0005 0,0600 0,1000 0,0200 0,0010 0,0100

Cr 0,0001 0,00015 0,0003 0,0070 0,0006 0,0025 0,0003 0,0150 0,0007 0,0002 0,0005 0,0040

Mg 0,00003 0,00004 0,0080 0,0001 0,0200 0,0012 0,0015 0,0250 0,0130 0,0003 0,0020 0,0060

Ni 0,00008 0,00015 0,0007 0,00035 0,0050 0,0016 0,0090 0,0050 0,015 0,0002 0,0010 0,0300

Pt 0,0001 0,0002 0,0006 0,0007 0,0050 0,0018 0,0065 0,0360 0,0200 0,0015 0,0100

Rh 0,0001 0,0004 0,0005 0,0007 0,0002 0,0015 0,0001 0,0070 0,0030 0,0003 0,0001

Si 0,0002 0,0002 0,0007 0,0004 0,006 0,0020 0,0002 0,0250 0,0500 0,0005 0,0011 0,0070

Sn 0,0002 0,0001 0,0010 0,0003 0,008 0,0030 0,0003 0,1500 0,0300 0,0003 0,0010 0,0100

Cd 0,00002 0,00002 0,0008 0,0004 0,005 0,0020 0,0004 0,0007 0,0002 0,0009 0,0050

S 0,0001 0,0005 0,0010 0,0002 0,0008

P 0,0001 0,0005 0,0020

Na 0,0030 0,0005

In 0,0001 0,0005 0,0020

Ga 0,0001 0,0005 0,0020

à

Êîíöåíòðàöèÿ, % ìàññ.Êîíöåíòðàöèÿ, % ìàññ.

Äèñï. ñõîä.: 0,00702964

Äèñï. àäåêâ.: 0,00922683

ÑÊÎ ãðàä.: 0,0855722

ñmin = 0,0007

Óãîë = 44,93°
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Äèñï. ñõîä.: 0,00723596

Äèñï. àäåêâ.: 0,00405821

ÑÊÎ ãðàä.: 0,0805497

ñmin = 0,0007

Óãîë = 42,10°
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Ðèñ. 1. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ êàäìèÿ (à) è ìåäè (á) â êîìïëåêòå ÑÍ2



Ïðåäâàðèòåëüíàÿ àòòåñòàöèÿ êîìïëåêòà Çë4 áûëà

ïðîâåäåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîãðàôè÷åñêîé óñ-

òàíîâêè ÄÔÑ-8 ñ ÌÀÝÑ, ñïåêòðîìåòðà Spectrolab-S è

ìàññ-ñïåêòðîìåòðà PerkinElmer. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðà-

ôèêè àíàëèçà ïðèâåäåíû íà ðèñ. 2. Ðåçóëüòàòû àíàëè-

çà, ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 2, ïîäòâåðæäàþò ïðàâèëü-

íîñòü ðàçðàáîòàííîé òåõíîëîãèè — îòêëîíåíèå èõ îò

ââåäåííîãî â 95 % ñëó÷àåâ íå ïðåâûøàåò 10 %.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíû Ãîñóäàðñòâåííûå

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà ñåðåáðà (êîìïëåêò ÑÍ2)

è çîëîòà (êîìïëåêò Çë4). Ïðîâåäåíà èõ ïðåäâàðèòåëü-

íàÿ àòòåñòàöèÿ, â òîì ÷èñëå îöåíêà õàðàêòåðèñòèê íå-

îäíîðîäíîñòè (ìåòîäîì ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà íà ñïåêòðàëüíîì îáîðóäîâàíèè îòå÷åñòâåííî-

ãî è çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñòâà). Ðåçóëüòàòû àòòåñòà-

öèè ïîêàçàëè ñóùåñòâåííîå ïîâûøåíèå êà÷åñòâà ðàç-

ðàáîòàííûõ îáðàçöîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðåäûäóùèìè

êîìïëåêòàìè, ÷òî ïîçâîëÿåò ñóùåñòâåííî ðàñøèðèòü

àíàëèòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè ëàáîðàòîðèé ïðè àíàëèçå

çîëîòà è ñåðåáðà.
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Êîíöåíòðàöèÿ, % ìàññ.Êîíöåíòðàöèÿ, % ìàññ.

Äèñï. ñõîä.: 0,0042429

Äèñï. àäåêâ.: 0,000668056

ÑÊÎ ãðàä.: 0,0593964

ñmin = 0,00017

Óãîë = 47,16°
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Äèñï. ñõîä.: 0,00196608

Äèñï. àäåêâ.: 0,000914042

ÑÊÎ ãðàä.: 0,0407021

ñmin = 0,0001

Óãîë = 44,55°
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Ðèñ. 2. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìûøüÿêà (à) è öèíêà (á) â êîìïëåêòå Çë4

Òàáëèöà 2. Ïðåäâàðèòåëüíûå ðåçóëüòàòû àíàëèçà ÃÑÎ ñîñòàâà çîëîòà Çë4à (ââåäåíî�íàéäåíî), %.

Ýëåìåíò Çë4à-0 Çë4à-1 Çë4à-2 Çë4à-3 Çë4à-5 Çë4à-6 Çë4à-7

Bi —�0,00001 0,0001�0,0001 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,0050�0,0050 0,010�0,011 0,0003�0,0003

Fe —�0,0001 0,0001�0,0002 0,0003�0,0004 0,0010�0,0011 0,005�0,0042 0,010�0,011 0,0006�0,0006

Si —�0,00005 0,0001�0,0001 0,0003�0,0004 0,0010�0,0015 0,0050�0,006 0,01�0,015 0,0007�0,0007

Mg —�0,0001 0,0001�0,0003 0,0003�0,0004 0,0010�0,0009 0,0050�0,0050 0,010�0,010 0,0003�0,00035

Mn —�0,00006 0,0001�0,0001 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,0050�0,0040 0,010�0,009 0,0002�0,0002

Cu —�0,00006 0,0001�0,0001 0,0003�0,0003 0,0010�0,0009 0,005�0,005 0,010�0,010 0,0004�0,0004

As —�0,00004 0,0001�0,0001 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,0050�0,0055 —�0,0001 0,0003�0,0003

Ni —�0,00005 0,0001�0,00012 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,0050�0,0042 0,010�0,010 0,0002�0,0002

Sn —�0,00002 0,0001�0,0001 0,0003�0,0004 0,0010�0,0011 0,005�0,005 0,010�0,010 0,0003�0,0003

Pd —�0,00004 0,0001�0,0001 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,005�0,005 0,01�0,010 0,0004�0,00035

Pt —�0,0002 0,0001�0,0003 0,0003�0,0004 0,0010�0,0010 0,005�0,0052 0,010�0,011 0,0008�0,00085

Rh —�0,0001 0,0001�0,0002 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,005�0,0037 0,007�0,008 0,0002�0,00014

Pb —�0,00005 0,0001�0,0001 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,005�0,005 0,010�0,010 0,0003�0,00035

Ag —�0,0001 0,00017�0,00017 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,010�0,010 0,03�0,03 0,0007�0,0009

Sb —�0,00002 0,0001�0,00009 0,0003�0,0003 0,0010�0,0011 0,005�0,0051 0,010�0,011 0,0003�0,0003

Cr —�0,00004 0,0001�0,00011 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,0050�0,006 —�— 0,0002�0,00022

Zn —�0,0001 0,0001�0,00012 0,0003�0,0003 0,0010�0,0010 0,005�0,0050 0,010�0,010 0,0002�0,00022
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Îïèñàí îïûò ïðèìåíåíèÿ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ ïðè àíàëèçå çîëîòà àôôèíèðîâàííîãî. Ïðîâåäåíû

ïðîöåäóðà ïðîáîïîäãîòîâêè, ðåæèìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ è èñïîëüçóåìûå äëèíû âîëí. Ðàñ-

ñìîòðåíû íåêîòîðûå àñïåêòû ïåðåõîäà îò àíàëèçà àôôèíèðîâàííîãî çîëîòà ê àíàëèçó ñïëàâà çî-

ëîòà ëèãàòóðíîãî.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àôôèíèðîâàííîå çîëîòî; ëèãàòóðíîå çîëîòî; àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç;

àíàëèçàòîðû ÌÀÝÑ.

Íîâîñèáèðñêîìó àôôèíàæíîìó çàâîäó (ÍÀÇ) â òåêó-

ùåì ãîäó èñïîëíèëîñü 70 ëåò. Ïðîäóêöèÿ çàâîäà —

àôôèíèðîâàííûå áëàãîðîäíûå ìåòàëëû — çîëîòî, ñå-

ðåáðî, ïëàòèíà è ïàëëàäèé. Ñûðüåì ñëóæàò, ãëàâíûì

îáðàçîì, øëèõîâîå (ðóäíîå, ðàññûïíîå) çîëîòî è ëîì

äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ. Àíàëèòè÷åñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ,

ïîìèìî ïðèåìíîãî êîíòðîëÿ ïîñòóïàþùåãî ñûðüÿ è

àíàëèçà ïîëóïðîäóêòîâ íà âñåõ ñòàäèÿõ ïåðåðàáîòêè

äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ, ïðîâîäèò àíàëèç ãîòîâîé ïðî-

äóêöèè (òàáë. 1).

Èçíà÷àëüíî åäèíñòâåííûì ñïîñîáîì îïðåäåëåíèÿ

ìàññîâîé äîëè îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ (çîëîòà è ñå-

ðåáðà) â ãîòîâîé ïðîäóêöèè ÿâëÿëàñü ïðîáèðíàÿ ïëàâ-

êà. Â 1950 ã. áûë ïðèîáðåòåí ïåðâûé ñïåêòðîãðàô, ÷òî

ÿâèëîñü íà÷àëîì èñïîëüçîâàíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ìåòî-

äîâ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â àôôèíèðîâàííîì çîëîòå

íà çàâîäå. Â ïåðâîå âðåìÿ ñïåêòðàëüíûì ìåòîäîì îï-

ðåäåëÿëè òîëüêî òðè ïðèìåñè, ïîçäíåå — äî 14. Ïðî-

âåäåííàÿ â ïîñëåäíèå ãîäû ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ ìîäåð-

íèçàöèÿ ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ ïóòåì çàìåíû ñèñòåì

ðåãèñòðàöèè íà ìíîãîêàíàëüíûå àíàëèçàòîðû ýìèññè-

îííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ), ôîòîýëåêòðè÷åñêîå ïðåîáðà-

çîâàíèå ñïåêòðà â êîòîðûõ îñóùåñòâëÿåòñÿ ìíîãîêðè-

ñòàëüíîé ñáîðêîé ëèíååê ôîòîäèîäîâ4, ïîçâîëèëà óâå-

ðåííî îïðåäåëÿòü 22 ïðèìåñè ïðè èõ ñîäåðæàíèè îò

0,0001 % ìàññ. â ìåòàëëàõ âûñîêîé ÷èñòîòû.

Ïåðâûé àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ áûë óñòàíîâëåí íà

êâàíòîìåòð ÌÔÑ-8 â ñåíòÿáðå 1998 ã. äëÿ àíàëèçà àô-

ôèíèðîâàííîãî çîëîòà. Â äåêàáðå 1998 ã. áûë ìîäåð-

íèçèðîâàí êâàíòîìåòð Spectrolab 8400 ñ èíäóêòèâíî-

ñâÿçàííîé ïëàçìîé. Ìîäåðíèçèðîâàííûå ïðèáîðû

ñïîñîáñòâîâàëè òîìó, ÷òî â 1999 ã. ïðîäóêöèÿ çàâîäà

ïîëó÷èëà ñòàòóñ «Good Delivery» — ìåæäóíàðîäíûé

çíàê êà÷åñòâà äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ. Â 1999 ã. áûëè

ïðèîáðåòåíû ñïåêòðîãðàô PGS-2 ñ àíàëèçàòîðîì

ÌÀÝÑ è äâà ãåíåðàòîðà «Âåçóâèé», îäèí èç êîòîðûõ

èñïîëüçóåòñÿ äëÿ àíàëèçà ñåðåáðà ïî íàñòîÿùåå âðå-

ìÿ. Â 2009 – 2010 ãã. íà êâàíòîìåòðû ÌÔÑ-8 è BAIRD

óñòàíîâëåíû íîâûå óíèâåðñàëüíûå ãåíåðàòîðû «Âåçó-

âèé» ñ ïîëíûì êîìïüþòåðíûì óïðàâëåíèåì, îáëàäàþ-

ùèå âîçìîæíîñòÿìè áîëåå øèðîêîãî âûáîðà ðåæèìîâ

ðàáîòû è ïåðåäà÷è èíôîðìàöèè î âåëè÷èíå òîêà è íà-

ïðÿæåíèÿ â ðàçðÿäíîì ïðîìåæóòêå â ïðîãðàììó

«Àòîì».

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ àíàëèç çîëîòà àôôèíèðîâàí-

íîãî ïðîâîäèòñÿ íà òîì æå êâàíòîìåòðå ÌÔÑ-8, êî-

����� !"�#$%�&�'�(�')#�$�)�*+�!()"�$,�(-')�%��.$/ �0$1�2(3$44� 56�5�$��, 78 ���

1
ÎÀÎ «Íîâîñèáèðñêèé àôôèíàæíûé çàâîä», ã. Íîâîñèáèðñê,

Ðîññèÿ.
2

ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ;

e-mail: putmakov@vmk.ru
3

Èíñòèòóò àâòîìàòèêè è ýëåêòðîìåòðèè ÑÎ ÐÀÍ, ã. Íîâî-

ñèáèðñê, Ðîññèÿ.

4
Ëàáóñîâ Â. À., Ïîïîâ Â. È., Ïóòüìàêîâ À. Í., Áåõòå-

ðåâ À. Â., Ñåëþíèí Ä. Î. Àíàëèçàòîðû ÌÀÝÑ è èõ èñïîëü-

çîâàíèå â êà÷åñòâå ñèñòåì ðåãèñòðàöèè è îáðàáîòêè àòîìíî-

ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ � Àíàëèòèêà è êîíòðîëü. 2005. Ò. 9.

¹ 2. Ñ. 110 – 115.

Òàáëèöà 1. Ìàðêè ãîòîâîé ïðîäóêöèè è ñîäåðæàíèå â íåé äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ

Àïïàðàòóðà

ÌÔÑ-8 – ÌÀÝÑ PGS-2 – ÌÀÝÑ BAIRD – ÌÀÝÑ BAIRD – ÌÀÝÑ

Ìàðêà (ÃÎÑÒ

28058–89)

Çîëîòî, %

(íå ìåíåå)

Ìàðêà (ÃÎÑÒ

28595–90)

Ñåðåáðî, %

(íå ìåíåå)

Ìàðêà (ÃÎÑÒ

12341–81)

Ïëàòèíà, %

(íå ìåíåå)

Ìàðêà (ÃÎÑÒ

12340–81)

Ïàëëàäèé, %

(íå ìåíåå)

ÇëÀ-1Ï 99,99 ÑðÀ-1 99,99 ÏëÀ-0 99,98 ÏäÀ-0 99,98

ÇëÀ-1 99,99 ÑðÀ-2 99,98 ÏëÀ-1 99,95 ÏäÀ-1 99,95

ÇëÀ-2 99,98 ÑðÀ-3 99,90 ÏëÀ-2 99,90 ÏäÀ-2 99,90

ÇëÀ-3 99,95



òîðûé áûë ìîäåðíèçèðîâàí â 1998 ã. Â 2008 ã. íà íåì

çàìåíåíà ýëåêòðîíèêà ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ, ÷òî óâå-

ëè÷èëî ñêîðîñòü ïåðåäà÷è ñïåêòðàëüíîé èíôîðìàöèè

â êîìïüþòåð ñ 10 Ìáèò�ñ äî 100 Ìáèò�ñ, îäíîâðåìåí-

íî çàìåíåí èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ãåíåðàòîð

«Âåçóâèé» íà áîëåå ñîâðåìåííûé — «Âåçóâèé-2».

Èñòî÷íèêîì ñïåêòðà ÿâëÿåòñÿ ýëåêòðè÷åñêàÿ «ãëîáóëü-

íàÿ äóãà», êîãäà äóãîâîé ðàçðÿä ãîðèò ìåæäó êàïëåé

ðàñïëàâëåííîãî ìåòàëëà â êðàòåðå ãðàôèòîâîãî ýëåê-

òðîäà è ïðîòèâîýëåêòðîäîì. Äàííûé ñïîñîá âîçáóæ-

äåíèÿ îáåñïå÷èâàåò íèçêèå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

ïðèìåñåé â ÷èñòûõ ìåòàëëàõ ïî ñðàâíåíèþ ñ îáû÷-

íûìè ìåòîäàìè ïðÿìîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà áëà-

ãîäàðÿ âîçðàñòàíèþ ñêîðîñòè äèôôóçèè êîìïîíåíòîâ

â ðàñïëàâëåííîì îáðàçöå, îêèñëåíèþ ìåòàëëîâ è

âñïëûâàíèþ ïðèìåñåé («âûøëàêîâûâàíèþ»). Îáðàçî-

âàâøèåñÿ îêèñëû ëåãêîîêèñëÿåìûõ ýëåìåíòîâ (Al, P,

Be, B, Fe, Si, Ca, Mg, Mn è äð.) ïîäíèìàþòñÿ ê ïîâåðõ-

íîñòè è áûñòðî èñïàðÿþòñÿ ïðè íåïîñðåäñòâåííîì

êîíòàêòå ñ äóãîé.

Âðåìÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà çàíèìàåò 24 ñ, áåç

ïðåäâàðèòåëüíîãî îáæèãà. Áàçîâîå âðåìÿ ýêñïîçèöèè

(ïåðèîä ñ÷èòûâàíèÿ ñïåêòðàëüíîé èíôîðìàöèè ñ ôî-

òîäèîäîâ) — 250 ìñ, ò.å. çà 24 ñ â êîìïüþòåð ïåðåäà-

åòñÿ èíôîðìàöèÿ î 96 çàðåãèñòðèðîâàííûõ ñïåêòðàõ.

Èíôîðìàöèÿ ñ êàæäîãî èç 20 640 (8 · 2580) ôîòîäèî-

äîâ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ ïðåîáðàçóåòñÿ â öèôðîâîé âèä

ñ äèñêðåòíîñòüþ 1�65 000. Ïðèåì ñïåêòðàëüíîé èí-

ôîðìàöèè îò àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ, åå ñóììèðîâàíèå è

ïîëó÷åíèå óñðåäíåííîãî ñïåêòðà îáåñïå÷èâàþòñÿ

ïðîãðàììîé «Àòîì»; ÷åðåç 24 ñ â òàáëèöó àíàëèçà çà-

ïèñûâàåòñÿ ðåçóëüòèðóþùèé ñïåêòð, ïî êîòîðîìó

ðàññ÷èòûâàåòñÿ êîíöåíòðàöèÿ ïðèìåñè ïî êàæäîé

ïðåäâàðèòåëüíî âûáðàííîé àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè.

Âîçìîæíû ñîõðàíåíèå âñåõ 96 ñïåêòðîâ è ïîëó÷åíèå

ðåçóëüòàòà ïî êàæäîìó èç íèõ, à òàêæå ïîñëåäóþùèé

âûâîä íà ýêðàí «êðèâûõ âûãîðàíèÿ» â ïðîãðàììå

«Àòîì». Ðåãèñòðèðóåòñÿ ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí øè-

ðèíîé 146 íì (200 – 346 íì) ïðè îáðàòíîé ëèíåéíîé

äèñïåðñèè ñïåêòðîìåòðà 0,55 íì�ìì (0,007 íì�äèîä).

Ðåæèì ãåíåðàòîðà — ïðåðûâèñòàÿ äóãà +12 À; èì-

ïóëüñ�ïàóçà — 15 ìñ�10 ìñ (Iñð = 7,2 À; F = 40 Ãö).

Óïðàâëåíèå ãåíåðàòîðîì «Âåçóâèé-2» è ñîõðàíåíèå

ïàðàìåòðîâ ðàçðÿäà â çàðåãèñòðèðîâàííîì ñïåêòðå

òàêæå îáåñïå÷èâàåò ïðîãðàììà «Àòîì». Ìàññà íàâåñ-

êè ïðè àíàëèçå çîëîòà ñîñòàâëÿåò 200 ìã ñ òî÷íîñòüþ

±10 ìã (íà ïðàêòèêå ±2 ìã). Ïåðåä ïðîâåäåíèåì àíàëè-

çà íàâåñêó çîëîòà, îòîáðàííóþ â âèäå ñòðóæêè, ñïëàâ-

ëÿþò â «êîðîëåê» â ãðàôèòîâîì òèãëå â ïå÷è ñîïðîòèâ-

ëåíèÿ (ñì. ðèñóíîê).

Ñîäåðæàíèå îñíîâíîãî êîìïîíåíòà íàõîäèòñÿ ïî

ðàçíîñòè ìåæäó 100 % è ñóììîé ïðèìåñåé, îïðåäå-

ëåíèå êîòîðûõ ïðîâîäèòñÿ â äóãå èç ãëîáóëû ñ ïî-

ìîùüþ ôîòîýëåêòðè÷åñêîé (ðàíåå — ôîòîãðàôè-

÷åñêîé) ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà. Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðî-

âî÷íûõ ãðàôèêîâ ïî âûáðàííûì àíàëèòè÷åñêèì ëèíè-

ÿì è êîíòðîëü òî÷íîñòè âûïîëíÿþòñÿ ïî êîìïëåêòàì

ÃÑÎ 7435–98 è ÃÑÎ 8723–2005 ñ ó÷åòîì òðåáîâàíèé

ñòàíäàðòîâ (ÃÎÑÒ Ð 52599–2006, ÃÎÑÒ 28058–89,

ÃÎÑÒ Ð 53372–2009, ÃÎÑÒ 27973.1–88). Ñîäåðæàíèå

êîíòðîëèðóåìûõ ïðèìåñåé îïðåäåëÿåòñÿ îò 0,0001 %.

