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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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Ñ ôèëüòðîì

Áåç ôèëüòðà

I, %

0,3

0,2

0,1

392,3 392,4 392,5 392,6 392,7 392,8 392,9 ë, íì

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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0 01,5 1,53 34,5 4,56 67,5 7,59 910,5 10,5t, ñ t, ñ

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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