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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 7 îêòÿáðÿ 2014 ã.

Ïðåäñòàâëåí îïûò àíàëèçà ìåòàëëè÷åñêèõ ïðîá ìåäè è ðóòåíèÿ, à òàêæå ïîðîøêîâûõ ãåîëîãè÷å-

ñêèõ ïðîá. Îïèñàíû ïàðàìåòðû ó÷åòà âðåìåíè ïîñòóïëåíèÿ ýëåìåíòîâ â äóãîâîé ðàçðÿä, ðåæèìû

àíàëèçà è ïàðàìåòðû ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ. Ïîêàçàíû âîçìîæíîñòè ñíèæåíèÿ ïðåäåëîâ îá-

íàðóæåíèÿ è óëó÷øåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ñïëàâû; àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ; ÏÎ

«Àòîì»; ãëîáóëüíàÿ äóãà.

Áîëüøîå êîëè÷åñòâî àòîìíî-ýìèññèîííûõ ìåòîäèê

àíàëèçà îñíîâàíî íà äîñòàòî÷íî äëèòåëüíîì äóãîâîì

âîçáóæäåíèè ñïåêòðîâ èññëåäóåìûõ ïðîá, íàõîäÿùèõ-

ñÿ â ðàñïëàâëåííîì ñîñòîÿíèè. Ñóùåñòâóåò ñïåöèàëü-

íûé îáùåïðèíÿòûé òåðìèí äëÿ îáîçíà÷åíèÿ òàêîãî

ñïîñîáà àíàëèçà — «ãëîáóëüíàÿ äóãà».

Äàííûé ñïîñîá ïîçâîëÿåò äîñòè÷ü õîðîøèõ ðå-

çóëüòàòîâ çà ñ÷åò äîâîëüíî áûñòðîãî ïåðåâîäà òâåðäîé

ïðîáû ìåòàëëà èëè îêñèäà â ðàñïëàâ íåïîñðåäñòâåííî

íà ãðàôèòîâîì ýëåêòðîäå â ñïåêòðîàíàëèòè÷åñêîì

øòàòèâå.

Ïðè âûáîðå óñëîâèé äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà

êàïëè ðàñïëàâà (ãëîáóëû) ñëåäóåò ó÷åñòü ðàçìåðû ãðà-

ôèòîâîãî ýëåêòðîäà, òåìïåðàòóðó ïëàâëåíèÿ ìåòàëëà,

îáåñïå÷èòü òåïëîîòâîä, äîñòàòî÷íûé äëÿ ñîõðàíåíèÿ

ãëîáóëû â ñòàáèëüíîì ñîñòîÿíèè, à òàêæå ïðåäîòâðà-

òèòü åå çàêèïàíèå è ñîñêàêèâàíèå. Ïðè ñîáëþäåíèè

óêàçàííûõ óñëîâèé ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïðàêòè÷å-
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ñêè âñåãäà óäîâëåòâîðÿþò íîðìàòèâíûì òðåáîâàíèÿì

ìåòîäèê àíàëèçà [1 – 5].

Ñïîñîáîì ãëîáóëüíîé äóãè àíàëèçèðóþò âûñîêî-

÷èñòûå ìåäü, ñâèíåö, êîáàëüò, íèêåëü, çîëîòî, ïëàòèíó

è äðóãèå ìåòàëëû, èñïîëüçóÿ îòðàáîòàííûå ìåòîäèêè

[1 – 7]. Êàê ïðàâèëî, îñíîâíîé ðàñ÷åò àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà â òàêèõ ìåòîäèêàõ ïðîèçâîäèòñÿ èíòåãðàëü-

íûì ñïîñîáîì — çà âñå âðåìÿ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà

ïðè îäíîì ðåæèìå ðàáîòû ãåíåðàòîðà äóãè.