Ïåðå÷åíü ïðèìåñåé, îïðåäåëÿåìûõ ïðè àíàëèçå çîëî-

òà àôôèíèðîâàííîãî, èñïîëüçóåìûå äëèíû âîëí, óãëû

íàêëîíà ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ, ïðåäåëû îáíàðó-

æåíèÿ ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Âî âòîðîé êîëîíêå òàáë. 2 óêàçàíû äëèíû âîëí,

ðåêîìåíäîâàííûå ñòàíäàðòîì, à â òðåòüåé êîëîíêå —

ëèíèè, êîòîðûå èñïîëüçóþòñÿ ïðè âûäà÷å ðåçóëüòàòà

íà çàâîäå. Ïî âñåì âûáðàííûì ëèíèÿì ïðåäâàðè-

òåëüíî ïîñòðîåíû ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè, ïî êîòî-

ðûì ðàññ÷èòûâàåòñÿ êîíöåíòðàöèÿ ïðèìåñåé â ïðîáàõ

è îáðàçöàõ ñðàâíåíèÿ. Âñå ãðàôèêè ïðÿìîëèíåéíûå ñ

óãëîì íàêëîíà, íåçíà÷èòåëüíî îòëè÷àþùèìñÿ îò 45°.

Ïî ìíîãèì âûáðàííûì ÷óâñòâèòåëüíûì ëèíèÿì âîç-

ìîæíî îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé çíà÷èòåëüíî íèæå

1 ppm, ÷òî âèäíî èç ïîñëåäíåé êîëîíêè òàáë. 2.

Äëÿ äîñòîâåðíîãî àíàëèçà çîëîòà âûñîêîé ÷èñòî-

òû íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ãðàôèòîâûå ýëåêòðîäû,

êîíöåíòðàöèÿ ïðèìåñåé â êîòîðûõ ìåíåå 1 ppm. Ê ñî-

æàëåíèþ, óðîâíè çàãðÿçíåíèé çàêóïàåìûõ ýëåêòðîäîâ

ïî íåêîòîðûì ïðèìåñÿì (íàïðèìåð, Si, Fe, Ca, Mg, Ti)

èíîãäà çíà÷èòåëüíî ïðåâûøàþò íåîáõîäèìóþ ãðà-

íèöó. Åæåäíåâíî â íà÷àëå ðàáî÷åãî äíÿ ïðîâîäèòñÿ

î÷èñòêà ýëåêòðîäîâ ïóòåì îáæèãà äóãîé ïîñòîÿííîãî

òîêà íà òîì æå ñïåêòðàëüíîì ïðèáîðå, íà êîòîðîì àíà-

ëèçèðóþòñÿ ïðîáû. Âåëè÷èíà òîêà îáæèãà ñîñòàâëÿåò

12 À â òå÷åíèå 10 ñ, ïîñëåäóþùàÿ ðåãèñòðàöèÿ ñïåê-

òðà ñ ýêñïîçèöèåé — 3 ñ. Ñ ïîìîùüþ îáæèãà î÷èùàþò

ýëåêòðîäû îò ïîâåðõíîñòíûõ çàãðÿçíåíèé, à ïî çàðå-

ãèñòðèðîâàííîìó ñïåêòðó îïðåäåëÿþò â íèõ ñîäåðæà-

íèå ïðèìåñåé, îñòàâøèõñÿ ïîñëå îáæèãà. Ýëåêòðîäû,

óðîâåíü ïðèìåñåé â êîòîðûõ ïðåâûøàåò çàðàíåå

çàäàííóþ ãðàíèöó, îòáðàêîâûâàþòñÿ. Íà íåêîòîðûå

ïàðòèè ýëåêòðîäîâ ïðèõîäèòñÿ ïèñàòü ðåêëàìàöèè

ïîñòàâùèêàì.

Ïðàâèëüíîñòü êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ ïðè-

ìåñåé îáåñïå÷èâàåòñÿ ïðîâåðêîé ñîâïàäåíèÿ ðåçóëü-

òàòîâ ïî íåñêîëüêèì àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì îäíîãî
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ýëåìåíòà. Èñïîëüçîâàíèå íå ñàìûõ ÷óâñòâèòåëüíûõ

ýìèññèîííûõ ëèíèé (Cu 213,60; Ag 243,78; Pb 287,33;

Cr 286,51 è äð.) îáóñëîâëåíî íåîáõîäèìîñòüþ àíàëè-

çà òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîá íà ïðîìåæóòî÷íûõ ýòàïàõ

î÷èñòêè, êîãäà ó ëèíèé, ðåêîìåíäîâàííûõ àòòåñòî-

âàííîé ìåòîäèêîé, íàðóøàåòñÿ ëèíåéíàÿ çàâèñèìîñòü

èíòåíñèâíîñòè îò êîíöåíòðàöèè âñëåäñòâèå ýôôåêòà

ñàìîïîãëîùåíèÿ èëè èç-çà îãðàíè÷åíèÿ («çàøêàëè-

âàíèÿ») ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè. Çíà÷èòåëüíàÿ ðàçíèöà

ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ðàçíûõ ýëåìåíòîâ, ïðèâåäåí-

íûõ â òàáë. 2, îáóñëîâëåíà îñîáåííîñòÿìè âîçáóæäå-

íèÿ ñïåêòðîâ êàæäîãî ýëåìåíòà â âûáðàííîì ñïåê-

òðàëüíîì äèàïàçîíå, à òàêæå íåâîçìîæíîñòüþ âûáîðà

îïòèìàëüíîãî ðåæèìà ãåíåðàòîðà äóãè äëÿ âñåõ àíàëè-

çèðóåìûõ ýëåìåíòîâ îäíîâðåìåííî. Ñíèçèòü ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ äëÿ ýëåìåíòîâ ïëàòèíîâîé ãðóïïû ìîæ-

íî ïóòåì ïîâûøåíèÿ ìîùíîñòè ðàçðÿäà, íî ýòî âåäåò

ê óâåëè÷åíèþ «óãàðà» îñíîâû. Ïîýòîìó âûáðàí êîì-

ïðîìèññíî-îïòèìàëüíûé ðåæèì ãåíåðàòîðà, êîòîðûé

ïðèâåäåí âûøå.
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Òàáëèöà 2. Îñíîâíûå ïàðàìåòðû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â çîëîòå àôôèíèðîâàííîì

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

ë, íì

(ÃÎÑÒ Ð 53372–2009)

ë, íì

(ÎÀÎ «ÍÀÇ»)
Ëèíèÿ ñðàâíåíèÿ

Óãîë íàêëîíà ãðàäóè-

ðîâî÷íîãî ãðàôèêà, ãðàä

Ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ*, ppm

Ñåðåáðî 328,07

338,29

243,78

338,29

Au 229,14

Au 212,95

44,62

26,16

0,76

0,001

Ïëàòèíà 265,94

531,88

265,94 Au 212,95 48,28 3,9

Ïàëëàäèé 324,27

340,46

342,21

324,27

340,46

342,21

Au 207,35

Au 249,12

Au 254,42

46,08

42,74

46,31

0,18

0,063

0,2

Ìåäü 324,75

327,40

213,60

327,40

Au 299,03

Au 249,12

45,42

44,20

0,65

0,0077

Ñâèíåö 261,42

266,32

283,31

405,78

261,42

287,33

Au 212,95

Au 212,95

41,32

46,46

0,046

0,36

Æåëåçî 259,84

259,94

302,06

358,12

259,94

302,06

Au 212,95

Au 212,95

33,53

37,04

0,0014

0,0068

Öèíê 213,85

328,23

330,26

334,50

328,23

334,50

Au 212,95

Au 212,95

48,59

50,10

0,31

0,12

Âèñìóò 306,77 289,80

298,90

Au 212,95

Au 212,95

52,52

52,84

0,36

0,52

Îëîâî 283,99

175,79

317,50

326,23

283,99 Au 212,95 46,10 0,033

Ìàðãàíåö 279,48

257,61

280,11

279,48 Au 212,95 33,60 0,0011

Êðåìíèé 288,16 251,43 Au 212,95 36,42 0,015

Ìàãíèé 277,98

279,55

280,27

285,21

277,98 Au 212,95 38,67 0,085

Õðîì 276,66

301,49

425,43

276,66

286,51

Au 204,45

Au 204,45

46,21

47,65

0,062

0,12

Íèêåëü 305,43

341,48

361,94

305,08

341,48

Au 249,12

Au 249,12

46,87

47,55

0,25

0,14

Ñóðüìà 259,81

217,58

287,79

259,81 Au 212,95 47,29 0,083

Ðîäèé 339,68

332,31

343,49

343,49 Au 212,95 43,30 0,057

* Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ âû÷èñëåíû ïðîãðàììîé «Àòîì» ïî êðèòåðèþ 3ó, ãäå ó — øóìû ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè. Ðåàëüíûå ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ íåñêîëüêî âûøå, ïîñêîëüêó èìåþò ìåñòî çíà÷èòåëüíûå ñïåêòðàëüíûå øóìû.



Ñòàáèëüíîñòü ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè âî âðåìåíè è

îòñóòñòâèå âëèÿíèÿ íà íåå èçìåíåíèé òåìïåðàòóðû

ïîìåùåíèÿ ëàáîðàòîðèè, à òàêæå ñòàáèëüíîñòü ðà-

áîòû äóãîâîãî ãåíåðàòîðà îáåñïå÷èëè ðàáîòó ñïåêòðî-

ìåòðà «ïî ïîñòîÿííîìó ãðàôèêó» è áåç èñïîëüçîâàíèÿ

ëèíèé ñðàâíåíèÿ â òå÷åíèå 10 ëåò. Èñïîëüçîâàíèå ëè-

íèé ñðàâíåíèÿ ñ 2008 ã. ïîçâîëèëî íåñêîëüêî ñíèçèòü

âëèÿíèå íåòî÷íîñòè óñòàíîâêè ýëåêòðîäîâ íà ðàçáðîñ

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà. Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü ïðàâèëü-

íîñòè ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà îñóùåñòâëÿåòñÿ åæåäíåâ-

íîé ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðà êîíòðîëüíîé ïðîáû (îáû÷-

íî èñïîëüçóåòñÿ îäèí îáðàçåö èç êîìïëåêòà ÃÑÎ) è

ïîñëåäóþùèì àíàëèçîì ãðàôèêîâ, ïîñòðîåííûõ ïî

êàðòàì Øóõàðòà. Èñïîëüçîâàíèå ïðè àíàëèçå çîëîòà

àôôèíèðîâàííîãî àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ è ïðîãðàììû

«Àòîì» äàåò âîçìîæíîñòü ïîâòîðíîãî àíàëèçà ïðîá ïî

ñîõðàíåííûì ñïåêòðàì ïî ïðîøåñòâèè âðåìåíè, îñî-

áåííî ïî ýëåìåíòàì, ïî êîòîðûì ðàíåå ðåçóëüòàò íå

âûäàâàëñÿ.

Â ñèëó ýêñïðåññíîñòè è îòíîñèòåëüíîé ïðîñòîòû

ýìèññèîííîãî ìåòîäà àíàëèçà ðàçðàáàòûâàåòñÿ ìåòî-

äèêà àíàëèçà çîëîòà ëèãàòóðíîãî (ñïëàâîâ íà îñíîâå

çîëîòà) íà ñîäåðæàíèå ïëàòèíû è ïàëëàäèÿ â äèàïàçî-

íå ìàññîâûõ äîëåé 0,0030 – 1,90 % è 0,0030 – 0,91 %

ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ýòîì èñïîëüçóåòñÿ êîìïëåêñ

àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, ïðåäíà-

çíà÷åííûé äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ â äèàïàçîíå 202 –

439 íì, ñîñòîÿùèé èç ñïåêòðîìåòðà (HA-12 BAIRD),

óíèâåðñàëüíîãî ãåíåðàòîðà «Âåçóâèé-3» è àíàëèçà-

òîðà ÌÀÝÑ. Óñëîâèÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ: øèðèíà

âõîäíîé ùåëè ñïåêòðàëüíîãî ïðèáîðà 15 ìêì, ïîëíîå

âðåìÿ èçìåðåíèÿ 15,5 ñ (îáæèã — 0,5 ñ, ýêñïîçèöèÿ —

15,0 ñ); áàçîâîå âðåìÿ ýêñïîçèöèè — 125 ìñ. Ðåæèì

ðàáîòû ãåíåðàòîðà ðàçäåëåí íà äâå ñòóïåíè: ïåðâàÿ

äëèòñÿ 5 ñ, ïðè ïðåðûâèñòîì òîêå +10 À èìïóëüñ�

ïàóçà ñîñòàâëÿþò 20 ìñ�10 ìñ (Iñð = 6,7 À; F = 33 Ãö);

âòîðàÿ — 11 ñ, ïðè òîêå +8 À èìïóëüñ�ïàóçà —

10 ìñ�1 ìñ (Iñð = 7,3 À; F = 45 Ãö). Ãðàäóèðîâî÷íûå

ãðàôèêè ñòðîÿò ïî êîìïëåêòó ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ïðåäïðèÿòèÿ, ÑÎÏ 82-91 – 89-91.

Äî íàñòîÿùåãî âðåìåíè ýòîò àíàëèç ïðîâîäèëñÿ

ìåòîäîì «ìîêðîé õèìèè» ñ ðàñòâîðåíèåì íàâåñêè

â «öàðñêîé âîäêå», îñàæäåíèåì õëîðèäà ñåðåáðà,

ôèëüòðîâàíèåì è ïîñëåäóþùèì àíàëèçîì ôèëüòðàòà

íà àòîìíî-ýìèññèîííîì ñïåêòðîìåòðå ñ èíäóêòèâíî-

ñâÿçàííîé ïëàçìîé. Ïðèìåíåíèå ìåòîäà àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî àíàëèçà èç «ãëîáóëüíîé» äóãè ïîçâîëèëî

óìåíüøèòü âðåìÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà â 3 ðàçà, ñíè-

çèòü òðóäîçàòðàòû è ðàñõîä ðåàêòèâîâ. Ðåçóëüòàòû

ýòèõ ìåòîäîâ õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ìåæäó ñîáîé. Â

äàííîå âðåìÿ íàáèðàåòñÿ ñòàòèñòèêà, íåîáõîäèìàÿ äëÿ

àòòåñòàöèè ìåòîäèêè.

Òàêèì îáðàçîì, ìîäåðíèçàöèÿ êâàíòîìåòðà

ÌÔÑ-8, ïðîâåäåííàÿ â 1998 ã., ïîçâîëèëà Íîâîñèáèð-

ñêîìó àôôèíàæíîìó çàâîäó çàíÿòü îäíî èç ëèäèðó-

þùèõ ïîëîæåíèé â Ðîññèè ïî ïðîèçâîäñòâó ÷èñòîãî

çîëîòà. Âîçìîæíîñòè ìîäåðíèçèðîâàííûõ ñïåêòðàëü-

íûõ êîìïëåêñîâ è ðÿä îðãàíèçàöèîííî-òåõíè÷åñêèõ

ìåð (ïðåäâàðèòåëüíîå ñïëàâëåíèå ñòðóæêè â ãëîáó-

ëó, ïðåäâàðèòåëüíûé îáæèã ãðàôèòîâûõ ýëåêòðîäîâ,

èñïîëüçîâàíèå äëÿ àíàëèçà êàæäîãî ìåòàëëà ñâîåãî

øòàòèâà è äðóãèõ), à òàêæå ïîñòîÿííûé êîíòàêò ñïå-

öèàëèñòîâ çàâîäñêîé ëàáîðàòîðèè ñ òåõíîëîãàìè çà-

âîäà îáåñïå÷èâàþò ïðîèçâîäñòâî è êîíòðîëü îñîáî

÷èñòûõ äðàãîöåííûõ ìåòàëëîâ.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 24 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû àíàëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëåçà, ìåäè è àëþìèíèÿ íà âàêóóìíîì ñïåê-

òðîìåòðå «Ãðàíä-Ýêñïåðò». Îïèñàíû îñîáåííîñòè ñïåêòðîìåòðà, ðåæèìîâ àíàëèçà è ïàðàìåòðîâ

ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè óñëîâèè îäíîðîäíîñòè ñîñòàâà ðàáî÷èõ ïðîá ñïåê-

òðîìåòð ìîæåò îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿòü ïðèìåñíûå è ëåãèðóþùèå ýëåìåíòû çà íåñêîëüêî

ìèíóò.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; âûñîêîëåãèðîâàííàÿ ñòàëü; áðîí-

çà; àëþìèíèåâûå ñïëàâû; àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ; ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä-Ýêñïåðò».

Îïåðàòèâíîå îïðåäåëåíèå ñîñòàâà ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ

â õîäå èõ ïðîèçâîäñòâà, à òàêæå âõîäíîé è âûõîäíîé

êîíòðîëü ïðîäóêöèè ÿâëÿþòñÿ âàæíûìè ýëåìåíòàìè

ñèñòåìû êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ïðåäïðèÿòèÿ. ×àñòî ðåøå-

íèå î ñîîòâåòñòâèè ñïëàâà ïðîèçâîäñòâåííûì òðåáî-

âàíèÿì äîëæíî áûòü ïðèíÿòî â òå÷åíèå 3 – 5 ìèí, ïî-

ñêîëüêó çàäåðæêè âåäóò ê äîðîãîñòîÿùèì ïðîñòîÿì

ðàáî÷èõ ëèíèé.

Ñàìûìè ðàñïðîñòðàíåííûìè îáúåêòàìè àíàëèçà â

çàâîäñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ ÿâëÿþòñÿ ñïëàâû íà îñíîâå

æåëåçà (ñòàëè è ÷óãóíû), àëþìèíèÿ è ìåäè (áðîíçû è

ëàòóíè) [1 – 4]. Êîëè÷åñòâî ëàáîðàòîðèé, ïðîâîäÿùèõ

îïðåäåëåíèå ñîñòàâà ñïëàâîâ íà îñíîâå íèêåëÿ, òè-

òàíà, ñâèíöà, äðàãìåòàëëîâ è ò.ä., íåñêîëüêî ìåíüøå,

íî ìåòðîëîãè÷åñêèå òðåáîâàíèÿ ê íèì òàêèå æå, â òîì

÷èñëå è ïî âðåìåíè âûïîëíåíèÿ àíàëèçà.

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ïðè-

ìåíåíèÿ íà ñïåêòðîìåòðå «Ãðàíä-Ýêñïåðò» [5, 6] ñó-

ùåñòâóþùèõ ìåòîäèê ïðÿìîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé [7], ïåðâè÷íîãî àëþìè-

íèÿ [8], àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ [9] è áåçîëîâÿííûõ

áðîíç [10].

Ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ â ñïåêòðîìåòðàõ «Ãðàíä-

Ýêñïåðò» îñóùåñòâëÿåòñÿ ìíîãîêàíàëüíûìè àíàëèçà-

òîðàìè ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ, âûïîëíåííûìè

íà îñíîâå ìíîãîêðèñòàëüíûõ ñáîðîê ëèíååê ôîòîäèî-

äîâ. Â ðàáîòå äàííûé ñïåêòðîìåòð èñïîëüçîâàëè â

äâóõ èñïîëíåíèÿõ: ñ îäíèì ïîëèõðîìàòîðîì äëÿ àíà-

ëèçà ñòàëåé è ñ äâóìÿ ïîëèõðîìàòîðàìè äëÿ àíàëèçà

öâåòíûõ ìåòàëëîâ.

Ñïåêòðîìåòð ïåðâîãî èñïîëíåíèÿ èìååò âàêó-

óìèðîâàííûé ïîëèõðîìàòîð âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ

(0,4 íì�ìì) ñ ðàáî÷èìè äèàïàçîíàìè äëèí âîëí 170 –

360 è 390 – 445 íì [5]. Äèàïàçîí 170 – 360 íì ðåãè-

ñòðèðóåò îòêðûòàÿ (áåç âõîäíîãî îêíà) ìíîãîêðè-

ñòàëüíàÿ ñáîðêà èç 14 ëèíååê ôîòîäèîäîâ, à äèàïàçîí

390 – 445 íì — ñáîðêà èç ïÿòè ëèíååê ñî ñòåêëÿííûì

îêíîì, ïîãëîùàþùèì èçëó÷åíèå ñ äëèíàìè âîëí

ìåíüøå 350 íì äëÿ èñêëþ÷åíèÿ íàëîæåíèé ëèíèé âòî-

ðîãî ïîðÿäêà äèôðàêöèè èç äèàïàçîíà 170 – 220 íì.

Íà ðèñ. 1 õîðîøî âèäíà ðàçíèöà äâóõ ñïåêòðîâ, çàðå-

ãèñòðèðîâàííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòåêëÿííîãî îêíà è

áåç íåãî. Ñïåêòðàëüíûå ëèíèè èç âòîðîãî ïîðÿäêà îá-

ëàäàþò çàìåòíîé èíòåíñèâíîñòüþ è íàëàãàþòñÿ íà ëè-

íèè ïåðâîãî ïîðÿäêà äèôðàêöèè.

Ñïåêòðîìåòð âòîðîãî èñïîëíåíèÿ îáëàäàåò ðàñ-

øèðåííûì ñïåêòðàëüíûì äèàïàçîíîì è ìîæåò áûòü

èñïîëüçîâàí äëÿ àíàëèçà êàê ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëå-

çà, òàê è ìåäè, àëþìèíèÿ è äðóãèõ ìåòàëëîâ, â òîì

÷èñëå áëàãîðîäíûõ [6]. Îñíîâó ñïåêòðîìåòðà ñîñòàâ-

ëÿþò âàêóóìèðîâàííûé ïîëèõðîìàòîð âûñîêîãî ðàç-

ðåøåíèÿ (0,4 íì�ìì) ñ ðàáî÷èì äèàïàçîíîì äëèí âîëí
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Ðèñ. 1. Ôðàãìåíò ñïåêòðà ñî ñòåêëÿííûì ôèëüòðîì è áåç íåãî



170 – 360 íì è âîçäóøíûé ïîëèõðîìàòîð ñðåäíåãî

ðàçðåøåíèÿ (1,1 íì�ìì) ñ äèàïàçîíîì 360 – 700 íì.

Âî âñåõ âàðèàíòàõ ñïåêòðîìåòðîâ èìååòñÿ ìèêðî-

ïðîöåññîðíûé áëîê, êîòîðûé ïî êîìàíäàì êîìïüþòå-

ðà è àâòîíîìíî óïðàâëÿåò ïîääåðæàíèåì âàêóóìà,

ïðîäóâêîé øòàòèâà âî âðåìÿ îæèäàíèÿ è ýêñïîçèöèè,

à òàêæå èçìåðåíèåì äàâëåíèÿ â âàêóóìíîì êîðïóñå

è ñêîðîñòè ïîòîêà àðãîíà ÷åðåç øòàòèâ. Äëÿ äîçè-

ðîâàííîé ïîäà÷è àðãîíà ïðèìåíÿåòñÿ ñïåöèàëüíûé

ðåãóëÿòîð ìàññîâîãî ðàñõîäà àðãîíà, îòêàëèáðîâàí-

íûé äëÿ ðàáîòû â ðåæèìàõ èñêðîâîãî øòàòèâà îò 0,2

äî 3 ë�ìèí. Ëèíèÿ ïîäà÷è ãàçà âûïîëíåíà ãåðìåòè÷íî,

ñ ìèíèìàëüíûì êîëè÷åñòâîì ñîåäèíåíèé. Êîìïüþ-

òåðíîå óïðàâëåíèå ïîçâîëÿåò çàäàòü ïîòîê àðãîíà äëÿ

êàæäîãî ðåæèìà ðàáîòû (ïðîäóâêè, îáæèãà, ýêñïîçè-

öèè, îæèäàíèÿ), à òàêæå âàðüèðîâàòü âðåìÿ ïåðåõîäà

èç ðåæèìà îæèäàíèÿ â ñîñòîÿíèå «ñíà». Çíà÷åíèÿ äàâ-

ëåíèÿ è ñêîðîñòè ïîòîêà àðãîíà âî âðåìÿ ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðîâ ñîõðàíÿþòñÿ â êàæäîì ñïåêòðå. Èõ ìîæíî

ïîñìîòðåòü â ëþáîå âðåìÿ â ïðîãðàììå «Àòîì»

(ðèñ. 2). Â ñïåêòðàõ òàêæå ôèêñèðóþòñÿ ìãíîâåííûå

çíà÷åíèÿ òîêà ðàçðÿäà âî âðåìÿ îáæèãà è ýêñïîçèöèè.

Âîçìîæíîñòè ïðîãðàììû «Àòîì» ïî îöåíêå êà÷åñòâà

ãðàäóðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ, âûáîðó îïòèìàëüíûõ àíà-

ëèòè÷åñêèõ ïàð ëèíèé, ó÷åòó ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â ïëàçìó ðàçðÿäà ñóùåñòâåííî ñîêðàòè-

ëè âðåìÿ ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòîâ [11].

Âîçáóæäåíèå àòîìíî-ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ìå-

òàëëè÷åñêèõ ïðîá ïðîâîäèëîñü ñ ïîìîùüþ ãåíåðàòîðà

«Øàðîâàÿ ìîëíèÿ-250» [12] â àòìîñôåðå âûñîêî-
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Ðèñ. 3. Ïÿòíà îáûñêðèâàíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ïðîá ñòàëè (à) è ïåðâè÷íîãî àëþìèíèÿ (á )

à á

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè äàâëåíèÿ â âàêóóìíîì ïîëèõðîìàòîðå (à) è ñêîðîñòè ïîòîêà àðãîíà (á ) îò âðåìåíè â ïðîöåññå îáæèãà è ðåãèñòðà-

öèè ñïåêòðîâ äëÿ íåñêîëüêèõ ïðîá



÷èñòîãî àðãîíà â èñêðîâîì øòàòèâå, óñòàíîâëåííîì

íà âõîäå âàêóóìíîãî ïîëèõðîìàòîðà. Ââîä èçëó÷åíèÿ

â âîçäóøíûé ïîëèõðîìàòîð âûïîëíÿëñÿ ñ ïîìîùüþ

êâàðöåâîãî ñâåòîâîäà. Âûáðàííûå ðåæèìû âîçáóæäå-

íèÿ îáåñïå÷èâàëè ïåðâè÷íîå èíòåíñèâíîå îáûñêðèâà-

íèå ïîâåðõíîñòè ïðîá è õîðîøî âîñïðîèçâîäèìîå

ïÿòíî ïðîæèãà ïðè ëþáîì êîëè÷åñòâå èçìåðåíèé

(ðèñ. 3). Îñíîâíûå ðàáî÷èå ïàðàìåòðû ïðèáîðîâ ïðè-

âåäåíû íèæå.

Áàçîâàÿ ýêñïîçèöèÿ ÌÀÝÑ. . . . . . . . . . . . . . . . . 100 ìñ

Âîëüôðàìîâûé ïðîòèâîýëåêòðîä . . . . . . . . . . . . . . 6 ìì,

êîíóñ ñ ïëîùàäêîé 1 ìì

Àíàëèòè÷åñêèé ïðîìåæóòîê . . . . . . . . . . . . . . . . . 3 ìì

Ïîäà÷à àðãîíà â ðåæèìå ïðîäóâêè . . . . . . . . . . . . 3 ë�ìèí

Ïîäà÷à àðãîíà â ðåæèìå àíàëèçà. . . . . . . . . . . . 1,5 ë�ìèí

Ðåæèì ãåíåðàòîðà «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ-250»

Äëÿ àíàëèçà ñòàëåé

Îáæèã è 1-ÿ ñòóïåíü . . . . . . . . . 200 Ãö, 200 À, 200 ìêñ, 8 ñ

2-ÿ ñòóïåíü . . . . . . . . . . . . . . 200 Ãö, 100 À, 100 ìêñ, 8 ñ

Äëÿ àíàëèçà àëþìèíèÿ è ñïëàâîâ íà åãî îñíîâå

Îáæèã è ýêñïîçèöèÿ . . . . . . . . . . . 100 Ãö, 150 À, 100 ìêñ

Äëÿ àíàëèçà áåçîëîâÿííûõ áðîíç

Îáæèã è ýêñïîçèöèÿ . . . . . . . . . . . . 50 Ãö, 100 À, 100 ìêñ

Àíàëèç ñòàëè. Ñ ïîìîùüþ çàïèñè âðåìåíè ïî-

ñòóïëåíèÿ ðàçíûõ ýëåìåíòîâ â ïëàçìó ðàçðÿäà áûëè

âûÿâëåíû ó÷àñòêè âðåìåíè, íàèáîëåå ïîäõîäÿùèå äëÿ

îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèé âñåõ ýëåìåíòîâ. Â ÷àñò-

íîñòè, àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ñåðû è ôîñôîðà íàè-

áîëåå èíòåíñèâíû âî âðåìÿ ïåðâîé ñòóïåíè îáûñêðè-

âàíèÿ (ðèñ. 4, à), à ëèíèè íèêåëÿ è õðîìà ñâåòÿò íàè-

áîëåå ñòàáèëüíî âî âðåìÿ âòîðîé ñòóïåíè (ðèñ. 4, á ).

Ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðà áûëà ðàçäåëåíà íà íåñêîëüêî

ýòàïîâ: ïðîäóâêà 4 ñ; îáæèã 6 ñ; ïåðâàÿ ýêñïîçèöèÿ

3 ñ; âòîðàÿ ïåðåõîäíàÿ — 3 ñ, òðåòüÿ — 3 ñ. Ñðàçó ïî-

ñëå îáæèãà ðåãèñòðèðîâàëñÿ ñïåêòð ïåðâîé ýêñïîçè-

öèè, ïî êîòîðîé ïðîâîäèëè ðàñ÷åò äëÿ ñåðû è ôîñôî-

ðà. Âî âðåìÿ ïåðåõîäíîé ýêñïîçèöèè ïðîèñõîäèëà

ñìåíà ðåæèìîâ ãåíåðàòîðà, à ïî òðåòüåé ýêñïîçèöèè

ðàññ÷èòûâàëè êîíöåíòðàöèè âñåõ îñòàëüíûõ ýëåìåí-

òîâ. Ñ ïîìîùüþ ÃÑÎ ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé èç êîì-

ïëåêòîâ ÐÃ, ËÃ è 129 ñòðîèëè ãðàäóèðîâî÷íûå ãðà-

ôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ (òàáë. 1). Â êà-

÷åñòâå ëèíèé ñðàâíåíèÿ èñïîëüçîâàëè ëèíèè æåëåçà ñ

ñîâïàäàþùèìè ñòåïåíüþ èîíèçàöèè, íîìåðîì ýêñïî-

çèöèè, ðàñïîëîæåííûå íà ðàññòîÿíèè äî 30 íì îò àíà-

ëèòè÷åñêîé ëèíèè.

Äëÿ ïðèìåðà íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíî îñíîâíîå îêíî

ïðîãðàììû «Àòîì» ñ îáçîðíûì ñïåêòðîì ñòàëè, ãðà-

äóèðîâî÷íûì ãðàôèêîì äëÿ íèêåëÿ íà âåñü ðàáî÷èé

äèàïàçîí è òàáëèöåé àíàëèçà. Áîëüøàÿ ðàçíèöà â êîí-

öåíòðàöèÿõ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ ïîòðåáîâàëà òùà-

òåëüíîãî âûáîðà ëèíèé ñðàâíåíèÿ è àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé. Îäíîé èç îñíîâíûõ çàäà÷ ÿâëÿëîñü îïðåäå-

ëåíèå ñîñòàâà æàðîïðî÷íûõ âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòà-

ëåé, ïîýòîìó íåñêîëüêî ëèíèé õðîìà è íèêåëÿ, ïî

êîòîðûì áûëè ïîñòðîåíû áëèçêèå ïî êà÷åñòâó ãðàäóè-
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Âûãîðàíèå

S 180,6703

Âûãîðàíèå

P 177,4347

Âûãîðàíèå

Cr 300,5058

Âûãîðàíèå

Ni 305,0818

Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ñåðû è ôîñôîðà (à), à òàêæå õðîìà è íèêåëÿ (á ) îò âðåìåíè ïðè èñêðîâîì

âîçáóæäåíèè îáðàçöà ñòàëè

Òàáëèöà 1. Ðàáî÷èå äèàïàçîíû êîíöåíòðàöèé äëÿ îïðåäåëÿåìûõ â ñòàëÿõ ýëåìåíòîâ, % ìàññ.

Ýëåìåíò ÃÑÎ (ìèí�ìàêñ) Íîìåð ýêñïîçèöèè Ýëåìåíò ÃÑÎ (ìèí�ìàêñ) Íîìåð ýêñïîçèöèè

Õðîì 0,037�26,9 3 Âîëüôðàì 0,02�4,24 3

Íèêåëü 0,037�35,1 3 Êðåìíèé 0,017�2,36 3

Óãëåðîä 0,016�0,68 3 Òèòàí 0,001�0,64 3

Ìàðãàíåö 0,015�2,31 3 Àëþìèíèé 0,002�1,07 3

Ñåðà 0,0023�0,035 1 Êîáàëüò 0,012�0,072 3

Ôîñôîð 0,0027�0,044 1 Ìåäü 0,011�0,388 3



ðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè, áûëè ïîäâåðãíóòû äëèòåëü-

íûì ïðîâåðêàì ñ ïîìîùüþ íåñêîëüêèõ ïðîá ñòàëåé

òèïà ñèëüíîëåãèðîâàííîé 10Õ18Í è ñëàáîëåãèðîâàí-

íîé ÕÂÃ. Â òå÷åíèå íåñêîëüêèõ äíåé ðåãèñòðèðîâàëè

ñïåêòðû ýòèõ ïðîá, ïðîâîäèëè çà÷èñòêó ïîâåðõíîñòåé,

ïåðåóñòàíîâêó ýëåêòðîäîâ, ÷èñòêó øòàòèâà è ïðî÷èå

äåéñòâèÿ, êîòîðûå îáû÷íî âûïîëíÿþòñÿ ïðè ðóòèí-

íîì àíàëèçå ìåòàëëè÷åñêèõ ïðîá. Â ðåçóëüòàòå áûë

ñîáðàí áîëüøîé ìàññèâ äàííûõ, ïî êîòîðîìó óäàëîñü

ïðîñëåäèòü âëèÿíèå ðàçíûõ ôàêòîðîâ íà ðåçóëüòàòû

îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèé è âûáðàòü ñàìûå óñòîé÷è-

âûå àíàëèòè÷åñêèå ïàðû ëèíèé. Â òàáë. 2 ïðåäñòàâëå-

íû ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå â îòäåëüíûå äíè, ñðåäíèå

çíà÷åíèÿ, íîðìàòèâû âîñïðîèçâîäèìîñòè äëÿ äâóõ ðå-

çóëüòàòîâ [7] (äëÿ õðîìà äàíà îöåíêà íîðìàòèâà çà

ïðåäåëàìè 10 % ìàññ.). Âèäíî, ÷òî óäàåòñÿ îñòàâàòüñÿ

â ãðàíèöàõ äîïóñêà ïî âîñïðîèçâîäèìîñòè â óñëîâèÿõ

îäíîãî ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà (ò.å. áåç ïåðåãðàäóè-

ðîâêè) â òå÷åíèå íåñêîëüêèõ äíåé. Òàêèì îáðàçîì,

íàéäåíû óñòîé÷èâûå ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè

äëÿ âñåõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, à ÷åì ðåæå ïðîâå-

äåíèå ïåðåãðàäóèðîâêè ïî êîíòðîëüíûì îáðàçöàì,

òåì ìåíüøå âðåìÿ âûïîëíåíèÿ àíàëèçîâ è ðàñõîä ìà-

òåðèàëîâ.

Àíàëèç ïåðâè÷íîãî àëþìèíèÿ è ñïëàâîâ íà åãî îñ-

íîâå. Íàèáîëåå ÷àñòî çàäà÷à îïðåäåëåíèÿ ìàðêè àëþ-

ìèíèåâîãî ñïëàâà ñòîèò ïðè âõîäíîì êîíòðîëå ìàòå-

ðèàëîâ, à îöåíêà ñîîòâåòñòâèÿ çàäàííîé ìàðêå ïðîâî-

äèòñÿ â ëàáîðàòîðèÿõ ëèòåéíûõ öåõîâ è òðåáóåò áîëü-

øîé îïåðàòèâíîñòè. Ïîýòîìó ðåøàëàñü çàäà÷à ïîèñêà

óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ, ïîñòðîåíèÿ è êîíòðî-

ëÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé, åäèíûõ äëÿ ïåðâè÷-

íîãî àëþìèíèÿ è ñïëàâîâ íà îñíîâå àëþìèíèÿ.

Ïðè âûáîðå ðåæèìà îáûñêðèâàíèÿ ó÷èòûâàëîñü,

÷òî â çàâèñèìîñòè îò êîëè÷åñòâà êðåìíèÿ â ñïëàâå

äëèòåëüíîñòü îáæèãà ñèëüíî âàðüèðóåòñÿ (ðèñ. 6). Â

öåëÿõ îïòèìèçàöèè âðåìåíè àíàëèçà äëÿ ïåðâè÷íîãî

àëþìèíèÿ ìîæíî ïðîâîäèòü îáæèã â òå÷åíèå 5 ñ, íî

äëÿ ñïëàâîâ òèïà ÀÊ9 – ÀÊ12 òðåáóåòñÿ äî 15 ñ ïðåä-

âàðèòåëüíîãî îáûñêðèâàíèÿ, ÷òî è áûëî âûáðàíî äëÿ

îáæèãà.

Èòîãîì ñòàëî ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôè-

êîâ ïî íåñêîëüêèì êîìïëåêòàì ÃÑÎ äëÿ áîëüøîãî

÷èñëà ýëåìåíòîâ (òàáë. 3). Ó áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ

âûáðàíû àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðà-

äóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà âî âñåì äèàïàçîíå, à äëÿ ýëå-

ìåíòîâ ñ î÷åíü áîëüøèì äèàïàçîíîì êîíöåíòðàöèé,

íàïðèìåð ìåäè è êðåìíèÿ, âûáðàíû íåñêîëüêî ëèíèé,

÷òîáû îáåñïå÷èòü îïðåäåëåíèå è âûñîêèõ è íèçêèõ
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Ðèñ. 5. Îñíîâíîå îêíî ïðîãðàììû «Àòîì» ñ îáçîðíûì ñïåêòðîì ñòàëè, ãðàäóèðîâî÷íûì ãðàôèêîì äëÿ íèêåëÿ è òàáëèöåé àíàëèçà



ñîäåðæàíèé. Â êà÷åñòâå ëèíèé ñðàâíåíèÿ èñïîëüçîâà-

ëèñü ëèíèè àëþìèíèÿ ñ ñîâïàäàþùåé ñòåïåíüþ èîíè-

çàöèè, ðàñïîëîæåííûå íà ðàññòîÿíèè äî 100 íì. Â

ñèëó ìåíüøåãî êîëè÷åñòâà ïîäõîäÿùèõ ëèíèé âàæ-

íûì êðèòåðèåì ïðè âûáîðå áûëè íàèëó÷øèå çíà÷åíèÿ

äèñïåðñèé àäåêâàòíîñòè è ñõîäèìîñòè ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ãðàôèêîâ.

Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ òèòàíà, êðåìíèÿ,

ìàãíèÿ è ñòðîíöèÿ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 7. Äëÿ íåêîòî-

ðûõ ýëåìåíòîâ (âèñìóòà, ñóðüìû, áîðà, ìûøüÿêà) êî-

ëè÷åñòâî îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ áûëî íåäîñòàòî÷íûì

äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ, ïîýòîìó

èññëåäîâàíèÿ ïî ýòèì ýëåìåíòàì ïëàíèðóþòñÿ íà ñëå-
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Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè àëþ-

ìèíèÿ 176,85 íì îò âðåìåíè: 1 è 2, 3 — îáðàçöû ñîñòàâà ñ êîí-

öåíòðàöèåé êðåìíèÿ 0,455 % ìàññ. è 12,6 % ìàññ. (ïàðàëëåëü-

íûå èçìåðåíèÿ)

Òàáëèöà 3. Ðàáî÷èå äèàïàçîíû êîíöåíòðàöèé (% ìàññ.) äëÿ

îïðåäåëÿåìûõ â àëþìèíèè è àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ ýëåìåíòîâ

Ýëåìåíò Àíàëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ ÃÑÎ (ìèí�ìàêñ)

Áåðèëëèé Be 234,8610 9,40 · 10
–5�0,00531

Êàëüöèé Ca 422,6728 0,00026� 0,0151

Êàäìèé Cd 214,439 0,00019�0,0094

Êîáàëüò Co 345,3511 0,000519�0,0263

Õðîì Cr 287,798 0,000157�0,35

Ìåäü Cu 224,7002 0,0009�0,3

Ìåäü Cu 282,437 0,04�4,91

Æåëåçî Fe 248,3271 0,0185�1,76

Ãàëëèé Ga 417,2043 0,00128�0,0474

Ëèòèé Li 670,776 9,00 · 10
–5�0,0103

Ìàãíèé Mg 277,6690 0,00089�1,75

Ìàðãàíåö Mn 294,9205 0,00113�0,0491

Íàòðèé Na 588,9950 0,00025�0,006

Íèêåëü Ni 230,2983 0,0008�0,77

Ñâèíåö Pb 220,3534 0,001�0,18

Êðåìíèé Si 390,5523 0,05�12,59

Îëîâî Sn 317,5035 0,00022�0,0494

Ñòðîíöèé Sr 407,7714 9,10 · 10
–5�0,0876

Òèòàí Ti 316,8541 0,00043�0,39

Âàíàäèé V 318,3983 0,0006�0,0414

Öèíê Zn 481,053 0,00203�0,95

Öèðêîíèé Zr 318,286 0,00167�0,11

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû êîíòðîëÿ âîñïðîèçâîäèìîñòè â îáðàçöàõ ñòàëåé

Äàííûå èçìåðåíèé è

ðåçóëüòàòû óñðåäíåíèé

C

193,027

Co

258,032

Cr

231,938

Mn

255,861

Ni

221,318

P

177,435

S

180,670

Si

181,632

Ti

307,298

Ñòàëü òèïà ÕÂÃ, % ìàññ.

24.06 0,629 0,0055 0,98 0,731 0,339 0,0247 0,026 0,158 0,0017

29.06 0,634 0,0058 0,98 0,724 0,307 0,0262 0,029 0,150 0,0011

30.06 0,618 0,0056 1,00 0,691 0,310 0,0284 0,030 0,151 0,0012

01.07 0,618 0,0056 0,99 0,722 0,313 0,0272 0,035 0,160 0,0013

03.07 0,608 0,0055 0,96 0,699 0,305 0,0278 0,032 0,140 0,0013

04.07à 0,635 0,0054 0,99 0,705 0,319 0,0258 0,035 0,156 0,0015

04.07á 0,633 0,0063 1,05 0,73 0,309 0,0283 0,033 0,141 0,0014

Ñðåäíåå 0,62 0,006 0,99 0,71 0,31 0,027 0,032 0,15 0,0013

ÎÑÊÎ, % 0,62 2,14 1,04 0,86 1,40 1,95 3,90 1,99 5,81

Ðàçìàõ 0,027 0,0009 0,09 0,041 0,034 0,004 0,009 0,020 0,0006

Äîïóñê 0,030 0,0050 0,10 0,100 0,040 0,010 0,010 0,025 0,0050

Ñòàëü òèïà 10Õ18Í, % ìàññ.

29.06 0,037 0,116 17,20 0,913 9,30 0,0207 0,0043 0,18 0,360

30.06 0,040 0,117 17,13 0,918 9,20 0,0211 0,0051 0,20 0,387

01.07 0,042 0,122 17,19 0,942 9,37 0,0224 0,0057 0,21 0,398

03.07 0,043 0,117 17.06 0,941 9,28 0,0211 0,0050 0,21 0,381

04.07 0,037 0,120 17,30 0,905 9,34 0,0213 0,0051 0,21 0,364

Ñðåäíåå 0,040 0,12 17,18 0,92 9,30 0,021 0,0050 0,20 0,38

ÎÑÊÎ, % 3,22 0,93 0,23 0,82 0,32 1,33 4,39 2,48 1,90

Ðàçìàõ 0,0063 0,005 0,24 0,037 0,18 0,0017 0,0014 0,026 0,04

Äîïóñê 0,0100 0,020 (0,30) 0,050 0,20 0,0020 0,0020 0,040 0,06



äóþùåì ýòàïå ðàáîò. Ñòàáèëüíîñòü ãðàäóèðîâîê ïðî-

âåðÿëàñü ïóòåì ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ îáðàçöîâ ñðàâ-

íåíèÿ â ðàçíîå âðåìÿ. Êàê âèäíî èç òàáë. 4 è 5, äëÿ

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ íàáëþäàåòñÿ õîðîøåå ñîîò-

âåòñòâèå ðåçóëüòàòîâ òðåáîâàíèÿì íîðìàòèâíîé äîêó-

ìåíòàöèè [9].