Ýâîëþöèÿ ïàðàìåòðîâ àíàëèçà ñ ó÷åòîì ôðàêöè-

îííîãî ïîñòóïëåíèÿ. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñíîãî ñî-

ñòàâà êàòîäíîé ìåäè ñîâðåìåííûé ÃÎÑÒ 31382–2009

[2] ïðåäóñìàòðèâàåò àíàëèç òàáëåòêè èç îêñèäà ìåäè

â äâóõ ïîñëåäîâàòåëüíûõ ðåæèìàõ — àíîäíîì è êà-

òîäíîì. Òàêîé æå ðåæèì áûë óêàçàí è â ïðåäûäóùåé

âåðñèè ÃÎÑÒ 27981.3–88. Ñ ïîìîùüþ àíàëèçàòîðà

ÌÀÝÑ ìåòîäèêà ðåàëèçîâàíà äîñòàòî÷íî äàâíî — íà

ðèñ. 1 ïîêàçàíû íàñòðîéêè 2001 – 2004 ãã. â ïðîãðàì-

ìå «Àòîì 2.04 – 2.10». Ñ ó÷åòîì âîçìîæíîñòåé ïåðñî-

íàëüíûõ êîìïüþòåðîâ òåõ ëåò àíàëèç êàòîäíîé ìåäè

ïðîâîäèëè â ðåæèìå îäèíàêîâûõ ïî äëèòåëüíîñòè ýêñ-

ïîçèöèé, êîãäà îäíó ÷àñòü ýëåìåíòîâ îïðåäåëÿëè â

ïåðâîé ïîëîâèíå, à äðóãóþ ÷àñòü — âî âòîðîé ïîëîâè-

íå îáùåãî âðåìåíè ýêñïîçèöèè. Ñðåäíèé îáúåì èí-

ôîðìàöèè äëÿ îäíîãî èçìåðåíèÿ ñîñòàâëÿë 100 –

300 Êá. Ðàñ÷åò èíòåíñèâíîñòåé âûïîëíÿëè ñðàçó ïî-

ñëå ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ è äëÿ ïðàâèëüíîãî âû÷èñëå-

íèÿ ñëåäîâàëî çàðàíåå çàäàòü âñå ïàðàìåòðû äëÿ âñåõ

ëèíèé. Â äîëãîâðåìåííîé ïàìÿòè êîìïüþòåðà îáû÷íî

õðàíèëñÿ òîëüêî îáùèé ñðåäíèé ñïåêòð.

Ïîõîæèå íàñòðîéêè â ïðîãðàììå «Àòîì 2.04 –

2.10» ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 2, íî àíàëèç êàòîäíîé

ìåäè ïðîâîäèòñÿ â ðåæèìå ðàçíûõ ïî äëèòåëüíîñòè

ýêñïîçèöèé. Óêàçàííûé ðåæèì ðåàëèçîâàí â ïðîãðàì-

ìå ñëåäóþùèì îáðàçîì: âñÿ ýêñïîçèöèÿ ðàçäåëÿåòñÿ

íà ñåìü îäèíàêîâûõ ñåêöèé, îäíó ÷àñòü ýëåìåíòîâ îï-

ðåäåëÿþò â òå÷åíèå ïåðâûõ ÷åòûðåõ ñåêöèé ýêñïîçè-

öèè, à äðóãóþ — â òå÷åíèå ñëåäóþùèõ òðåõ. Ñðåäíèé

îáúåì èíôîðìàöèè äëÿ îäíîãî èçìåðåíèÿ òàêæå ñî-

ñòàâëÿåò 100 – 300 Êá, êàê è â ïåðâîì âàðèàíòå.

Áîëåå ñîâðåìåííàÿ ïðîãðàììà «Àòîì 3» ñìîãëà

îáåñïå÷èòü àíàëèç êàòîäíîé ìåäè â ðåæèìå ëþáûõ ïî

äëèòåëüíîñòè ýêñïîçèöèé (ëþáîãî êîëè÷åñòâà). Íà

ðèñ. 3 ïîêàçàí àíàëîã íàñòðîåê ñ ðàâíûìè ýêñïîçèöèÿ-
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Ðèñ. 1. Íàñòðîéêè àíàëèçà ìåäè â ïðîãðàììå «Àòîì