Àíàëèç áåçîëîâÿííûõ áðîíç. Çàäà÷à îïðåäåëåíèÿ

ìàðêè ìåäíûõ ñïëàâîâ, êàê è àëþìèíèåâûõ, àêòóàëü-

íà ïðè êîíòðîëå ìàòåðèàëîâ, èñïîëüçóåìûõ ïðè èçãî-

òîâëåíèè ðàçíîîáðàçíûõ äåòàëåé â ìàøèíîñòðîåíèè

[2]. Âûáîð óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ è ðåãèñòðàöèè ñïåê-

òðîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà áåçîëîâÿííûõ áðîíç

ïðîâîäèëñÿ ñ ïðèìåíåíèåì òðåõ êîìïëåêòîâ îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ: 721 – 725 (ÁðÊ*), 1261 – 1264 (ÁðÀÆ*) è

181 – 186 (ÁðÁ*).

Ïðè âûáîðå ðåæèìà îáûñêðèâàíèÿ ó÷èòûâàëîñü,

÷òî âûñîêàÿ òåïëîïðîâîäíîñòü ñïëàâîâ íà ìåäíîé

îñíîâå òðåáóåò «ýíåðãè÷íîãî ðåæèìà» äëÿ ðàçîãðåâà

ïÿòíà îáûñêðèâàíèÿ, íî ïðåâûøåíèå ìîùíîñòè ïðè-

âåäåò ê ñóùåñòâåííîìó ïåðåíîñó ìàòåðèàëà ïðîáû íà

ïðîòèâîýëåêòðîä è åãî çàñîðåíèþ.

Âûáðàííûé ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà ïðåäóñìàò-

ðèâàë «ùàäÿùåå» îáûñêðèâàíèå â òå÷åíèå 30 ñ ïðè

òîêå 100 À ÷àñòîòîé 50 Ãö. Óâåëè÷åííîå âðåìÿ

îáûñêðèâàíèÿ ïîçâîëèëî ñíèâåëèðîâàòü ðàçëè÷èÿ â

ïðèìåñíîì ñîñòàâå òðåõ êîìïëåêòîâ îáðàçöîâ ñðàâíå-

íèÿ è ïîëó÷èòü õîðîøèå ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè

äëÿ âñåõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ. Ðåãèñòðàöèÿ ñïåê-

òðîâ äëèëàñü 10 ñ. Íà ðèñ. 8 ïîêàçàí îáçîðíûé ñïåêòð

îáðàçöà ñðàâíåíèÿ 182 (áåðèëëèåâàÿ áðîíçà). Âèäíî,

÷òî àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ
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Ðèñ. 7. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé òèòàíà (à), êðåìíèÿ (á ), ìàãíèÿ (â), ñòðîíöèÿ (ã) â ïåðâè÷íîì àëþìèíèè è

àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ



èñïîëüçóþòñÿ ïðàêòè÷åñêè ïî âñåìó ðàáî÷åìó äèàïà-

çîíó ñïåêòðîìåòðà. Â êà÷åñòâå ëèíèé ñðàâíåíèÿ èñ-

ïîëüçîâàëèñü ëèíèè ìåäè ñ ñîâïàäàþùåé ñòåïåíüþ

èîíèçàöèè, ðàñïîëîæåííûå íà ðàññòîÿíèè äî 50 íì.

Äèàïàçîíû êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ â êîìïëåêòàõ

ÃÑÎ ïðèâåäåíû â òàáë. 6. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà íà

ðèñ. 9 ïðåäñòàâëåíû ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ

àëþìèíèÿ, öèíêà, êðåìíèÿ è îëîâà íà âåñü ðàáî÷èé
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ â ÃÑÎ VSA3 – 5

Äàòû èçìåðåíèé

è ðåçóëüòàòû óñðåäíåíèé
Mn Mg Be V Zr Cu

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ.

0,049 0,16 0,00018 0,0078 0,032 0,33

Íàéäåíî, % ìàññ.

15.08 0,052 0,18 0,00022 0,0095 0,031 0,30

0,046 0,17 0,00018 0,0072 0,030 0,31

0,045 0,17 0,00017 0,0075 0,036 0,30

02.09 0,048 0,17 0,00022 0,0088 0,039 0,32

0,048 0,16 0,00018 0,0083 0,035 0,30

0,054 0,18 0,00025 0,0093 0,033 0,31

23.09 0,051 0,16 0,00021 0,0077 0,029 0,31

0,050 0,16 0,00018 0,0078 0,028 0,32

0,051 0,16 0,00018 0,0079 0,029 0,32

Ñðåäíåå, % ìàññ. 0,049 0,170 0,00019 0,008 0,032 0,31

Îòíîñèòåëüíîå ÑÊÎ, % 6,1 5,5 14 9,9 11,6 3,1

Äîïóñê ïî ÃÎÑÒ 7727–81 [9], % 15 8 í�ä (15) 15 15 8

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ñòàáèëüíîñòè â òåñòîâûõ ïðîáàõ*

Äàòû èçìåðåíèé

è ðåçóëüòàòû óñðåäíåíèé
Cd Ti Sn Mn V Mg Ga Be

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ.

0,0013 0,1 0,0026 0,0047 0,0027 0,28 0,0085 0,0003

Íàéäåíî, % ìàññ.

22.08 0,0015 0,085 0,0029 0,0049 0,0027 0,31 0,011 0,00031

0,0014 0,089 0,0028 0,0055 0,0027 0,32 0,011 0,00030

0,0015 0,089 0,0029 0,0050 0,0028 0,32 0,012 0,00027

02.09 0,0014 0,089 0,0033 0,0053 0,0029 0,32 0,012 0,00032

0,0015 0,090 0,0034 0,0052 0,0027 0,32 0,011 0,00030

0,0013 0,093 0,0029 0,0050 0,0021 0,32 0,012 0,00032

06.09 0,0013 0,094 0,0029 0,0054 0,0022 0,31 0,012 0,00032

0,0014 0,094 0,0028 0,0047 0,0023 0,31 0,012 0,00032

07.09 0,0014 0,090 0,0026 0,0046 0,0024 0,29 0,010 0,00031

0,0014 0,093 0,0029 0,0050 0,0023 0,30 0,011 0,00033

0,0014 0,088 0,0026 0,0044 0,0021 0,29 0,011 0,00032

0,0014 0,089 0,0024 0,0047 0,0025 0,30 0,011 0,00031

16.09 0,0013 0,091 0,0030 0,0047 0,0022 0,30 0,011 0,00030

0,0013 0,093 0,0033 0,0049 0,0025 0,30 0,011 0,00030

0,0013 0,095 0,0036 0,0048 0,0023 0,30 0,012 0,00031

23.09 0,0012 0,098 0,0027 0,0048 0,0024 0,30 0,012 0,00030

0,0013 0,098 0,0025 0,0049 0,0022 0,29 0,012 0,00031

0,0012 0,101 0,0026 0,0050 0,0022 0,30 0,012 0,00032

0,0012 0,101 0,0027 0,0050 0,0025 0,30 0,013 0,00032

Ñðåäíåå, % ìàññ. 0,0014 0,093 0,0029 0,0049 0,0025 0,30 0,011 0,00030

Îòíîñèòåëüíîå ÑÊÎ, % 8 4,7 10 4,7 9,9 3,3 4,2 5,5

Äîïóñê** ïî ÃÎÑÒ 7727–81 [9], % í�ä (15) 15 í�ä (15) í�ä (15) í�ä (15) 8 í�ä í�ä (15)

* Â êà÷åñòâå òåñòîâûõ èñïîëüçîâàëèñü îáðàçöû ñ õîðîøåé îäíîðîäíîñòüþ èç êîìïëåêòà îòðàñëåâûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà

àëþìèíèÿ ïåðâè÷íîãî òåõíè÷åñêîé ÷èñòîòû (ÎÑÎ 1–2009) è îòðàñëåâûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ëèòåéíûõ àëþìèíèåâûõ

ñïëàâîâ (ÎÑÎ 2–2010) ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè «ÑÒÀÃÍÓÌ» (ã. Êðàñíîÿðñê).

** Â ñëó÷àå êîíöåíòðàöèé íèæå, ÷åì íîðìèðóåòñÿ â ñòàíäàðòå, ïîêàçàíî áëèæàéøåå çíà÷åíèå íîðìàòèâà.



äèàïàçîí. Áîëüøàÿ ðàçíèöà â êîíöåíòðàöèÿõ ëåãèðó-

þùèõ ýëåìåíòîâ ïîòðåáîâàëà òùàòåëüíîãî âûáîðà ëè-

íèé ñðàâíåíèÿ è àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé. Â èòîãå ïîëó-

÷èëèñü ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè, êîòîðûå îõâàòûâàþò

îïðåäåëåíèå ñîñòàâà øèðîêîãî àññîðòèìåíòà áåçîëî-

âÿííûõ áðîíç.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñ-

ïåðò» íàéäåíû óñòîé÷èâûå ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñè-

ìîñòè äëÿ âñåõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â ñïëàâàõ íà

îñíîâå æåëåçà, àëþìèíèÿ è ìåäè. Ïîäòâåðæäåíû ïðà-

âèëüíîñòü îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé è äîëãîâðå-

ìåííàÿ ñòàáèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ. Ðåäêîå ïðîâåäåíèå

ïåðåãðàäóèðîâêè ïî êîíòðîëüíûì îáðàçöàì ïîçâî-

ëèëî ñîêðàòèòü âðåìÿ âûïîëíåíèÿ àíàëèçîâ è ðàñõîä

îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà âûñîêîëåãèðîâàííûõ

ñòàëåé ïðîâåäåíî ðàñøèðåíèå äî 25 % ìàññ. ðàáî-

÷èõ äèàïàçîíîâ êîíöåíòðàöèé íèêåëÿ è õðîìà (îñíîâ-

íûõ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ). Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè óñëî-

âèè îäíîðîäíîñòè ñîñòàâà ðàáî÷èõ ïðîá ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä-Ýêñïåðò» ìîæåò îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿòü

ïðèìåñíûå è ëåãèðóþùèå ýëåìåíòû çà íåñêîëüêî ìè-

íóò, èç êîòîðûõ îñíîâíîå âðåìÿ óõîäèò íà ïîäãîòîâêó

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ê àíàëèçó.

Ïðè âûáðàííûõ óñëîâèÿõ àíàëèçà íà ïîëó÷åíèå

îäíîãî ñïåêòðà ñðåäíèé ðàñõîä àðãîíà ñîñòàâèë îò 1

äî 2 ë, â çàâèñèìîñòè îò ìàòåðèàëà îñíîâû. Ñ ó÷åòîì

óâåëè÷åííîãî ïåðèîäà êîíòðîëÿ ãðàäóèðîâêè è ñúåì-

êè äâóõ ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé íà ïðîáó ñòàíäàðò-

íûé 40-ëèòðîâûé áàëëîí àðãîíà ìîæåò îáåñïå÷èòü

ïðîâåäåíèå äî 2000 îïðåäåëåíèé ñîñòàâà ðàáî÷èõ

ïðîá ñ ïðîèçâîäèòåëüíîñòüþ äî 20 – 30 ïðîá â ÷àñ.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Îïèñàí îïûò èñïîëüçîâàíèÿ ñïåêòðîìåòðà ÄÔÑ-51 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ è ãåíåðàòîðîì

ØÌ-250. Íà ñïåêòðîìåòðå ïðîâåäåíû àíàëèçû óãëåðîäèñòîé ñòàëè, ÷óãóíà ëèòåéíîãî è ïåðå-

äåëüíîãî, âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé, ìåäè, àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ. Ïðåäñòàâëåíû ðåæèìû àíà-

ëèçîâ è ïàðàìåòðû ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ñòàëü; ÷óãóí; ìåäü; àëþìèíèåâûå

ñïëàâû; ìíîãîêàíàëüíûé àíàëèçàòîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ; ÌÀÝÑ.

Â 2004 ã. â ëàáîðàòîðèè ÎÀÎ «ÇÑÌÊ» áûëà ïðîâåäåíà

ìîäåðíèçàöèÿ âàêóóìíîãî ñïåêòðîìåòðà ÄÔÑ-51 ïó-

òåì çàìåíû ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà íà àíàëèçà-

òîð ÌÀÝÑ ïðîèçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» ñ

ïðîãðàììíûì îáåñïå÷åíèåì «Àòîì 2.10». Â êîíöå

2005 ã. øòàòíûé ãåíåðàòîð ÈÂÑ-6 çàìåíåí íà ãåíåðà-

òîð «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ-250» (ØÌ-250) — ïðîãðàììíî

óïðàâëÿåìûé, îáåñïå÷èâàþùèé äóãîâîé ðàçðÿä ñ òî-

êîì äî 40 À è èñêðîâîé ñ òîêîì äî 250 À. Â ðåçóëüòàòå

ïîëó÷åí ñïåêòðîìåòð, ðåãèñòðèðóþùèé ñïåêòðû â

äèàïàçîíå 172,89 – 329,25 íì ñ ãåíåðàòîðîì, èìåþ-

ùèì øèðîêèé âûáîð ðåæèìîâ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà.

Ýòî ïîçâîëèëî àíàëèçèðîâàòü ñïëàâû íà îñíîâå æåëå-

çà, ìåäè, àëþìèíèÿ è ò.ä. Îòäåëüíûå ðåçóëüòàòû, ïî-

ëó÷åííûå ïðè èññëåäîâàíèè âîçìîæíîñòè ïðèìåíå-

íèÿ ÌÀÝÑ è ãåíåðàòîðà ØÌ-250, îïóáëèêîâàíû â ðà-

áîòàõ [1, 2].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íà ñïåêòðîìåòðå âûïîëíÿåòñÿ

àíàëèç ñòàëè óãëåðîäèñòîé, ÷óãóíà ëèòåéíîãî, âûñîêî-

ëåãèðîâàííûõ ñòàëåé, ìåäè ìàðêè Ì1 è ñïëàâîâ íà

ìåäíîé îñíîâå, àëþìèíèÿ ìàðîê ÀÂ97 è ÀÂ87.

Äëÿ àíàëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëåçà, ìåäè è

àëþìèíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè ñòðîÿòñÿ â îò-

íîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíîñòÿõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ýëå-

ìåíòà îñíîâû â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà.

Èñïîëüçóåòñÿ ëèíåéíàÿ ñèñòåìà êîîðäèíàò (ïðîãðàì-

ìà «ÀÒÎÌ» ïîçâîëÿåò ñòðîèòü ãðàäóèðîâî÷íûå ãðà-

ôèêè â ëèíåéíîé, ëîãàðèôìè÷åñêîé è ñìåøàííîé ñèñ-

òåìàõ êîîðäèíàò).

Â êà÷åñòâå ðåïåðíûõ ëèíèé, îáåñïå÷èâàþùèõ

êîððåêöèþ ñìåùåíèÿ ñïåêòðà îòíîñèòåëüíî ôîòî-

äèîäîâ ÌÀÝÑ, ïðèìåíÿþòñÿ ñïåêòðàëüíûå ëèíèè

ýëåìåíòà îñíîâû. Ïîñêîëüêó ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòî-

ðà âûáèðàåòñÿ â çàâèñèìîñòè îò äèàïàçîíà îïðåäåëÿå-

ìûõ êîíöåíòðàöèé, ðåïåðíûå ëèíèè ìîãóò îòëè÷àòüñÿ

äàæå ïðè àíàëèçå ñïëàâîâ ñ îäèíàêîâîé îñíîâîé. Ýòî

ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî, ñ îäíîé ñòîðîíû, ðåïåðíûå ëèíèè

äîëæíû èìåòü äîñòàòî÷íóþ èíòåíñèâíîñòü äëÿ óâå-

ðåííîé ðåãèñòðàöèè, ñ äðóãîé — íåîáõîäèìî èñêëþ-

÷èòü íàñûùåíèå ôîòîäèîäîâ ÌÀÝÑ.

Â äàííîé ðàáîòå ïðèâåäåíû ðåæèìû ðàáîòû ãåíå-

ðàòîðà, âûáðàííûå äëÿ àíàëèçà ðàçëè÷íûõ ñïëàâîâ

(òàáë. 1). Íàçâàíèÿ ïàðàìåòðîâ âçÿòû èç ïðîãðàììû

Spark, óïðàâëÿþùåé ðàáîòîé ãåíåðàòîðà. Ïåðâàÿ ñòó-

ïåíü (ïàóçà) ñîîòâåòñòâóåò âðåìåíè ïðîäóâêè ïåðåä

íà÷àëîì îáûñêðèâàíèÿ îáðàçöà; âòîðàÿ ñòóïåíü —
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ÎÀÎ «ÅÂÐÀÇ Îáúåäèíåííûé Çàïàäíî-Ñèáèðñêèé ìåòàëëóð-

ãè÷åñêèé êîìáèíàò», ã. Íîâîêóçíåöê, Ðîññèÿ;

e-mail: rslczl@zsmk.ru

Òàáëèöà 1. Ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà ïðè àíàëèçå ñïëàâîâ ñ ðàçëè÷íîé îñíîâîé

Àíàëèçèðóåìûé ìàòåðèàë
Ãåíåðàöèÿ òîêà Äëèòåëüíîñòü, ìêñ ×àñòîòà, Ãö Òîê 1, À Òîê 2, À Âðåìÿ, ñ

Ñòóïåíü 2�3 Ñòóïåíü 2�3 Ñòóïåíü 2�3 Ñòóïåíü 2�3 Ñòóïåíü 2�3 Ñòóïåíü 1�2�3

Ñòàëü 35Â9Õ3ÑÔ Èñêðà

îäíîïîëÿðíàÿ

40�40 250�250 60�60 60�60 5,0�6,0�6,0

Ñòàëü 40Õ28Í48Â5Ë 301�301 50�50 5,0�7,0�6,0

×óãóí 50�50 5,0�7,0�6,0

Ñòàëü Õ60ÂÞ 70�70 100�100 5,0�7,0�5,0

Ìåäè ìàðêè Ì1 200�200 5,0�5,0�10,0

Àëþìèíèé ìàðîê ÀÂ87, ÀÂ97 50�50 5,0�7,0�5,0

Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ 150�100 100�50 5,0�7,0�5,0



ïðåäâàðèòåëüíîìó îáæèãó; òðåòüÿ — ýêñïîçèöèè;

òîê 1 è òîê 2 — íà÷àëüíûé òîê ðàçðÿäà è åãî âåëè÷èíà

â òå÷åíèå ðàçðÿäà.

Â òàáë. 2 ïðåäñòàâëåíû ñïåêòðàëüíûå ëèíèè îïðå-

äåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, ëèíèè âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà,

äèàïàçîíû îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèé, ïîðÿäîê è

ÑÊÎ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ.

Ñòàëü óãëåðîäèñòàÿ. Âûáðàíû ñëåäóþùèå ðåïåð-

íûå ëèíèè æåëåçà: Fe 176,066; Fe 205,733; Fe 282,327;

Fe 326,561.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ èñ-

ïîëüçîâàíû ñòàíäàðòíûå îáðàçöû èìïîðòíîãî è îòå-

÷åñòâåííîãî ïðîèçâîäñòâà: êîìïëåêò ST01d – ST10d

(ôèðìà Shimadzu); ÓÃ0å – ÓÃ9å, ÓÃ63, ÓÃ81 – 86,

ÑÎÏ 003 – 005 (ÇÀÎ ÈÑÎ). Êðîìå íèõ, ïðèìåíÿëèñü

ðàáî÷èå ïðîáû è ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïðåäïðèÿòèÿ

(ÑÎÏ).

×óãóí ëèòåéíûé. Ðåïåðíûå ëèíèè: Fe 178,466; Fe

217,808; Fe 273,547; Fe 280,452; Fe 288,374; Fe

309,157.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ èñ-

ïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû èìïîðòíîãî è îòå÷å-

ñòâåííîãî ïðîèçâîäñòâà (êîìïëåêòû 241Â – 249Â,

×Ë1 – ×Ë4, ×Ã1ä – ×Ã5ä) ñ ïðèìåíåíèåì ðàáî÷èõ

ïðîá è ÑÎÏ.

Ñòàëü âûñîêîëåãèðîâàííàÿ. Ââèäó îòñóòñòâèÿ ó

íàñ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòà-

ëåé äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ èñ-

ïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïðåäïðèÿòèÿ (ÑÎÏ)

è ðàáî÷èå ïðîáû, ìíîãîêðàòíî ïðîàíàëèçèðîâàííûå

õèìè÷åñêèìè ñòàíäàðòèçîâàííûìè ìåòîäèêàìè.

Àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ íå ïîçâîëÿåò âûáðàòü óñëîâèÿ

ðåãèñòðàöèè äëÿ êàæäîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè, èñêëþ-

÷àþùèå íàñûùåíèå èçìåðèòåëüíûõ ÿ÷ååê, êàê ýòî äå-

ëàåòñÿ, íàïðèìåð, èçìåíåíèåì íàïðÿæåíèÿ ïèòàíèÿ

ÔÝÓ. Ïðè àíàëèçå âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé ýòî

ïðèâîäèò ê íåîáõîäèìîñòè âûáîðà îïòèìàëüíîãî ðå-

æèìà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà äëÿ îäíîâðåìåííîãî îïðå-

äåëåíèÿ ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàíèå êîòîðûõ îòëè÷àåòñÿ

íà 2 – 3 ïîðÿäêà. Èçìåíåíèå ðåæèìà ðàáîòû ãåíåðà-

òîðà, â ñâîþ î÷åðåäü, ìîæåò ïîòðåáîâàòü âûáîðà äðó-

ãèõ ðåïåðíûõ ëèíèé, ëèíèé âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà è

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ.

Ñòàëü ìàðêè 35Â9Õ3ÑÔ. Ïðèìåíÿåòñÿ äëÿ âîñ-

ñòàíîâëåíèÿ ãåîìåòðè÷åñêèõ ðàçìåðîâ è ïîâûøåíèÿ

èçíîñîñòîéêîñòè âàëêîâ ïðîâîëî÷íîãî ñòàíà.

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ (ÃÎÑÒ 578–82), %: 0,23 – 0,40

C; 0,4 – 1,0 % Si; 0,5 – 1,1 Mn; 	0,040 S; 	0,040 P; 2,2 –

3,6 Cr; 	1,1 Mo; 7,0 – 11,0 W; 0,2 – 0,5 V.

Ðåïåðíûå ëèíèè: Fe 178,466; Fe 217,808; Fe

273,547; Fe 280,452; Fe 288,374; Fe 309,157.

Ñòàëü ìàðêè 40Õ28Í48Â5Ë. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ

ñòàëè (ÒÈ 107-ÌÃ.Ë-95-07), %: 0,46 – 0,60 C; 0,8 – 1,5

Si; 0,8 – 1,5 Mn; 	0,030 S; 	0,030 P; 26,0 – 30,0 Cr;

46,0 – 52,0 Ni; 	0,30 Cu; 4,5 – 5,0 W.

Ðåïåðíûå ëèíèè: Fe 178,466; Fe 217,808; Fe

273,547; Fe 280; 452; Fe 288,374; Fe 309; 157.
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Òàáëèöà 2. Ïàðàìåòðû ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ

Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ, íì

Ëèíèÿ âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà, íì

Äèàïàçîí ãðàäóèðî-

âî÷íîãî ãðàôèêà, %

Ïîðÿäîê óðàâíåíèÿ ãðàäó-

èðîâî÷íîãî ãðàôèêà

ÑÊÎ ãðàäóèðî-

âî÷íîãî ãðàôèêà*

×óâñòâèòåëüíîñòü ãðà-

äóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà*

Ïðè àíàëèçå ñòàëè óãëåðîäèñòîé

C I 193,027 Fe I 309,157 0,02 – 0,907 1 0,03 0,5

Si I 212,412 Fe I 280,579 0,019 – 1,69 2 0,1

Mn I 279,481 Fe I 309,157 0,036 – 0,78 2 0,01

S I 180,670 Fe I 309,157 0,003 – 0,138 2 0,003

P I 177,434 Fe I 177,192 0,0047 – 0,03 1 0,0009 0,9

Cr II 298,919 Fe I 187,682 0,02 – 2,05 2 0,006

Ni II 227,877 Fe I 245,347 0,015 – 2,06 2 0,03

Cu II 211,210 Fe I 187,682 0,043 – 0,621 2 0,02

V II 313,026 Fe I 309,157 0,046 – 1,72 2 0,005

Ti II 307,523 Fe I 187,682 0,0055 – 0,32 1 0,008 0,9

Mo II 281,615 Fe I 187,682 0,030 – 0,519 2 0,006

Al I 176,713 Fe I 177,192 0,0037 – 0,63 1 0,001 0,7

As I 197,198 Fe I 177,192 0,0053 – 0,123 1 0,0002 0,8

Nb I 313,079 Fe I 309,157 0,065 – 0,206 1 0,03 0,9

Ïðè àíàëèçå ÷óãóíà ëèòåéíîãî

C I 193,027 Fe I 227,992 1,84 – 4,06 2 0,01

Si I 212,412 Fe II 205,733 0,207 – 3,6 2 0,1

Mn II 293,305 Fe I 227,992 0,06 – 1,82 2 0,03

S I 180,670 Fe I 305,908 0,003 – 0,123 2 0,005

P I 178,222 Fe I 187,682 0,007 – 0,67 2 0,007

Cr II 267,717 Fe I 227,992 0,029 – 1,16 2 0,01

Ni II 227,877 Fe I 227,992 0,021 – 1,88 1 0,004 1,0

Cu II 223,014 Fe I 227,992 0,011 – 1,39 2 0,005
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Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ, íì

Ëèíèÿ âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà, íì

Äèàïàçîí ãðàäóèðî-

âî÷íîãî ãðàôèêà, %

Ïîðÿäîê óðàâíåíèÿ ãðàäó-

èðîâî÷íîãî ãðàôèêà

ÑÊÎ ãðàäóèðî-

âî÷íîãî ãðàôèêà*

×óâñòâèòåëüíîñòü ãðà-

äóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà*

V II 313,026 Fe I 227,992 0,002 – 0,46 1 0,002 1,1

Ti II 307,523 Fe I 227,992 0,001 – 0,2 2 0,003

Mo II 202,030 Fe I 227,992 0,001 – 1,21 2 0,003

Al I 175,950 Fe I 187,192 0,003 – 0,105 1 0,001 0,9

As I 197,198 Fe I 227,992 0,002 – 0,079 2 0,0009

Co II 228,615 Fe I 227,992 0,004 – 0,408 1 0,002 0,9

Zn II 202,548 Fe I 227,992 0,0005 – 0,027 2 0,01

Ïðè àíàëèçå ñòàëè ìàðêè 35Â9Õ3ÑÔ

C I 193,027 Fe I 288,780 0,17 – 1,56 2 0,7

Si I 212,412 Fe I 303,738 0,37 – 1,07 2 0,01

Mn II 293,305 Fe II 211,699 0,33 – 1,39 2 0,08

S I 180,670 Fe I 300,873 0,014 – 0,048 1 0,003 0,9

P I 178,222 Fe I 176,076 0,0137 – 0,043 1 0,005 1,0

Cr II 298,919 Fe I 295,999 1,77 – 4,93 2 0,04

V II 310,229 Fe I 281,328 0,022 – 1,33 2 0,01

Mo II 281,615 Fe II 239,147 4,65 – 10,4 2 0,07

W II 207,911 Fe I 328,026 0,065 – 0,543 2 0,02

Ïðè àíàëèçå ñòàëè ìàðêè 40Õ28Í48Â5Ë

C I 193,027 Fe II 178,614 0,28 – 0,762 1 0,05 0,7

Si I 212,412 Fe II 221,365 0,56 – 1,44 1 0,06 1,0

Mn II 293,305 Fe II 211,699 0,08 – 1,38 2 0,6

S I 180,670 Fe I 300,813 0,003 – 0,113 1 0,03 0,8

P I 178,222 Fe I 228,780 0,024 – 0,048 1 0,001 1,0

Cr II 298,919 Fe I 295,999 20,18 – 30,25 2 0,05

Ni II 218,550 Fe I 295,999 33,85 – 52,7 2 0,1

Cu I 327,395 Fe II 318,674 0,036 – 0,282 2 0,06

W II 207,911 Fe II 221,365 2,88 – 5,56 1 0,1 1,0

Ïðè àíàëèçå ñòàëè ìàðêè Õ60ÂÞ

C I 193,027 Fe II 221,365 0,143 – 0,91 2 0,007

Si I 180,740 Fe II 178,466 0,169 – 2,01 2 0,0009

Cr II 214,050 Fe I 201,069 31,3 – 63,8 2 0,03

W II 209,858 Fe I 221,365 0,0054 – 5,11 2 0,002

Al II 176,713 Fe II 221,365 0,098 – 1,8 2 0,03

Ti II 308,942 Fe I 245,759 0,126 – 1,13 2 0,009

Ïðè àíàëèçå ìåäè ìàðêè Ì1

Bi II 190,178 Cu II 234,873 0,00023 – 0,00317 1 0,0005 0,9

Fe I 238,203 Cu II 234,873 0,00033 – 0,0205 2 0,01

Ni II 241,613 Íåò 0,00058 – 0,0402 2 0,4

Zn II 206,200 Cu II 208,292 0,00055 – 0,0074 2 0,06

Sn II 189,930 Cu I 307,379 0,00052 – 0,051 2 0,01

Pb I 283,305 Cu II 234,873 0,00066 – 0,0513 1 0,0003 1,2

Sb I 206,833 Cu II 184,031 0,00058 – 0,0099 2 0,01

As I 197,198 Cu II 208,292 0,00046 – 0,0494 2 0,002

S I 180,670 Cu II 242. 443 0,00077 – 0,0098 1 0,0007 1,0

P I 178,222 Cu II 307,379 0,00021 – 0,089 2 0,002

Ïðè àíàëèçå àëþìèíèÿ ÀÂ87, ÀÂ97

Si I 251,431 Al I 256,798 0,07 – 10,7 2 0,02

Cu II 197,931 Al II 176,137 0,012 – 6,76 2 0,04

Fe II 239,924 Al II 176,137 0,081 – 2,99 2 0,04

Mg II 292,863 Al I 256,798 0,016 – 6,18 2 0,05

Mn II 293,305 Al I 256,798 0,007 – 0,79 2 0,008

Pb I 283,305 Al I 232,156 0,0011 – 0,46 2 0,05

Sn I 317,503 Al I 232,156 0,006 – 0,27 2 0,0006

Zn II 209,993 Al I 256,798 0,007 – 8,87 2 0,05

Ni I 180,670 Al I 256,798 0,0018 – 0,81 2 0,06

* Ïàðàìåòðû, ðàññ÷èòûâàåìûå ïðîãðàììîé «ÀÒÎÌ», ïîñòàâëÿåìîé ñ ÌÀÝÑ.

Òàáëèöà 2 (îêîí÷àíèå)



Ñòàëü ìàðêè Õ60ÂÞ. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ñòàëè

(ÒÈ 27-Ë-040-2005), %: 0,2 – 0,4 C; 0,8 – 1,6 Si; 60,0 –

65,0 Cr; 0,3 – 0,8 Ti; 3,0 – 5,0 W; 0,8 – 1,2 Al.

Ðåïåðíûå ëèíèè: Fe 176,076; Fe 201,877; Fe

208,754; Fe 225,312; Fe 280,452; Fe 295,99; Fe 309,157;

Fe 318,674; Fe 328,675.

Ìåäü ìàðêè Ì1. Íà ìîäåðíèçèðîâàííîì ñïåêòðî-

ìåòðå ÄÔÑ-51 âûïîëíÿåòñÿ âõîäíîé êîíòðîëü ëèñòà

èç ìåäè ìàðêè Ì1. Áûë ïðîâåäåí ýêñïåðèìåíò ïî

îöåíêå âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè ìåòîäà

íà ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ 9717.1–82 [3].

Ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå íà ñïåêòðîìåòðå ÄÔÑ ñ

ÌÀÝÑ, ñîîòâåòñòâóþò òðåáîâàíèÿì ýòîãî ñòàíäàðòà.

Ïîñêîëüêó îí íå íîðìèðóåò ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ñåðû, ñ èñïîëüçîâàíèåì

ÌÀÝÑ áûëà àòòåñòîâàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ñîäåð-

æàíèÿ ñåðû â ìåäè ìàðêè Ì1 [4].

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ìåäè ìàðêè Ì1 (ÃÎÑÒ

859–2001 [5]), %: 	0,001 Bi; 	0,005 Fe; 	0,002 Ni;

	0,004 Zn; 	0,002 Sn; 	0,002 Sb; 	0,002 As; 	0,005 Pb;

	0,004 S.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ èñ-

ïîëüçîâàëè ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

(êîìïëåêòû ÑÎÌ1 – ÑÎÌ9; Ì×1 – Ì×10).

Ðåïåðíûå ëèíèè: Cu 184,031; Cu 186,713; Cu

242,443; Cu 307,379.

Àëþìèíèé ÀÂ87 è ÀÂ97. Ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 295–98,

õèìè÷åñêèé ñîñòàâ àëþìèíèÿ ìàðêè ÀÂ97 ñëåäóþ-

ùèé, %: 	0,1 Cu; 	0,1 Zn; 	1,0 Si; 	0,1 Pb; 	0,1 Sn.

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ àëþìèíèÿ ìàðêè ÀÂ87, %:

	3,8 Cu; 	3,3 Zn; 	5,0 Si; 	0,3 Pb; 	0,2 Sn.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ èñ-

ïîëüçîâàëè ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

(êîìïëåêòû 22, 25, 36).

Ðåïåðíûå ëèíèè: Al 175,950; Al 176,229; Al

232,156; Al 256,798; Al 305,007; Al 305,714.

Òàêèì îáðàçîì, îïûò ýêñïëóàòàöèè ñïåêòðîìåò-

ðà ÄÔÑ-51 ñ èñïîëüçîâàíèåì ÌÀÝÑ è ãåíåðàòîðà

ØÌ-250 ïîêàçàë, ÷òî îí óäîâëåòâîðÿåò òðåáîâàíèÿì

íîðìàòèâíîé äîêóìåíòàöèè íà ñïåêòðàëüíûå ìåòîäû

àíàëèçà ñïëàâîâ íà ðàçëè÷íîé îñíîâå.

Ñîçäàíû àíàëèòè÷åñêèå ïðîãðàììû äëÿ àíàëèçà

óãëåðîäèñòîé ñòàëè, ÷óãóíà ëèòåéíîãî è ïåðåäåëü-

íîãî, âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé, ìåäè ìàðêè Ì1,

àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ.

Ïðè ïîñëåäîâàòåëüíîì àíàëèçå ïðîá ìàòåðèàëîâ

ñ ðàçíîé îñíîâîé ïðîÿâëÿåòñÿ ýôôåêò ïàìÿòè. Ïðè

ïåðåõîäå îò îäíèõ àíàëèçèðóåìûõ ìàòåðèàëîâ (ñ îä-

íîé îñíîâîé) ê äðóãèì (ñ äðóãîé îñíîâîé) â ïåðâûõ

10 – 15 èçìåðåíèÿõ íàáëþäàåòñÿ çàâûøåíèå ñîäåðæà-

íèÿ ýëåìåíòà ïðåäûäóùåé îñíîâû. Ýòà ïðîáëåìà ðå-

øàåòñÿ çàìåíîé ýëåêòðîäà.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè ñïåêòðîìåòðà äëÿ âûïîëíåíèÿ

ýêñïðåññíûõ àíàëèçîâ âîçíèêàþò îïðåäåëåííûå òðóä-

íîñòè. Îäíèì èç ïóòåé ðåøåíèÿ ïðîáëåìû ìîæåò

áûòü ïðèìåíåíèå î÷èùàþùåãî ðàçðÿäà [2]. Äëÿ ýòîãî

íåîáõîäèìî âíåñòè èçìåíåíèÿ â ðàáîòó ãåíåðàòîðà

ØÌ-250 è ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå.

Òðåáóåòñÿ äîðàáîòêà ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ

«Àòîì». Ïðîãðàììà ïî ñâîåé ñòðóêòóðå ñóùåñòâåííî

îòëè÷àåòñÿ îò ïðèíÿòîé ïðîèçâîäèòåëÿìè àòîìíî-

ýìèññèîííûõ ñïåêòðîìåòðîâ ñ ôîòîýëåêòðè÷åñêîé ðå-

ãèñòðàöèåé ñïåêòðà. Íåîáõîäèìî äîðàáîòàòü òàêèå

àíàëèòè÷åñêèå âîçìîæíîñòè ïðîãðàììû, êàê ñòàíäàð-

òèçàöèÿ ãðàôèêîâ ïî èíòåíñèâíîñòÿì ñòàíäàðòíûõ îá-

ðàçöîâ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà (ÑÎÏ ÀÑ), ó÷åò ìåæ-

ýëåìåíòíûõ âëèÿíèé.
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ìîäåðíèçàöèè âàêóóìíîãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà Polyvac E983 ôèð-

ìû Hilger Analytical ñ ïîìîùüþ ìíîãîêàíàëüíîãî àíàëèçàòîðà ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ

ïðîèçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà». Îíà ïîçâîëèëà âîññòàíîâèòü ðàáîòîñïîñîáíîñòü ïðèáî-

ðà è ðàñøèðèòü åãî âîçìîæíîñòè. Ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ÷åòûðåõ

àíàëèòè÷åñêèõ ïàð ëèíèé äëÿ àíàëèçà êðåìíèÿ â ÷óãóíå. Âûáðàíà àíàëèòè÷åñêàÿ ïàðà (Si

390,56 íì – Fe 371,644 íì), êîòîðàÿ ïðîÿâèëà íàèëó÷øóþ äîëãîâðåìåííóþ ïîâòîðÿåìîñòü ðåçó-

ëüòàòîâ àíàëèçà. Èññëåäîâàíà ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà êðåìíèÿ, ìàð-

ãàíöà, õðîìà, íèêåëÿ, ñåðû, ôîñôîðà â ÷óãóíå íà ìîäåðíèçèðîâàííîì ñïåêòðîìåòðå Polyvac

E983-ÌÀÝÑ è ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ñ äàííûìè, ïîëó÷åííûìè ðàíåå íà ñïåêòðîìåòðå Polyvac

E983 ñ ôîòîýëåêòðîííûìè óìíîæèòåëÿìè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ÷óãóí; ìíîãîêàíàëüíûé àíàëèçà-

òîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ; ÌÀÝÑ.

Íà Ãîðüêîâñêîì àâòîìîáèëüíîì çàâîäå âûïóñêàåòñÿ

áîëüøàÿ íîìåíêëàòóðà äåòàëåé èç ðàçëè÷íûõ ñïëàâîâ

íà îñíîâå æåëåçà, ìåäè, àëþìèíèÿ. Ñ 1986 ã. ñïåê-

òðàëüíûé àíàëèç ýòèõ ñïëàâîâ âûïîëíÿåòñÿ íà ñïåê-

òðîìåòðàõ òèïà Polyvac E980 ôèðìû Hilger Analytical

â ñîîòâåòñòâèè ñî ñòàíäàðòàìè [1, 2].

Õèìè÷åñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ, â êîòîðîé óñòàíîâëåí

ñïåêòðîìåòð Polyvac E983, ðàáîòàåò â òðåõñìåííîì

ðåæèìå è îáåñïå÷èâàåò êîíòðîëü íåïðåðûâíîãî òåõ-

íîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà è ãîòîâîé ïðîäóêöèè ïÿòè

ëèòåéíûõ öåõîâ ïî ïðîèçâîäñòâó äî 15 òèïîâ ñïëà-

âîâ: ñåðîãî è âûñîêîïðî÷íîãî ÷óãóíà, óãëåðîäèñòîé è

ëåãèðîâàííîé ñòàëè, áðîíçû è ïð. Çàãðóçêà ëàáîðàòî-

ðèè — àíàëèç 150 îáðàçöîâ çà ñóòêè. Â ýòèõ óñëîâèÿõ

ê àíàëèòè÷åñêîìó îáîðóäîâàíèþ ïðåäúÿâëÿþòñÿ

æåñòêèå òðåáîâàíèÿ: áûñòðûé ïåðåõîä ñ îäíîé àíà-

ëèòè÷åñêîé ïðîãðàììû íà äðóãóþ, îáåñïå÷åíèå äîë-

ãîâðåìåííîé ïîâòîðÿåìîñòè ðåçóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíî-

ãî àíàëèçà áåç äîïîëíèòåëüíîé êîððåêöèè ãðàäóèðî-

âî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê.

Îñíîâíàÿ çàäà÷à, ïîñòàâëåííàÿ ïåðåä ëàáîðàòîðè-

åé, — ýêñïðåññ-àíàëèç õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ñåðîãî è

âûñîêîïðî÷íîãî ÷óãóíîâ ìàðîê Ñ×18, Ñ×24, Â×50,

âûïëàâëÿåìûõ â ëèòåéíûõ öåõàõ â ñîîòâåòñòâèè ñ òåõ-

íîëîãè÷åñêèìè èíñòðóêöèÿìè.

Polyvac E983 — âàêóóìíûé ýìèññèîííûé ñïåê-

òðîìåòð ñ äèàìåòðîì êðóãà Ðîóëàíäà 750 ìì, ãîëîãðà-

ôè÷åñêîé äèôðàêöèîííîé ðåøåòêîé è 20 êàíàëàìè,

ïðåäíàçíà÷åííûé äëÿ àíàëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå

æåëåçà. Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ êîíäåíñèðîâàííîé

äóãè â àðãîíå SY 169, ðàçðàáîòàííûé äëÿ àíàëèçà ðàç-

ëè÷íûõ ñòàëåé è ÷óãóíîâ, èìååò ñòàíäàðòíûå ïàðà-

ìåòðû ðàçðÿäà: íàïðÿæåíèå 650 Â; åìêîñòü 20 ìêÔ;

èíäóêòèâíîñòü 120 ìêÃí; ñîïðîòèâëåíèå 3 Îì. Êðîìå

òîãî, èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà ðàñïîëàãàåò íà-

áîðîì ÷àñòîò ðàçðÿäà (50, 100, 200 è 400 Ãö) è âîçìîæ-

íîñòüþ èõ âûáîðà äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî îáæèãà è

ýêñïîçèöèè [3]. Îïðåäåëÿåìûå õèìè÷åñêèå ýëåìåíòû

è äëèíû âîëí ñïåêòðîìåòðà ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Â ïðîöåññå äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè îïòè÷åñêàÿ

÷àñòü ñïåêòðîìåòðà Polyvac E983 óòðàòèëà ñâîè ïåð-

âîíà÷àëüíûå ñâîéñòâà: ïðîèçîøëè íåîáðàòèìûå èçìå-

íåíèÿ â äèôðàêöèîííîé ðåøåòêå, ñíèçèëàñü ÷óâñòâè-

òåëüíîñòü ôîòîýëåêòðîííûõ óìíîæèòåëåé ê ñëàáîìó

àíàëèòè÷åñêîìó ñèãíàëó, ïðîèçîøëî ïîìóòíåíèå çåð-

êàë. Ýòî ïðèâåëî ê ïîòåðå òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà, ïîâòîðÿåìîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëè-

çà òàêîãî âàæíîãî õèìè÷åñêîãî ýëåìåíòà äëÿ ÷óãóíà,

êàê êðåìíèé (ë = Si 288,1 íì), êîíöåíòðàöèîííîé

÷óâñòâèòåëüíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé õèìè÷åñêèõ

ýëåìåíòîâ â êîðîòêîâîëíîâîé îáëàñòè (S 180,7 íì; P

178,3 íì; Sn 190,0 íì). Ïîëó÷åíèå äîñòîâåðíûõ ñïåê-

òðàëüíûõ àíàëèçîâ òðåáîâàëî òåïåðü äîïîëíèòåëü-

íîãî âðåìåíè äëÿ ïðîâåäåíèÿ ïîâòîðíûõ àíàëèçîâ õè-

ìè÷åñêèìè ìåòîäàìè. Òàêàÿ ðàáîòà êðàéíå çàòðóäíè-

òåëüíà â óñëîâèÿõ íåïðåðûâíîãî ïðîèçâîäñòâà. Ñïåê-

òðîìåòð Polyvac E983 áûë âûâåäåí èç ýêñïëóàòàöèè è

ïîñòàâëåí íà êîíñåðâàöèþ.

Êðîìå ýòîãî, îãðàíè÷åííûå âîçìîæíîñòè èìåëî

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå «PC-PLUS» Hilger Analyti-

cal, ðàáîòàþùåå â ñðåäå MS-DOS.
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Â 2006 ã. â ðåçóëüòàòå ñîâìåñòíîé ðàáîòû ñî ñïå-

öèàëèñòàìè ôèðìû «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» (ã. Íî-

âîñèáèðñê) áûëà ïðîâåäåíà ìîäåðíèçàöèÿ ñïåêòðî-

ìåòðà Polyvac E983. Îñíîâíîé öåëüþ ÿâëÿëîñü âîññòà-

íîâëåíèå àíàëèòè÷åñêèõ âîçìîæíîñòåé ñïåêòðîìåòðà,

óòðà÷åííûõ â ïðîöåññå äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè.