2.04 – 2.10» ñ îäèíàêîâûìè ïî âðåìåíè ÷àñòÿìè ýêñïîçèöèè

Ðèñ. 2. Íàñòðîéêè àíàëèçà ìåäè â ïðîãðàììå «Àòîì 2.04 –

2.10» ñ ðàçíûìè âðåìåíàìè ÷àñòåé ýêñïîçèöèè

Ðèñ. 3. Íàñòðîéêè àíàëèçà

ìåäè â ïðîãðàììå «Àòîì

3.2» ñ îäèíàêîâûìè ïî âðå-

ìåíè ÷àñòÿìè ýêñïîçèöèè



ìè. Ñðåäíèé îáúåì èíôîðìàöèè äëÿ îäíîãî èçìåðå-

íèÿ — 300 – 500 Êá. Ãëàâíûì îòëè÷èåì îò ïðîãðàììû

«Àòîì 2» ÿâëÿþòñÿ õðàíåíèå âñåõ ÷àñòåé ýêñïîçèöèé â

âèäå îòäåëüíûõ ñïåêòðîâ è âîçìîæíîñòü ïðîâåäåíèÿ

ðàñ÷åòà â ëþáîå âðåìÿ ïîñëå îêîí÷àíèÿ àíàëèçà.

Òàêèì îáðàçîì, ìîæíî äîáàâëÿòü íîâûå ëèíèè è

ðàññìàòðèâàòü ñïåêòðû â ïîëíîì îáúåìå ïîñëå èõ

ðåãèñòðàöèè.

Î÷åâèäíî, ÷òî ðàçäåëåíèå âñåé ýêñïîçèöèè íà âðå-

ìåííûå îòðåçêè ìîæíî èñïîëüçîâàòü â ëþáûõ ìåòîäè-

êàõ, íàïðèìåð, ïðè àíàëèçå ãåîëîãè÷åñêèõ ïîðîøêîâ

ìåòîäîì èñïàðåíèÿ èç êðàòåðà ýëåêòðîäà. Íà ðèñ. 4

ïðèâåäåíû íàñòðîéêè äëÿ ñëó÷àÿ ðàâíûõ ïî äëèòåëü-

íîñòè ýêñïîçèöèé (3 çà 100 ñ). Ïî ìåòîäèêå â êîíöå

âòîðîé ÷àñòè âêëþ÷àåòñÿ ïîâûøåííûé òîê äóãè, ïðè

ýòîì ëåãêîëåòó÷èå ýëåìåíòû (Co, Cr, Cu, Sb è ò.ä.) îï-

ðåäåëÿþò â ïåðâîé ÷àñòè, ñðåäíåëåòó÷èå ýëåìåíòû

(Mn, Ni è ò.ä.) — âî âòîðîé, à òðóäíîëåòó÷èå (Nb, Sc è

ò.ä.) — â òðåòüåé ÷àñòè ýêñïîçèöèè. Ñðåäíèé îáúåì

èíôîðìàöèè äëÿ îäíîãî èçìåðåíèÿ — 400 – 500 Êá.

Ïðè ðàáîòå ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ â ñëó÷àå ïðè-

ìåíåíèÿ ñîâðåìåííîé ïðîãðàììû «Àòîì 3.3» [8 – 10]

âîçìîæíû íîâàÿ äîïîëíèòåëüíàÿ ìàòåìàòè÷åñêàÿ îá-

ðàáîòêà è ó÷åò ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ ýëåìåíòîâ

â ïëàçìó äóãè. Ñîâðåìåííàÿ âåðñèè ÏÎ «Àòîì 3.3»

(ðèñ. 5) îáåñïå÷èâàåò çàïèñè ó÷àñòêà ñïåêòðà äëÿ âñåõ

íàêîïëåíèé ïîëíîãî âðåìåíè ýêñïîçèöèé (ëþáîãî êî-

ëè÷åñòâà), è äëÿ êàæäîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè óñòàíàâ-

ëèâàþò ñîáñòâåííûå íàñòðîéêè ðàñ÷åòà àíàëèòè÷åñêî-

ãî ñèãíàëà. Ñðåäíèé îáúåì èíôîðìàöèè äëÿ îäíîãî

èçìåðåíèÿ ñîñòàâëÿåò 400 Êá – 2 Ìá. Òàêèì îáðàçîì

äîñòèãàåòñÿ ïîëíàÿ óíèâåðñàëüíîñòü ïðè ó÷åòå ôðàê-

öèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ.