Â õîäå ìîäåðíèçàöèè äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà

áûëà çàìåíåíà íîâîé, à âìåñòî ôîòîýëåêòðîííûõ

óìíîæèòåëåé óñòàíîâëåí ìíîãîêàíàëüíûé àíàëèçàòîð

ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ (ÌÀÝÑ). Ìíîãîêðèñòàëüíàÿ

ñáîðêà ñîäåðæèò 12 ëèíååê ôîòîäèîäî (âñåãî 30960

ôîòîäèîäîâ), ðàñïîëîæåííûõ ïî êðóãó Ðîóëàíäà.

Ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí — 176 – 392 íì.

Áûëè òàêæå óñòàíîâëåíû ëîâóøêà ìàñëÿíûõ ïàðîâ îò

ôîðâàêóóìíîãî íàñîñà è íîâûé âîäÿíîé îõëàäèòåëü

ðàçðÿäíîé êàìåðû. Ñïåöèàëèñòû «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðî-

íèêà» ïðîâåëè þñòèðîâêó ñïåêòðîìåòðà Polyvac E983

è îñâåòèòåëüíîé ñèñòåìû, à òàêæå âûïîëíèëè ïðî-

ôèëèðîâàíèå ÌÀÝÑ ïî äëèíàì âîëí, îáåñïå÷èâàþ-

ùåå âûñîêîòî÷íóþ èäåíòèôèêàöèþ ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé. Äëÿ óïðàâëåíèÿ ýòèì êîìïëåêñîì áûë ïîñòàâëåí

ïðîãðàììíûé ïàêåò «Àòîì 3.0», ðàáîòàþùèé â ñðåäå

MS Windows XP [4].

Ãëàâíûì ïðåèìóùåñòâîì àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ è

ïðîãðàììû «Àòîì 3.0» ïî ñðàâíåíèþ ñ ôîòîýëåêòðîí-

íûìè óìíîæèòåëÿìè è àíãëèéñêîé ïðîãðàììîé

«PC-PLUS» ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü âûáîðà ëþáûõ àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé è ëèíèé ñðàâíåíèÿ îïðåäåëÿåìûõ

õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû àíàëèòè-

÷åñêèå ëèíèè õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ è äèàïàçîíû èç-

ìåðåíèÿ êîíöåíòðàöèé ñïåêòðîìåòðîâ Polyvac E983 è

Polyvac E983-ÌÀÝÑ.

Ìåòîä îáðàáîòêè àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ, ðå-

ãèñòðèðóåìûõ ôîòîýëåêòðîííûìè óìíîæèòåëÿìè, êî-

òîðûé ïðèìåíÿåòñÿ â ïðîãðàììå «PC-PLUS», ïðèíöè-

ïèàëüíî îòëè÷àåòñÿ îò ìåòîäà îáðàáîòêè àíàëèòè÷å-

ñêèõ ñèãíàëîâ, ðåãèñòðèðóåìûõ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ,

èñïîëüçóåìîãî ïðîãðàììîé «Àòîì 3.0». Ïðîãðàììà

«PC-PLUS» îáðàáàòûâàåò äàííûå àáñîëþòíûõ çíà÷å-

íèé íàïðÿæåíèé, íàêîïëåííûõ íà èíòåãðàòîðàõ, ñîîò-

âåòñòâóþùèõ îïðåäåëåííûì õèìè÷åñêèì ýëåìåíòàì,

ñóììèðóåò èõ è îïðåäåëÿåò âêëàä êàæäîãî õèìè÷åñêî-

ãî ýëåìåíòà â ïîëó÷åííóþ ñóììó. Äàííûé ñïîñîá ðàñ-

÷åòà ïðèåìëåì äëÿ íîâîãî ïðèáîðà, íî îí íå ó÷èòûâà-

åò èçìåíåíèÿ ôèçè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ñïåêòðîìåòðà,

ïðîèçîøåäøèå çà âðåìÿ åãî äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè.

Ýòè èçìåíåíèÿ îòðàæàþòñÿ íà òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà è òðåáóþò ïðîâåäåíèÿ ìíîãî-

êðàòíûõ êîððåêòèðîâîê ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðè-

ñòèê ñïåêòðîìåòðà â òå÷åíèå ðàáî÷åé ñìåíû. Êðîìå

ýòîãî, äëÿ ðàñ÷åòà èñïîëüçóþòñÿ òîëüêî äâå ëèíèè

ñðàâíåíèÿ æåëåçà — Fe1 271,4 íì èëè Fe2 196,0 íì.

Ïðîãðàììà «Àòîì 3.0» ðàññ÷èòûâàåò ëîãàðèôì

îòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè è

ëèíèè ñðàâíåíèÿ. Îòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé ãîìî-

ëîãè÷åñêîé ïàðû ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé — âåëè÷èíà

ïîñòîÿííàÿ. Ýòî ïîçâîëÿåò ó÷èòûâàòü è êîìïåíñèðî-

âàòü âëèÿíèå ðàçëè÷íûõ ôàêòîðîâ.
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Òàáëèöà 1. Èñïîëüçóåìûå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè è äèàïàçîíû èçìåðåíèÿ êîíöåíòðàöèé ýëåìåíòîâ (%) ôîòîýëåêòðè÷åñêîãî âàêóóì-

íîãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà Polyvac E983 ôèðìû Hilger Analytical è ìîäåðíèçèðîâàííîãî ñïåêòðîìåòðà Polyvac E983-ÌÀÝÑ

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû, íì Àíàëèçèðóåìûå ìàòåðèàëû

Polyvac E983 Polyvac E983-ÌÀÝÑ Ñòàëü ×óãóí

C 193,1 193,1 0,003 – 2,0 2,0 – 4,5

Si 288,1 181,7; 212,4; 288,1; 390,55 0,003 – 2,0 0,8 – 3,0

Mn 293,3 192,1; 263,8 0,01 – 16,00 0,01 – 5,00

293,3 0,002 – 2,0 0,3 – 1,2

Cr1 267,7 267,7; 298,9 0,003 – 5,0 0,005 – 5,0

Cr2 211,8 213,45; 339,1 0,02 – 35,0

Ni1 231,6 227,0; 341,4 0,003 – 5,0 0,1 – 0,5

Ni2 176,4 310,5 0,1 – 35,0

Mo 202,0 204,6; 281,6 0,002 – 5,0 0,002 – 5,0

W 202,9 0,01 – 3,0

V 290,8 290,9; 292,5; 310,2; 324,2; 334,9 0,002 – 1,0 0,005 – 1,0

Ti 324,2 336,1; 337,3 0,002 – 1,5 0,005 – 1,5

B 182,5 0,0003 – 0,01 0,001 – 0,005

Cu 211,2 211,2 0,002 – 5,0 0,05 – 0,5

Al 186,3 176,6 0,0005 – 0,5 0,001 – 0,5

Pb 405,7 220,3 0,002 – 0,5 0,01 – 0,1

Sn 190,0 190,0; 317,5 0,003 – 0,2 0,003 – 0,2

S 180,7 180,7 0,002 – 0,5 0,003 – 0,15

P 178,3 177,5; 178,3 0,002 – 0,2 0,003 – 0,2

Mg 279,1 279,55; 280,3; 383,8 0,001 – 0,2 0,001 – 0,2

Nb Íåò 309,4 0,003 – 2,0

Fe1 271,4 Âíóòð. ñòàíäàðò Âíóòð. ñòàíäàðò

Fe2 196,0 Âíóòð. ñòàíäàðò



Äëÿ ðàáîòû íà ìîäåðíèçèðîâàííîì ñïåêòðîìåòðå

ïåðâûìè áûëè ñîçäàíû ïðîãðàììû àíàëèçà ñåðîãî è

âûñîêîïðî÷íîãî ÷óãóíîâ. Äëÿ ãðàäóèðîâêè ñïåêòðî-

ìåòðà èñïîëüçîâàëè àòòåñòîâàííûå ãîñóäàðñòâåííûå

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû, ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïðåäïðè-

ÿòèÿ è îäíîðîäíûå ðàáî÷èå ïðîáû.
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×Ã19

×Ã19

×Ã18

×Ã18

0,6

0,4

0,2
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á
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0,0

–0,2

–0,4 –0,2 0 0,2 0,4 0,6 lg C

lg
(

)
I

I
c

�

Äèñï. ñõîä.: 3,653 · 10

Äèñï. àäåêâ.: 0,0003335

ÑÊÎ ãðàä.: 0,01128

–5

Cmin = 0,7

Óãîë = 37,6°

Cmax = 3,73

×Ã21

×Ã20

×Ã22

×Ã19

×Ã18

C105

ã

C103

C104

C102

C101

0,0

–0,2

–0,4

–0,6

–0,8

–1,0

–0,4 –0,2 0 0,2 0,4 0,6 lg C

lg
(

)
I

I
c

�

Äèñï. ñõîä.: 3,15 · 10

Äèñï. àäåêâ.: 0,0007386

ÑÊÎ ãðàä.: 0,01561

–5

Cmin = 0,7

Óãîë = 46,2°

Cmax = 3,73

×Ã21

×Ã20

×Ã22

×Ã19

×Ã18

Ðèñ. 2. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè êðåìíèÿ äëÿ ðàçëè÷íûõ ãîìîëîãè÷íûõ ïàð ëèíèé, íì: à — Si 181,69 — Fe 187,50; á — Si 212,41 —

Fe 228,409; â — Si 288,16 — Fe 294,434; ã — Si 390,56 — Fe 371,644



Íà ïåðâîíà÷àëüíîì ýòàïå äëÿ àíàëèçà ÷óãóíà ïðè-

ìåíÿëè ðåæèìû èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà

SY 169, àíàëîãè÷íûå ðåæèìàì, ïîäîáðàííûì ðàíåå

äëÿ ñïåêòðîìåòðà Polyvac E983 ñ ôîòîýëåêòðîííûìè

óìíîæèòåëÿìè. Íàïðèìåð, ðåæèì äëÿ àíàëèçà ñåðîãî

÷óãóíà âêëþ÷àåò â ñåáÿ: àðãîíîâóþ ïðîäóâêó (âðå-

ìÿ — 5 ñ), ïðåäâàðèòåëüíûé îáæèã (÷àñòîòà äóãè —

200 Ãö, âðåìÿ — 18 ñ), ýêñïîçèöèþ (÷àñòîòà äóãè —

100 Ãö, âðåìÿ — 10 ñ).

Òåõíîëîãè÷åñêèìè èíñòðóêöèÿìè ïðåäïðèÿòèÿ

ðåãëàìåíòèðîâàíî ñîäåðæàíèå ñåðû è ñâèíöà â âûñî-

êîïðî÷íîì ÷óãóíå íà óðîâíå òûñÿ÷íûõ äîëåé ïðîöåí-

òà. Äàæå ïðè óâåëè÷åíèè ÷àñòîòû äóãîâîãî ðàçðÿäà äî

400 Ãö ïîëó÷èòü óäîâëåòâîðèòåëüíûå ðåçóëüòàòû àíà-

ëèçà ñåðû íå óäàëîñü.

Ïðîãðàììà «Àòîì 3.0» ïîçâîëÿåò âèçóàëüíî íà-

áëþäàòü êðèâûå îáûñêðèâàíèÿ ðàçëè÷íûõ õèìè÷å-

ñêèõ ýëåìåíòîâ. Áûëè èçó÷åíû êðèâûå îáûñêðèâàíèÿ

êðåìíèÿ, ñåðû, ìàãíèÿ (ðèñ. 1). Èç èõ àíàëèçà ñëåäóåò,

÷òî êðåìíèþ òðåáóåòñÿ îïðåäåëåííîå âðåìÿ, ÷òîáû

èíòåíñèâíîñòü ñâåòîâîãî ïîòîêà àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè

ñòàëà ïîñòîÿííîé. Èíòåíñèâíîñòü ñâåòîâîãî ïîòîêà

àòîìîâ ñåðû íà÷èíàåò óìåíüøàòüñÿ ñ íà÷àëà îáæèãà è

ê òîìó âðåìåíè, êîãäà äðóãèå õèìè÷åñêèå ýëåìåíòû

òîëüêî âûõîäÿò íà ñòàáèëüíóþ ýìèññèþ, ñåðà óæå

ïðàêòè÷åñêè âûãîðàåò. Âûãîðàíèå íàáëþäàåòñÿ òàêæå

ó ìàãíèÿ. Íàìè áûëî ïðåäëîæåíî äîïîëíèòü ïðîãðàì-

ìó «Àòîì 3.0» ââåäåíèåì ðåæèìà íåñêîëüêèõ ýêñïî-

çèöèé äëÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà ëåãêî âûãîðàþùèõ

õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ. Ñïåöèàëèñòû «ÂÌÊ-Îïòî-

ýëåêòðîíèêà» ðåøèëè ýòó çàäà÷ó.

Â äàëüíåéøåé ðàáîòå äëÿ èññëåäîâàíèÿ ðàçëè÷-

íûõ ñïëàâîâ ìû èñïîëüçîâàëè äðóãèå ðåæèìû âîçáóæ-

äåíèÿ ñïåêòðà èñòî÷íèêà SY 169. Äëÿ àíàëèçà ëåãêî

âûãîðàþùèõ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ ïðèìåíÿëè ðå-

æèì íåñêîëüêèõ ýêñïîçèöèé.

Îäíèì èç íàèáîëåå âàæíûõ õèìè÷åñêèõ ýëåìåí-

òîâ, âëèÿþùèõ íà ñòðóêòóðó ÷óãóíà, ÿâëÿåòñÿ êðåì-

íèé. Èçìåíÿÿ ñîäåðæàíèå êðåìíèÿ, ìîæíî ïîëó÷àòü

÷óãóíû, ðàçëè÷íûå ïî ñâîéñòâàì è ñòðóêòóðå îò áåëî-

ãî äî ñåðîãî ñ ïëàñòèí÷àòûì ãðàôèòîì è âûñîêîïðî÷-

íîãî ñ øàðîâèäíûì ãðàôèòîì [5]. Ïîýòîìó áûëî íå-

îáõîäèìî äîáèòüñÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà

êðåìíèÿ â ÷óãóíå. Â òàáë. 2 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû

ïåðâè÷íîé ãðàäóèðîâêè êðåìíèÿ, âûïîëíåííîé äëÿ

ðàçëè÷íûõ ãîìîëîãè÷íûõ ïàð ëèíèé, íì: Si 181,69 –

Fe 187,50; Si 212,41 – Fe 228,409; Si 288,16 – Fe

294,434; Si 390,56 – Fe 371,644, à íà ðèñ. 2 — ñîîòâåò-

ñòâóþùèå ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè. Àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè êðåìíèÿ ðåêîìåíäîâàíû ÃÎÑÒ 27611–88, ëè-

íèè ñðàâíåíèÿ æåëåçà ïîäîáðàíû ñ èñïîëüçîâàíèåì

âîçìîæíîñòåé ïðîãðàììû «Àòîì 3.0». Äëÿ ãðàäóèðîâ-
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Òàáëèöà 2. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ àíàëèòè÷åñêèõ ïàð ëèíèé (íì) Si 181,69 – Fe 187,50, Si

212,41 – Fe 215,11, Si 288,16 – Fe 294,440, Si 390,56 – Fe 371,644 äëÿ àíàëèçà êðåìíèÿ â ÷óãóíå

Îáðàçåö

Îïîðíîå

çíà÷åíèå

ìàññîâîé äîëè

Si, %

Âû÷èñëåííîå çíà÷åíèå ìàññîâîé äîëè êðåìíèÿ, % Äîïóñêàåìîå îòêëîíåíèå

ìàññîâîé äîëè Si îò

îïîðíîãî çíà÷åíèÿ

ÃÎÑÒ 27611–88

Si 181,69 –

– Fe 187,50

Si 212,41 –

– Fe 215,11

Si 288,16 –

– Fe 294,434

Si 390,56 –

– Fe 371,644

×Ã18 0,70 0,70 0,68 0,65 0,74 0,04

×Ã19 0,97 0,99 0,98 1,01 0,97 0,04

×Ã20 1,55 1,57 1,58 1,60 1,53 0,07

×Ã21 3,73 3,53 3,69 3,23 3,76 0,10

×Ã22 0,87 0,90 0,89 0,84 0,91 0,04

N31 2,96 3,03 2,92 2,98 3,03 0,10

N32 1,81 1,80 1,81 1,83 1,80 0,07

N33 2,17 2,18 2,24 2,28 2,20 0,10

N34 2,64 2,58 2,60 2,66 2,59 0,10

N35 2,11 2,19 2,23 2,34 2,20 0,10

Ñ101 1,00 0,94 0,93 1,00 0,95 0,04

Ñ102 1,45 1,38 1,38 1,43 1,34 0,07

Ñ103 1,81 1,84 1,82 1,84 1,81 0,07

Ñ104 2,23 2,26 2,26 2,29 2,28 0,10

Ñ105 2,70 2,73 2,71 2,98 2,71 0,10

C109 1,24 1,23 1,23 1,21 1,20 0,07

C110 0,73 0,73 0,76 0,76 0,74 0,04

C111 1,51 1,49 1,52 1,49 1,46 0,07

C112 1,84 1,86 1,84 1,81 1,82 0,07

C114 2,08 2,17 2,02 1,88 2,12 0,10

Ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

Äèñïåðñèÿ ñõîäèìîñòè 0,00003497 0,00003653 0,00007832 0,0000315

Äèñïåðñèÿ àäåêâàòíîñòè 0,0004189 0,0003335 0,0009177 0,0007386

ÑÊÎ ãðàäóèðîâêè 0,01225 0,01128 0,01817 0,01561

Óãîë íàêëîíà ãðàôèêà, ãðàä 41,6 37,6 32,4 46,2



êè èñïîëüçîâàëèñü ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îá-

ðàçöû (×Ã18-×Ã22) è ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïðåäïðè-

ÿòèÿ (Ñ101-Ñ114). Èç òàáë. 2 è ðèñ. 2 âèäíî, ÷òî óãîë

íàêëîíà ãðàôèêà, íàèáîëåå áëèçêèé ê 45°, èìåþò àíà-

ëèòè÷åñêèå ïàðû ëèíèé (íì) Si 181,69 – Fe 187,50 è Si

390,56 – Fe 371,644. Òàêèå ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè, êàê äèñïåðñèÿ ñõîäèìîñòè, äèñïåðñèÿ àäåêâàò-

íîñòè, ñðåäíåå êâàäðàòè÷íîå îòêëîíåíèå (ÑÊÎ) ãðà-

äóèðîâêè, ïðèáëèçèòåëüíî îäèíàêîâû äëÿ âñåõ ëèíèé.

Äëÿ íàñ áûëî âàæíî âûáðàòü àíàëèòè÷åñêóþ ïàðó

ëèíèé, èìåþùóþ íàèëó÷øóþ äîëãîâðåìåííóþ ïîâòî-

ðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà êðåìíèÿ, íåîáõîäèìóþ

ïðè ðàáîòå â óñëîâèÿõ íåïðåðûâíîãî ïðîèçâîäñòâà.

Äëÿ ðåøåíèÿ ýòîé çàäà÷è â òå÷åíèå íåñêîëüêèõ ÷àñîâ

÷åðåç îïðåäåëåííûå ïðîìåæóòêè âðåìåíè ïðîâîäèëè

èçìåðåíèå ìàññîâîé äîëè êðåìíèÿ â ñòàíäàðòíîì îá-

ðàçöå Ñ104. Â íà÷àëå ýêñïåðèìåíòà áûëà âûïîëíåíà

êîððåêòèðîâêà ãðàôèêîâ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû è èõ

ìåòðîëîãè÷åñêàÿ îöåíêà ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3. Âèä-

íî, ÷òî óäîâëåòâîðèòåëüíóþ êðàòêîâðåìåííóþ ïî-

âòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà èìå-

þò âñå ïðåäñòàâëåííûå àíàëèòè÷åñêèå ïàðû ëèíèé.

Îäíàêî íàèëó÷øóþ äîëãîâðåìåííóþ ïîâòîðÿåìîñòü

îáåñïå÷èâàåò àíàëèòè÷åñêàÿ ïàðà Si 390,56 íì – Fe

371,644 íì. Ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè (ÑÊÎ,

ÎÑÊÎ, ðàçìàõ ðåçóëüòàòîâ) ó äàííîé ïàðû ëó÷øå äðó-

ãèõ. Íàïðèìåð, äëÿ ïàðû Si 288,16 íì – Fe 294,434 íì

âû÷èñëåííîå ñðåäíåå çíà÷åíèå ìàññîâîé äîëè êðåì-

íèÿ (2,39 %) îòêëîíÿåòñÿ îò îïîðíîãî çíà÷åíèÿ ìàññî-

âîé äîëè (2,23 %) íà âåëè÷èíó, ïðåâûøàþùóþ ïî-
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ ìàññîâîé äîëè êðåìíèÿ (%) â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ñåðîãî ÷óãóíà Ñ104 äëÿ ðàçëè÷íûõ àíàëèòè÷å-

ñêèõ ïàð, ïîëó÷åííûå íà ñïåêòðîìåòðå Polyvac E983-ÌÀÝÑ

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ
Si 181,69 íì –

– Fe 187,50 íì

Si 212,41 íì –

– Fe 215,11 íì

Si 288,16 íì –

– Fe 294,434 íì

Si 390,56 íì –

– Fe 371,644 íì

11.50 2,18 2,21 2,25 2,20

11.51 2,20 2,24 2,29 2,22

11.52 2,20 2,23 2,29 2,23

12.53 2,25 2,24 2,35 2,25

12.54 2,29 2,23 2,22 2,24

12.55 2,24 2,23 2,24 2,23

13.58 2,21 2,26 2,37 2,24

13.59 2,12 2,23 2,37 2,25

14.00 2,14 2,18 2,46 2,25

14.51 2,10 2,21 2,32 2,21

14.52 2,12 2,22 2,31 2,22

14.53 2,22 2,23 2,40 2,23

15.54 2,23 2,20 2,50 2,18

15.55 2,23 2,18 2,56 2,20

15.56 2,15 2,19 2,36 2,16

16.48 2,26 2,22 2,38 2,11

16.49 2,29 2,20 2,44 2,16

16.50 2,31 2,22 2,24 2,14

17.22 2,24 2,24 2,32 2,15

17.23 2,14 2,18 2,35 2,18

17.24 2,17 2,21 2,54 2,23

18.01 2,09 2,20 2,29 2,21

18.02 2,10 2,21 2,41 2,22

18.03 2,08 2,17 2,45 2,19

19.19 2,12 2,16 2,68 2,21

19.20 2,07 2,16 2,54 2,21

19.21 2,21 2,15 2,31 2,19

21.00 2,14 2,17 2,49 2,22

21.01 2,06 2,17 2,38 2,22

21.02 2,08 1,98 2,68 2,21

Ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàòåðèñòèêè

Ñðåäíåå çíà÷åíèå 2,17 2,20 2,39 2,21

Îïîðíîå çíà÷åíèå 2,23 2,23 2,23 2,23

ÑÊÎ 0,07 0,05 0,12 0,03

ÎÑÊÎ, % 3,32 2,27 5,07 1,56

Ðàçìàõ, % 0,25 0,28 0,46 0,14

Äîïóñêàåìîå îòêëîíåíèå ìàññîâîé äîëè Si

îò îïîðíîãî çíà÷åíèÿ (ÃÎÑÒ 27611–88)

0,10 0,10 0,10 0,10

Ïîãðåøíîñòü àíàëèçà (ÃÎÑÒ 27611–88) 0,13 0,13 0,13 0,13



ãðåøíîñòü, ðåãëàìåíòèðîâàííóþ ÃÎÑÒ 27611–88

(0,10 %). Ñðåäíåå êâàäðàòè÷íîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà (0,12 %) áëèçêî ê äîïóñêàåìîé ïîãðåøíî-

ñòè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (0,13 %), à ðàçìàõ ìåæäó

ìèíèìàëüíûì è ìàêñèìàëüíûì çíà÷åíèÿìè (0,46) â

íåñêîëüêî ðàç ïðåâîñõîäèò ýòó ïîãðåøíîñòü. Äëÿ àíà-

ëèòè÷åñêèõ ïàð Si 181,69 íì – Fe 187,50 íì è Si

212,41 íì – Fe 228,409 íì ñðåäíèå çíà÷åíèÿ ìàññîâûõ

äîëåé (2,17 è 2,20 %), à òàêæå ÑÊÎ (0,07 è 0,05 % ñî-

îòâåòñòâåííî) èìåþò óäîâëåòâîðèòåëüíûå ðåçóëüòàòû,

îäíàêî ðàçìàõ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà (0,25 è 0,28 %) ïðå-

âûøàåò èçâåñòíóþ ïîãðåøíîñòü. Òîëüêî äëÿ àíàëèòè-

÷åñêîé ïàðû Si 390,56 íì – Fe 371,644 íì âñå ìåòðî-

ëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè óäîâëåòâîðÿþò òðåáîâà-

íèÿì ÃÎÑÒ 27611–88. Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ óäà÷íûì âû-

áîðîì ëèíèè ñðàâíåíèÿ æåëåçà: èçìåíåíèÿ ñâåòîâûõ

ïîòîêîâ æåëåçà è êðåìíèÿ ñîâïàäàþò. Äëÿ äðóãèõ àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé êðåìíèÿ ïîäîáðàòü ëèíèè ñðàâíå-

íèÿ æåëåçà, îáåñïå÷èâàþùèå äîëãîâðåìåííóþ ïîâòî-

ðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, íå óäàëîñü.

Äàëåå ñòðîèëè ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äðóãèõ

õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ ÷óãóíà: ìàðãàíöà, õðîìà, íèêå-

ëÿ, ñåðû, ôîñôîðà. Èñïîëüçóÿ àëãîðèòìû ïðîãðàììû

«Àòîì 3.0», âûáèðàëè ëó÷øèå ãîìîëîãè÷íûå ïàðû

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé è ëèíèé ñðàâíåíèÿ.

Ðàíåå íà ñïåêòðîìåòðå Polyvac E983 ñ ôîòîýëåê-

òðîííûìè óìíîæèòåëÿìè èññëåäîâàíà ïîâòîðÿåìîñòü

ðåçóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà äëÿ äðóãèõ õèìè-

÷åñêèõ ýëåìåíòîâ. Àíàëîãè÷íàÿ ðàáîòà âûïîëíåíà íà

ìîäåðíèçèðîâàííîì ñïåêòðîìåòðå Polyvac E983 ñ

ÌÀÝÑ. Ðåçóëüòàòû ïðîâåäåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 4 è 5. Âèäíî, ÷òî ñòàòèñòè÷åñêèå ïà-

ðàìåòðû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ñðåäíåå êâàäðàòè÷-

íîå îòêëîíåíèå ÑÊÎ, îòíîñèòåëüíîå ñðåäíåå êâàäðà-

òè÷íîå îòêëîíåíèå ÎÑÊÎ, ðàçìàõ ðåçóëüòàòîâ, âîñ-

ïðîèçâåäåííîå çíà÷åíèå ìàññîâîé äîëè õèìè÷åñêîãî

ýëåìåíòà â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå), ïîëó÷åííûå íà ìî-

äåðíèçèðîâàííîì ñïåêòðîìåòðå Polyvac E983-ÌÀÝÑ,

çíà÷èòåëüíî óëó÷øèëèñü íå òîëüêî äëÿ êðåìíèÿ, íî è

äëÿ ìàðãàíöà, õðîìà, íèêåëÿ, ôîñôîðà. Îäíàêî äî-

áèòüñÿ óëó÷øåíèÿ àíàëîãè÷íûõ ïîêàçàòåëåé äëÿ ñåðû

íå óäàëîñü.

Â äàëüíåéøåì íîìåíêëàòóðà àíàëèçèðóåìûõ

ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëåçà è ìåäè ðàñøèðÿëàñü: èññëå-

äîâàëèñü ñðåäíåëåãèðîâàííûå è âûñîêîëåãèðîâàííûå

ñòàëè, ëåãèðîâàííûå ÷óãóíû è áðîíçû.

Òàêèì îáðàçîì, ìîäåðíèçàöèÿ âàêóóìíîãî ñïåê-

òðîìåòðà Polyvac E983 ôèðìû Hilger Analytical, ïðåä-

íàçíà÷åííîãî äëÿ àíàëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëåçà,

ïîçâîëèëà âîññòàíîâèòü ðàáîòîñïîñîáíîñòü ïðèáîðà,
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Òàáëèöà 4. Ìàññîâûå äîëè (%) õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ÷óãóíà Ñ104, ïîëó÷åííûå íà ñïåêòðîìåòðå Polyvac

E983 ñ ôîòîýëåêòðîííûìè óìíîæèòåëÿìè

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 288,1 íì Mn 293,3 íì Cr 267,7 íì Ni 231,6 íì S 180,7 íì P 178,3 íì

11.15 2,21 1,13 0,456 0,566 0,055 0,181

11.16 2,27 1,14 0,466 0,581 0,052 0,186

11.18 2,16 1,10 0,452 0,555 0,051 0,177

11.19 2,11 1,08 0,446 0,553 0,049 0,173

11.20 2,10 1,08 0,447 0,557 0,049 0,174

11.21 2,13 1,10 0,455 0,561 0,050 0,181

11.22 2,24 1,14 0,467 0,582 0,048 0,191

11.26 2,23 1,13 0,462 0,576 0,052 0,190

11.27 2,22 1,14 0,467 0,581 0,050 0,188

11.28 2,24 1,14 0,468 0,584 0,049 0,188

11.29 2,20 1,12 0,462 0,578 0,049 0,186

11.30 2,28 1,15 0,469 0,589 0,053 0,192

11.32 2,25 1,14 0,467 0,580 0,052 0,191

11.33 2,26 1,14 0,467 0,575 0,052 0,193

11.34 2,16 1,12 0,456 0,560 0,048 0,182

11.35 2,23 1,12 0,458 0,566 0,051 0,189

11.36 2,18 1,12 0,457 0,564 0,051 0,190

11.37 2,20 1,12 0,456 0,568 0,052 0,184

11.38 2,18 1,11 0,453 0,566 0,051 0,184

11.39 2,24 1,13 0,463 0,576 0,049 0,189

Ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

Ñðåäíåå çíà÷åíèå 2,20 1,12 0,460 0,571 0,051 0,185

Îïîðíîå çíà÷åíèå 2,23 1,208 0,500 0,569 0,055 0,150

ÑÊÎ 0,052 0,020 0,007 0,011 0,002 0,006

ÎÑÊÎ, % 2,35 1,78 1,54 1,86 3,58 3,17

Ðàçìàõ, % 0,18 0,07 0,02 0,04 0,007 0,020

Äîïóñêàåìîå îòêëîíåíèå ìàññîâîé äîëè

îò îïîðíîãî çíà÷åíèÿ (ÃÎÑÒ 27611–88)

0,10 0,07 0,02 — 0,006 0,010

Ïîãðåøíîñòü (ÃÎÑÒ 27611–88) 0,13 0,08 0,03 — 0,011 0,013



óòðà÷åííóþ â ïðîöåññå äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèè, è

ðàñøèðèòü åãî âîçìîæíîñòè â öåëÿõ èññëåäîâàíèÿ õè-

ìè÷åñêîãî ñîñòàâà öâåòíûõ ñïëàâîâ.

Ñ èñïîëüçîâàíèåì àíàëèòè÷åñêîé ïàðû Si

390,56 íì – Fe 371,644 íì, îòñóòñòâóþùåé íà ñïåêòðî-

ìåòðå Polyvac E983 äî ìîäåðíèçàöèè, âîññòàíîâëåíà

ïðàâèëüíîñòü ýêñïðåññ-àíàëèçà êðåìíèÿ â ÷óãóíå â

ïîëíîì ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ÃÎÑÒ 27611–88.

Ïðèìåíåíèå àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ â êà÷åñòâå ñèñòå-

ìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ è ïðîãðàììû «Àòîì 3.0»

çíà÷èòåëüíîå óëó÷øàåò ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ÷óãóíà, ÷òî ïîäòâåðæäà-

åòñÿ èññëåäîâàíèåì äîëãîâðåìåííîé ïîâòîðÿåìîñòè

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.
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Òàáëèöà 5. Ìàññîâûå äîëè (%) õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ÷óãóíà Ñ104, ïîëó÷åííûå íà ìîäåðíèçèðîâàííîì ñïåê-

òðîìåòðå Polyvac E983 ñ ÌÀÝÑ

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 181,7 íì Si 390,5 íì Mn 192,1 íì Mn 293,3 íì Cr 267,7 íì Ni 227,0 íì S 180,7 íì P 178,3 íì

08.47 2,33 2,24 1,17 1,03 0,458 0,575 0,057 0,160

08.48 2,32 2,26 1,18 1,02 0,456 0,575 0,056 0,158

08.49 2,35 2,25 1,19 1,03 0,456 0,576 0,058 0,158

08.50 2,32 2,24 1,19 1,03 0,454 0,578 0,057 0,157

08.51 2,30 2,25 1,19 1,02 0,455 0,574 0,055 0,159

08.52 2,32 2,23 1,18 1,03 0,457 0,578 0,056 0,158

08.53 2,31 2,29 1,15 1,02 0,454 0,577 0,060 0,161

08.54 2,32 2,27 1,16 1,03 0,454 0,577 0,055 0,161

08.55 2,30 2,26 1,18 1,03 0,455 0,580 0,055 0,158

08.56 2,31 2,27 1,16 1,03 0,455 0,576 0,057 0,161

08.57 2,31 2,26 1,17 1,03 0,457 0,577 0,058 0,162

08.58 2,29 2,27 1,17 1,04 0,459 0,563 0,054 0,164

09.01 2,31 2,28 1,17 1,02 0,454 0,582 0,056 0,163

09.02 2,30 2,27 1,17 1,03 0,454 0,578 0,051 0,155

09.03 2,31 2,25 1,17 1,04 0,455 0,576 0,052 0,155

09.04 2,30 2,24 1,17 1,03 0,451 0,573 0,053 0,152

09.05 2,31 2,25 1,16 1,03 0,456 0,576 0,058 0,159

09.06 2,30 2,26 1,20 1,03 0,455 0,575 0,056 0,158

09.07 2,31 2,29 1,16 1,01 0,450 0,578 0,058 0,159

09.08 2,32 2,26 1,17 1,02 0,453 0,579 0,059 0,160

Ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

Ñðåäíåå çíà÷åíèå 2,31 2,26 1,17 1,03 0,455 0,576 0,056 0,159

Îïîðíîå çíà÷åíèå 2,23 2,23 1,208 1,208 0,500 0,569 0,055 0,150

ÑÊÎ 0,013 0,015 0,012 0,0067 0,002 0,004 0,0023 0,0029

ÎÑÊÎ, % 0,058 0,68 1,0 0,65 0,47 0,65 4,1 1,8

Ðàçìàõ, % 0,06 0,06 0,046 0,03 0,0096 0,019 0,009 0,012

Äîïóñêàåìîå îòêëîíåíèå

ìàññîâîé äîëè îò îïîðíîãî

çíà÷åíèÿ (ÃÎÑÒ 27611–88)

0,10 0,10 0,07 0,07 0,02 — 0,006 0,010

Ïîãðåøíîñòü (ÃÎÑÒ 27611–88) 0,13 0,13 0,08 0,08 0,03 — 0,011 0,013



ÓÄÊ 543.423
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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 19 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Îïèñàí îïûò ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðà ÌÔÑ-8 ñ ìíîãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ è ãåíåðàòîðîì «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ-25» äëÿ àíàëèçà ôåððîñèëèöèÿ. Ïîêàçàíà íà-

äåæíàÿ è ñòàáèëüíàÿ ðàáîòà êîìïëåêñà ïðè îáåñïå÷åíèè ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà, íîðìèðîâàííûõ ìåòîäèêîé âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé. Îòìå÷åíî ïîâûøåíèå êà÷åñò-

âà è ñêîðîñòè âûïîëíåíèÿ àíàëèçîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ôåððîñèëèöèé; àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ìíîãîêàíàëüíûé

àíàëèçàòîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ; ÌÀÝÑ.

Õèìèêî-àíàëèòè÷åñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ, îñíîâàííàÿ â

1942 ã., âõîäèò â ñîñòàâ îòêðûòîãî àêöèîíåðíîãî îá-

ùåñòâà «Êóçíåöêèå ôåððîñïëàâû». Ëàáîðàòîðèÿ ïðåä-

ïðèÿòèÿ èìååò áîëüøîé àíàëèòè÷åñêèé îïûò è ìåòî-

äè÷åñêèå íàðàáîòêè ïî àíàëèçó ñëåäóþùèõ ìàòåðèà-

ëîâ: ôåððîñèëèöèé, ìèêðîêðåìíåçåì, øëàê, êâàðöèò,

æåëåçíàÿ ñòðóæêà, âîññòàíîâèòåëè è äð.

Ëàáîðàòîðèÿ ñîñòîèò èç äâóõ ïîäðàçäåëåíèé: õè-

ìè÷åñêîãî è ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî. Îñíîâíîé çàäà-

÷åé, âûïîëíÿåìîé ñïåêòðàëüíîé ãðóïïîé ðåíòãåíîñ-

ïåêòðàëüíîãî ïîäðàçäåëåíèÿ, ÿâëÿåòñÿ àíàëèç ôåððî-

ñèëèöèÿ ìàðîê ÔÑ65 è ÔÑ75, õèìè÷åñêèé ñîñòàâ êî-

òîðûõ (ÃÎÑÒ 1415–70) ïðèâåäåí â òàáë. 1.

Ëàáîðàòîðèÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà îñíàùåíà

äâóìÿ ôîòîýëåêòðè÷åñêèìè ñèñòåìàìè ÌÔÑ-8, óñòà-

íîâëåííûìè â 1992 ã. Ãðàäóèðîâêà ñèñòåìû îñóùåñòâ-

ëÿåòñÿ ñ ïîìîùüþ îäíîðîäíûõ ðàáî÷èõ ïðîá (ââèäó

îòñóòñòâèÿ ÃÑÎ è ÑÎÏ), ïðîàíàëèçèðîâàííûõ ñòàí-

äàðòèçîâàííûìè è àòòåñòîâàííûìè ìåòîäèêàìè õèìè-

÷åñêîãî àíàëèçà. Ñïåöèàëèñòàìè ëàáîðàòîðèè ðàçðà-

áîòàíà ìåòîäèêà ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ïðèìåñåé â

ôåððîñèëèöèè [1].

Â 2005 ã. â êà÷åñòâå ýêñïåðèìåíòà áûëà ïðîâåäåíà

ìîäåðíèçàöèÿ îäíîãî èç ñïåêòðîìåòðîâ ÌÔÑ-8, çà-

êëþ÷àþùàÿñÿ â çàìåíå ôîòîóìíîæèòåëåé (ÔÝÓ) íà

ìíîãîêàíàëüíûé àíàëèçàòîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ

(ÌÀÝÑ) [2] è IBM PC-386 ñ ïðîãðàììíûì îáåñïå÷å-

íèåì «Ãðàä» íà ñîâðåìåííûé êîìïüþòåð ñ ïðîãðàìì-

íûì îáåñïå÷åíèåì «Àòîì». Àíàëèçàòîð âêëþ÷àåò 12

ôîòîäèîäíûõ ëèíååê, ðåãèñòðèðóþùèõ ñïåêòðàëüíûé

äèàïàçîí 179,5 – 397,2 íì.

Äëÿ îöåíêè âîçìîæíîñòåé ÌÀÝÑ è ïðîãðàììíîãî

îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì» áûëè ïîëíîñòüþ âîñïðîèçâåäå-

íû àíàëèòè÷åñêèå ïðîãðàììû, ïðèìåíÿåìûå íà

ÌÔÑ-8 ñ ÔÝÓ, ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàíåå âûáðàííûõ

ïàðàìåòðîâ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà, ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ è ëèíèè âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà. Ïîëó÷åííûå äàííûå ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ èìååò ðÿä òàêèõ ïðåèìóùåñòâ

ïåðåä ÔÝÓ, êàê ðàñøèðåííûé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí,

âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ ýëåìåí-

òîâ, ó÷åòà ôîíà ïîä ëèíèåé, àâòîìàòè÷åñêàÿ êîððåê-

öèÿ ñìåùåíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé (äëèòåëüíàÿ ðà-

áîòà áåç êàëèáðîâêè ïðèáîðà), óëó÷øåííûå ìåòðîëî-

ãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè. Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå

«Àòîì» ïîçâîëÿåò âèçóàëèçèðîâàòü çàðåãèñòðèðîâàí-

íûå ñïåêòðû, ñîâìåùàòü íåñêîëüêî ñïåêòðîâ, ïðî-

âîäèòü îáçîðíûé ïîëóêîëè÷åñòâåííûé àíàëèç, ó÷èòû-

âàòü ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ, îáðàáàòûâàòü ñîõðà-

íåííûå àíàëèçû, à òàêæå îñóùåñòâëÿòü ìíîãèå äðóãèå

ôóíêöèè, èìåþùèå ïðåèìóùåñòâà ïåðåä ïðîãðàìì-

íûì îáåñïå÷åíèåì «Ãðàä».

Ñëåäóþùèé ýòàï ìîäåðíèçàöèè — óñòàíîâêà

ãåíåðàòîðà ØÌ-25. Ìàëîãàáàðèòíûé è ñòàáèëüíûé â

ðàáîòå ãåíåðàòîð ïîçâîëÿåò çíà÷èòåëüíî ñíèçèòü óðî-

âåíü øóìà, îáåñïå÷èâàåò áûñòðûé ïîäáîð ðàçëè÷íûõ
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ÎÀÎ «Êóçíåöêèå ôåððîñïëàâû», ã. Íîâîêóçíåöê, Êåìåðîâ-

ñêàÿ îáë., Ðîññèÿ; e-mail: lubyanoyda@kfw.ru
2

Íîâîêóçíåöêèé ôèëèàë Òîìñêîãî ïîëèòåõíè÷åñêîãî óíèâåð-

ñèòåòà, ã. Íîâîêóçíåöê, Ðîññèÿ.

Òàáëèöà 1. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ôåððîñèëèöèÿ ìàðîê ÔÑ65 è ÔÑ75, % (íå áîëåå)

Ìàðêà Si Al Ca Ti Mn Cr S P

ÔÑ75 74 – 80 2,5 — — 0,4 0,4 0,03 0,05

ÔÑ65 63 – 68 2 — — 0,4 0,4 0,03 0,05



ðåæèìîâ è ïåðåêëþ÷åíèå ìåæäó íèìè. Îïòèìàëüíûé

ðåæèì ðàáîòû ãåíåðàòîðà ØÌ-25 ïðåäñòàâëåí íèæå.

Ðåæèì
Ãåíåðàöèÿ

òîêà

Òèï

âêëþ÷åíèÿ

×àñòîòà,

Ãö

Ñêâàæ-

íîñòü, %

Òîê,

À

Âðåìÿ,

ñ

Ñèíóñ Ïåðå-

ìåííûé

Ôàçà 90° 100 50 4 60

Â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ

áûëè îöåíåíû ïîêàçàòåëè âîñïðîèçâîäèìîñòè Ïâ,

ñõîäèìîñòè Ïñõ, òî÷íîñòè Ïò, ïîëó÷åííûå ïðè àíàëè-

çå ôåððîñèëèöèÿ ìàðêè ÔÑ75 íà ÌÔÑ-8. Ðåçóëüòàòû

îöåíêè ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3. Èç íåå âèäíî, ÷òî ïî-

ëó÷åííûå çíà÷åíèÿ íå ïðåâûøàþò êîíòðîëüíûõ íîð-

ìàòèâîâ [3].

Ýêñïëóàòàöèÿ ïîêàçàëà íàäåæíóþ è ñòàáèëüíóþ

ðàáîòó àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ ñ ïðîãðàììíûì îáåñïå÷å-

íèåì «Àòîì» è ãåíåðàòîðà ØÌ-25, à òàêæå îáåñïå÷å-

íèå ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê, íîðìèðîâàííûõ

íàó÷íî-òåõíè÷åñêîé äîêóìåíòàöèåé íà ìåòîäèêè âû-

ïîëíåíèÿ èçìåðåíèé. Ýòî ïîçâîëèëî ïîâûñèòü êà÷åñò-

âî è áûñòðîòó âûïîëíåíèÿ àíàëèçîâ. Êðîìå òîãî, äàí-

íîå îáîðóäîâàíèå áûëî îïðîáîâàíî è íà ýêñïåðòíûõ

ðàáîòàõ ïî îïðåäåëåíèþ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà äåòàëåé

èç ÷óãóíà è ñòàëåé, àâàðèéíî âûøåäøèõ èç ñòðîÿ.

Øèðîêîå èñïîëüçîâàíèå äàííîãî ñîâðåìåííîãî îáîðó-

äîâàíèÿ ïîçâîëèò íàäåæíî îïðåäåëÿòü ïðèìåñè â

ãîòîâîé ïðîäóêöèè, òåì ñàìûì ïîâûøàÿ åå ïîòðå-

áèòåëüñêèå ñâîéñòâà è êà÷åñòâî. Àíàëèç ïðèìåñåé â

ìåòàëëå íà àíàëîãè÷íîì îáîðóäîâàíèè [4] äàñò âîç-

ìîæíîñòü çíà÷èòåëüíî ïîâûñèòü êà÷åñòâî ïðîäóê-

öèè ó ïîòðåáèòåëåé [5, 6] è, êàê ïîêàçûâàåò îïûò ðà-

áîòû, ñíèçèòü ðàñõîä ëåãèðóþùèõ äîáàâîê [6] ïðè åå

ïîëó÷åíèè.
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Òàáëèöà 2. Èñïîëüçóåìûå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè è äèàïàçîí

èçìåðåíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ

Ýëåìåíò Äëèíà âîëíû, íì Äèàïàçîí èçìåðåíèé, %

Al 308,2 0,020 – 1,0

265,2 0,5 – 3,0

Ca 317,9 0,1 – 1,0

Ti 337,3 0,05 – 0,20

Mn 293,3 0,10 – 1,0

Cr 267,7 0,05 – 1,0

Si 253,2 Ëèíèÿ ñðàâíåíèÿ

Òàáëèöà 3. Ïîêàçàòåëè ñõîäèìîñòè, âîñïðîèçâîäèìîñòè è òî÷-

íîñòè

Ýëå-

ìåíò

Ïñõ Ïâ Ïò

ÌÀÝÑ
ÌÓ ÌÎ

14-1-3-90
ÌÀÝÑ

ÌÓ ÌÎ

14-1-3-90
ÌÀÝÑ

ÌÓ ÌÎ

14-1-3-90

Al 0,33 0,35 0,57 0,85 0,73 0,75

Ca 0,34 0,8 0,74

Ti 0,34 0,66 0,44

Mn 0,32 0,62 0,35

Cr 0,34 0,45 0,72



ABSTRACTS

UDC 543.423:543.08

New Multichannel Optical Spectrometers

Based on MAES Analyzers

Labusov V. A., Put’makov A. N., Zarubin I. A., and Garanin V. G.

Presented are the layout and characteristics of the new multichannel

spectrometers «Grand», «Grand-Expert», «Express” and «Aspect»,

designed on the base of modern instrument (multichannel analyzer of

emission spectra (MAES)) for measuring the intensity of spectral

lines, and data on comparative analysis of their working spectral range

and resolution with multi-channel spectrometers, developed on the

base of traditional spectrographs and quantameters after replacing the

outdated registration systems (plates and photomultipliers) for MAES.

Keywords: atomic emission spectral analysis; multi-channel spectro-

meters; spectrum analyzers; multi-element solid-state detectors; photo-

diode lines.

UDC 543.423

Arc Atomic-Emission Analysis in Geochemical Research

Vasil’eva I. E. and Shabanova E. V.

Reviewed are the main scientific events attributed to the development

of atomic-emission analysis and related applications in geochemistry.

Described are techniques of arc atomic-emission determination of 49

elements that have been developed and used at the laboratory of opti-

cal spectral analysis and standard samples (IGC SB RAS) for geologi-

cal and geochemical and geo-environmental research performed on

spectral equipment modernized at «VMK-Optoelectronics». It is

shown that analytical capabilities of arc atomic emission spectrometry

in solving geological and geochemical problems have not yet been

exhausted and further improvement in the quality of measurements

suggests developing of the spectral data processing procedures of

using information management models.

Keywords: arc atomic emission analysis; geochemistry.

UDC 543.423

Scintillation Arc Atomic Emission Analysis of Powder

Samples Using MAES with High Temporal Resolution

Shabanova E. V., Bus’ko A. E., and Vasil’eva I. E.

Considered is a potentiality of using scintillation arc atomic-emission

analysis with high-speed MAES analyzer for determination of total

contents of Au, Ag, Pt and Pd and distribution of their particles in size

in rock-, ore- and technological sample. Optimal conditions for spectra

origination spectral data processing are specified proceeding from

the study of the statistical properties of analytical signals. The determi-

nation limits for Au, Ag, Pt and Pd are 0.004, 0.05, 0.03 and

0.0013 g�ton, respectively. New data on a granulometric composition

of Au, Ag, Pt and Pd particles having a size more than 2 ìm in the ma-

terial of 14 standard samples of rocks and ores of various compositions

are presented.

Keywords: scintillation arc atomic emission analysis; MAES with

high temporal resolution; geological specimens; gold; silver; platinum;

palladium.

UDC 543.423

Potentialities of Using Two-Jet Arc Plasmatron

in Atomic-Emission Spectral Analysis

of High-Purity Substances and Biological Samples

Zaksas N. P.

Considered are potentialities of using two-jet arc plasmatron in high-

power atomic-emission spectral analysis of high-purity substances and

different biological samples. Weak matrix effects allow application a

unified approach to analysis of samples of different composition and

use standard sample based on graphite powder. Discussed are the ad-

vantages and limitations of this approach.

Keywords: two-jet arc plasma; high-purity materials; biological samp-

les; matrix effects; spectroscopic buffer.

UDC 543.423

High-Speed MAES Analyzers

with Gigabit Ethernet Interface

Selyunin D. O., Babin S. A., and Labusov V. A.

The functional chart for developing high-speed analyzers using Giga-

bit Ethernet interface is designed to meet the challenges of the scintil-

lation atomic-emission spectral analysis. Minimum exposure time of

the analyzers will be 3 msec at simyltaneous reading up to 50 lines of

photodiodes in the assembly. Developed is a high-speed MAES ana-

lyzer for «Grand» spectrometer with the minimum exposure time of

3 msec, which contains 12 photodiode lines arranged in a 500-mm arc.

Keywords: time-resolved spectroscopy; atomic emission spectral ana-

lysis; scintillation; multi-element solid-state detectors.

UDC 543.423

Identification of Molecular Bands in Atomic Emission

Spectra Recorded with MAES Analyzers

Pelipasov O. V., Labusov V. A., and Semenov Z. V.

Molecular emission bands of diatomic molecules CN, N
2
, N

2


, OH, C

2
,

NO, as well as the absorption band of O2 are found in atomic emission

spectra, excited in the air and recorded with MAES analyzers. The

wavelengths of the molecular band lines are carried in the «Atom»

software database of spectral lines and used in profiling the spectro-

scopic instruments.

Keywords: electronic spectrum; atomic emission spectrum; the fine

structure of a diatomic molecule; identification of molecular spectra.

UDC 543.423.1:54.08

Potentialities and Prospects of a Kinetic Spectral Method

for Studying the Distribution of Noble Metals

in Rocks and Ores

Zayakina S. B., Anoshin G. N., Put’makov A. N., and Veryaskin A. F.

Most emerging area in modern geology is attributed to the study of

natural nanoparticles of noble metals. The study of noble metals pres-

ent in rocks and ores in the form of nanoparticles suggests the develop-

ment of new precise instrumental methods of analysis. Kinetic spectral

method for determination of the distribution of the particles of noble

metals in mass and concentration of the desired elements in the dis-

persed sample is an extension of a well-known scintillation emission

spectral analysis on the basis of a new system of spectra recording,

which provides entirely new opportunities for studying the materials.

The method is exemplified in a trial research of gold-fields in East

Kazakhstan. The proposed method gives geochemists a powerful tool

for provides information on the element deportment in the sample.

Keywords: noble metals; nanoparticles; scintillation emission spectral

analysis; kinetic spectral method.

UDC 543.423

«Thunderball» Programmable Generators

for Atomic-Emission Spectra Excitation

Garanin V. G. and Rashchenko V. V.

Presented is a review of arc and spark generators of electric discharges

(«Thunderball» series) for atomic-emission spectral analysis produced

at «VMK-Optoelectronics». We discuss the basic requirements to a

modern generator, give a brief description and present functional

charts of «Thunderball» generators.

Keywords: atomic-emission analysis; generator; arc discharge; spark

discharge; spilling method.

UDC 543.423

Two-Pulse Laser Source of Atomic Emission

Spectra Excitation

Smolin D. V., Labusov V. A., Garanin V. G., and Kuznetsov S. N.

Presented is a two-pulse laser source for excitation of atomic emission

spectra which allows the analysis of any solid sample — metal,
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mineral, glass, etc. — using a multichannel spectrometer with MAES

analyzers. Demonstrated is a ten-fold increase in the intensity of spec-

tral lines of determinable elements at the time delay between pulses

ranging from 1 to 60 msec. Optimum energy density of laser radiation

100 – 150 J�cm
2

is specified.

Keywords: laser atomic-emission spectrometry; ablation; solid-state

YAG: Nd laser with electro-optic Q-switching; two-pulse irradiation re-

gime.

UDC 543.423

«Vesuvius-3» Universal Generator

Borovikov V. M., Petrochenko D. V.,

Put’makov A. N., and Selyunin D. O.

We report on a universal generator «Vesuvius-3». Presented is a func-

tional chart, operation modes and controls of the generator. Features of

the generator operation in condition of alternative, intermittent, and

combined discharges are presented. We also report on single-pulse dis-

charge capabilities. Recommendations on the use of certain generator

regimes for the analysis of various materials are given.

Keywords: atomic emission spectral analysis; the source of excitation

spectra; arc discharge; combined discharge; pulse discharge.

UDC 543.423

Universal spectroanalytical holder «Crystal»

Put’makov A. N., Pechurkin V. I., Popkov V. A., and Selyunin D. O.

We report on the development of a universal spectroanalytical tripod

«Crystal». Presented are design features of the tripod, new electrode

holders and stroke mechanisms. Shown are the possibilities of accu-

rate positioning of the analytical gap: by the shadow picture on the

intermediate diaphragm, fixed by the caliber, and semi-automatic

positioning using a stepper. A compatibility of the key parts of the

developed unit with the elements of existing Soviet-made holders is

marked.

Keywords: atomic emission spectral analysis; spectroanalytical holder;

electrode holders.

UDC 543.423:543.08

Software for Atomic-Emission Spectral Analysis («Atom»)

Garanin V. G., Neklyudov O. A., Petrochenko D. V.,

Semenov Z. V., Shatalov I. G., and Pankratov S. V.

Considered are the basic features and functions of the modern software

«Atom». The software is an important part of a MAES analyzer used

in laboratories to increase the level of automation in atomic-emission

spectral analysis.

Keywords: atomic emission spectral analysis; software multi-channel

spectrometer; MAES analyzer; automation.

UDC 543.423

Automatic Profiling of Multi-Channel Spectrometer

with MAES Analyzers

Shatalov I. G., Labusov V. A., O. A. Neklyudov, and Pankratov S. V.

Considered is an operation concept of the automatic profiling algo-

rithm: to set up a correspondence between a wavelength of recorded

radiation and a number of photodiode in multichip assemblies of

photodiode lines of MAES analyzers being part of multi-channel spec-

trometers. The algorithm is based on fitting the power polynomial

coefficients which provide maximum coincidence between the lines

from a database and recorded spectral lines of the elements using the

correlation function. The algorithm is implemented in the «Atom»

software.

Keywords: correlation function; profiling; multichannel spectrometers;

spectrum analyzers; multi-element solid-state detectors; photodiode

lines.

UDC 543.423.1, 004.932.2

Automation of Atomic-Emission Spectral Analysis

Using Video Monitoring

Semenov Z. V., Neklyudov O. A., Strokov I. I., and Garanin V. G.

Reported is the development of control programs for spectroanalytical

holder «Globule» and for a laser source of excitation of atomic emis-

sion spectra with the use of video camera. As for the holder, we imple-

mented automatic positioning of the electrodes, their initial position-

ing and stabilization of the inter-electrode spacing upon electric arc

excitation of spectra. As for the laser source we made use of automatic

transfer over the sample surface between the points specified by the

user and laser-induced excitation of atomic-emission spectra at the

points. The program allows one to line up additional cameras, e.g., to

record indications of analog devices. Images shot upon excitation of

the sample are saved at a given periodicity together with the recorded

spectrum. Both management control programs are realized in the form

of programming module for the software «Atom 3.2».

Keywords: atomic emission spectral analysis; sources of spectrum ex-

citation; video monitoring; video camera.

UDC 543.423

Optimization of Conditions for Atomic-Emission

Spectral Analysis of Graphite-Based Powder Samples

of Complex Composition

Otmakhov V. I. and Petrova E. V.

An excitation source «Vesuvius-3» and software «Atom» are used to

study and develop various modes of spectral analysis of graphite-

based powder samples. Analysis of the burnout curves, the current-

voltage characteristics of electrical discharges and plasma parameters

allowed us to evaluate their influence on the formation of analytical

signals of the sample elements. The results are used to develop a basic

model of the procedure which provides the best quality of measure-

ments and put forward a metrological approach to correcting these in-

dicators in analysis of the real objects.

Keywords: atomic-emission analysis; graphite base; metrological cha-

racteristics; reference materials; modes of electrical discharge; alterna-

ting current; intermittent alternating current; intermittent direct current;

the plasma parameters; the real object; the matrix elements.

UDC 543.423

The Use of Small-Sized Spectrometer «Kolibri-2»

in the Atomic-Emission Analysis

Zarubin I. A., Garanin V. G., and Labusov V. A.

Presented are the results of using small-sized spectrometer «Kolibri-

2» in atomic-emission analysis. Due to a low level of the background

radiation the spectrometer is successfully used for simultaneous deter-

mination of low concentrations of alkali and alkaline earth metals in

flame photometry. Tunable spectral range and a small size enable to

incorporate the device into current systems of atomic-emission analy-

sis to improve their working spectral range. High performance of the

spectrometer makes it possible to record spectra of individual pulses

from the source of the spectrum excitation operating at a frequency of

500 Hz, thus providing analysis of oxide inclusions in steels.

Keywords: atomic emission spectral analysis; miniature spectrometers;

flame photometry; photodiode line.

UDC 543.42.062

The Use of a Multichannel Spectrometer «Kolibri-2»

for the Analysis of Lithium Compounds

by Flame Photometry

Matveeva A. G. and Gapeeva S. I.

Presented is a technique for measuring lithium, potassium and sodium

content in lithium process solutions by flame photometric method.

Studied is the influence of the lithium base of the sample on the results

of analysis of potassium and sodium, as well as the cross effect of

potassium and sodium. Optimal conditions of analysis are specified.

The quantification limit is 0.25 mg�dm
3

for potassium and sodium and

0.01 mg�dm
3

for lithium, respectively. The in-process error sensing is

carried out using certified mixtures. The developed method is shown
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to be rather promising in determination of the impurities, and large

concentrations of alkali and alkaline earth metals in the samples, and

can be also recommended for rapid control of technological (process)

solutions of lithium and wastewater.

Keywords: atomic emission spectral analysis; flame photometric

method, multi-channel spectrometer, MAES analyzer; software

«Atom»; lithium.

UDC 543.423

Recovery of the Radiation Intensity Distribution

at the Surface of a Multi-Element Solid State Detector

Vashchenko P. V., Labusov V. A., and Likhachev A. V.

We describe an algebraic method for solving the inverse problem to re-

cover the radiation intensity distribution at the surface of the

photodiode line. A set of recorded time-invariant spectra that differ in

a relative position regarding the photodiode line is taken as a set of ini-

tial data. The recovered spectrum is characterized by a higher resolu-

tion compared to each of the spectra recorded.

Keywords: spectroscopy; atomic emission spectral analysis; aperture

characteristics; multi-element solid-state detectors; solution of the in-

verse problem.

UDC 543.423

Study of Plasma Chemical Composition

in Production of Thin Films and Coatings Using

the Spectrometer «Kolibri-2»

Shayapov V. R., Rogov A. B., Rumyantsev Yu. M.,

Ayupov B. M., Labusov V. A., and Zarubin I. A.

Considered is application of the spectrometer «Kolibri-2» to the study

of plasma chemical composition in plasma-chemical decomposition of

hexamethyldisilazane and microplasma synthesis of oxide coating on

aluminum alloy in silicate-alkaline electrolyte. It is shown that the

spectrometer provides the desired high sensitivity, high-speed perfor-

mance, automatic registration of the spectra with a given temporal

resolution.

Keywords: plasma-chemical processes, optical emission spectroscopy,

multi-channel spectrometers.

UDC 543.423

Application of MAES Analyzer to Grade Identification

of Rubber Mixtures

Kokhanovskii A. É.

The possibility of using the method of atomic emission spectroscopy

for identification of the rubber mixtures by incinerated trace of spec-

tral lines of metals present in the spectrum is demonstrated. The

method developed for integrated atomic-emission spectral analysis

with MAES analyzer provides rapid and reliably determination of the

rubber mixture grade used in production of general rubber goods.

Keywords: atomic emission spectral analysis; rubber mix; general

rubber goods; MAES analyzer.

UDC 535.247.4

Application of a Spectrometer «Kolibri-2»

to the Study of Solids

Ayupov B. M. and Shayapov V. R.

Presented are the results of using a «Kolibri-2» spectrometer in differ-

ent spectrophotometric applications. Presented are functional schemes

of devices, which enable recording the reflection spectra at angles of

light incidence on the sample equal to 20, 45 and 70°, and 0° at a fixed

position of the light spot on the sample, the reflection spectra of pow-

ders, and the transmission spectra of plates about a millimeter thick.

Keywords: visible light; reflection spectra; transmission spectra; mul-

tichannel spectrometers.

UDC 543.423.1

Study of the Uncertainty in Analysis of Non-Ferrous and

Rare Metals by Arc Atomic-Emission Method Using MAES

Petrov A. M., Baranovskaya V. B., and Karpov Yu. A.

Studied and assessed are the sources of uncertainty in determination of

the impurities in pure ferrous and rare metals by arc atomic-emission

method and spectra recording on a MAES analyzer. Calculated is the

value of the uncertainty obtained at each stage of the analysis. The ap-

proach is developed, which provides further improvement of the

metrological characteristics of the method by minimizing most signifi-

cant sources of the uncertainty in analysis.

Keywords: arc atomic emission analysis; MAES; uncertainty; non-fer-

rous and rare metals.

UDC 543.423

State Standard Samples of Composition for Silver and Gold

Sergienko D. A., Sergienko N. D.,

Berezikov N. A., and Sakhanskaya I. N.

Presented is information regarding the development and preliminary

certification of the State standard samples of silver and gold. The het-

erogeneity of the samples is evaluated by emission spectral analysis

for a monolithic material on using domestic and foreign-made spectral

equipment. An emphasis is made on a substantial increase in the qual-

ity of the developed samples compared to previous ones.

Keywords: State standard samples; silver; gold; atomic-emission spect-

ral analysis; MAES.

UDC 543:432

Experience in Analysis of Fine and Base Gold

at the Novosibirsk Refinery

Kiriyanko V. G., Radchenko E. O.,

Mal’tsev A. V., and Put’makov A. N.

Presented is an experience of using MAES analyzer in analysis of fine

gold. Described is a procedure of sample preparation, modes of spectra

recording for the wavelengths used. Considered are some aspects of

switching to analysis of a base gold alloy.

Keywords: fine gold; base gold; atomic-emission analysis; MAES

analyzers.

UDC 543.423

Determination of Metals and Alloys in Vacuum

Atomic Emission Spectrometer «Grand Expert»

Garanin V. G., Zarubin I. A., Labusov V. A.,

Selyunin D. O., and Saushkin M. S.

Presented are the results of analysis of iron-, copper- and alumi-

num-based alloys on a «Grand Expert» vacuum spectrometer. Con-

sidered are the features of the spectrometer, modes of analysis and pa-

rameters of the calibration curves. It is shown that in conditions of

compositional uniformity of the work samples the spectrometer can si-

multaneously determine the impurity and alloying elements in few

minutes.

Keywords: atomic emission spectral analysis; high-alloy steel; bronze;

aluminum alloys; MAES analyzer; spectrometer «Grand Expert».

UDC 543.422.8

Operating Experience for a DFS-51 Upgraded Spectrometer

with MAES and «Thunderball-250» Generator Produces

at «VMK-Optoelectronics”

Samoplyas V. N. and Gavrilyukov N. N.

Considered is an experience of using a DFS-51 spectrometer in combi-

nation with a MAES analyzer and «Thunderball-250» generator.

Presented are the results of spectrometric analysis of carbon steel, cast

and pig iron, highly alloyed steel, copper and aluminum alloys, modes

of analysis, and parameters of calibration curves.

Keywords: atomic emission spectral analysis; steel; iron; copper;

aluminum alloys; multi-channel analyzer of emission spectra; MAES.
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UDC 543.423

Modification of a Polyvac E983 (Hilger Analytical)

Vacuum Emission Spectrometer with a Multichannel

Analyzer of Emission Spectra (MAES)

Sarycheva N. A. and Kondrasheva M. E.

Presented are the results of upgrading a Polyvac E983 vacuum emis-

sion spectrometer (Hilger Analytical) using a MAES multichannel an-

alyzer of emission spectra («VMK-Optoelectronics»). Thus we man-

aged to recover the device and expand the capabilities of the device.

Compared are the metrological characteristics of four analytical pairs

of lines in analysis of silicon present in iron to choose an analytic pair

(Si 390.56 nm – Fe 371.644 nm), which revealed the best long-term

repeatability of test results. The repeatability of the spectral analysis

data obtained on an upgraded spectrometer Polyvac E983-Maes for

silicon, manganese, chromium, nickel, sulfur, phosphorus, and iron is

compared with the results obtained previously on a spectrometer

Polyvac E983 with photomultipliers.

Keywords: atomic emission spectral analysis; cast iron; multi-channel

analyzer of emission spectra; MAES.

UDC 543.423

Experience of Using MAES with Specialized

Software «Atom» and «Thunderball-25» Generator

in the Chemical-Analytical Laboratory

at the JSC «Kuznetskie Ferrosplavy»

Litvinovskaya N. M., Minaeva V. I., Svistulin V. N.,

ubyanoi D. A., and Lubyanaya S. V.

Presented is an experience of using a MFS-8 spectrometer with a

MAES multichannel analyzer of emission spectra in combination with

a «Thunderball-25» generator in analysis of ferrosilicon. A reliable

and stable functioning of the system is shown to ensure the metro-

logical characteristics of analysis scaled to measuring procedure at in-

creased quality and speed of analysis.

Keywords: ferrosilicon; atomic emission spectral analysis; multi-chan-

nel analyzer of emission spectra; MAES.
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