Ó÷åò ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ ïðèìåñåé ïðè

àíàëèçå ìåòàëëè÷åñêîãî ðóòåíèÿ. Ïðè ñèëüíî ðàçëè-

÷àþùèõñÿ òåìïåðàòóðàõ ïëàâëåíèÿ îñíîâû (ìåòàëëà)
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Ðèñ. 4. Íàñòðîéêè â ïðî-

ãðàììå «Àòîì 3.2» äëÿ àíà-

ëèçà ïîðîøêîâ ãåîëîãè-

÷åñêèõ ïðîá (èñïàðåíèå èç

êðàòåðà) ñ îäèíàêîâûìè ïî

âðåìåíè ÷àñòÿìè ýêñïî-

çèöèè

Ðèñ. 5. Íàñòðîéêè â ïðîãðàììå «Àòîì 3.3» äëÿ îïðåäåëåíèÿ äðàãìåòàëëîâ â ãåîëîãè÷åñêèõ ïðîáàõ ìåòîäîì ïðîñûïêè —

ñöèíòèëëÿöèè



è ïðèìåñåé èõ ôðàêöèîííîå ïîñòóïëåíèå â ïëàçìó

äóãè íàèáîëåå çàìåòíî ïðîÿâëÿåòñÿ. Íàïðèìåð, ðó-

òåíèé ÿâëÿåòñÿ î÷åíü òóãîïëàâêèì ìåòàëëîì ñ òåì-

ïåðàòóðîé ïëàâëåíèÿ áîëåå 2330 °C. Î÷åâèäíî, ÷òî

ïîääåðæàíèå ñòàáèëüíîé ãëîáóëû, îáðàçîâàííîé ðàñ-

ïëàâëåííûì ðóòåíèåì, òðåáóåò âûñîêèõ ýíåðãîçàòðàò.

Â ÷àñòíîñòè, â ýêñïåðèìåíòàõ, ïðîâåäåííûõ ïðè àíà-

ëèçå ìåòàëëè÷åñêîãî ðóòåíèÿ, èñïîëüçîâàëè äóãó ïî-

ñòîÿííîãî òîêà ñ äâóìÿ ñòóïåíÿìè 10 è 14 À, âîçáóæ-

äàåìóþ ãåíåðàòîðîì «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ-40». Äëèòåëü-

íîñòü ñòóïåíåé â 45 ñ îáåñïå÷èëà ñòàáèëüíîå ðàñïëàâ-

ëåíèå è ïîääåðæàíèå ðàñïëàâà â ðåæèìå ðàâíîìåðíî-

ãî èñïàðåíèÿ.

Â òàêîì ðåæèìå àíàëèçà ëåãêîïëàâêèå ýëåìåíòû,

ñîäåðæàùèåñÿ â èññëåäóåìûõ ïðîáàõ, äîëæíû áûñòðî

«ïîêèäàòü» ãëîáóëó. Ðàññìîòðèì ýòî ïðåäïîëîæåíèå

íà ïðèìåðå ñâèíöà. Íà ðèñ. 6 ïðåäñòàâëåí ó÷àñòîê

ñïåêòðà ñ ëèíèåé ñâèíöà 283,3 íì, ïîëó÷åííûé ïðè

àíàëèçå ìåòàëëè÷åñêîãî ðóòåíèÿ. Ðàçíèöà èíòåíñèâ-

íîñòåé ëèíèé ñâèíöà âèçóàëüíî çàìåòíà, íî íåâåëèêà,

îñîáåííî äëÿ ïðîáû ñ ìèíèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì

ñâèíöà 0,00002 % ìàññ. (ñèíÿÿ ëèíèÿ) â ñðàâíåíèè ñ

0,001 % ìàññ. (îðàíæåâàÿ ëèíèÿ). ×åðíûì öâåòîì îáî-

çíà÷åí ñïåêòð ïðîáû ñ ñîäåðæàíèåì ñâèíöà

0,004 % ìàññ.

Íà ðèñ. 7 ïðèâåäåíû êðèâûå âûãîðàíèÿ ñâèíöà â

ïðîáàõ ðóòåíèÿ, ñîäåðæàùèõ 0,004 (ãîëóáîé), 0,001

(ñèíèé), 0,00002 (÷åðíûé) % ìàññ Pb. Õîðîøî âèäíî,

÷òî âðåìÿ ñâå÷åíèÿ ëèíèè ñâèíöà ñîñòàâëÿåò âñåãî

15 – 20 ñ. Ñ ó÷åòîì òåìïåðàòóð ïëàâëåíèÿ (327 °C) è

êèïåíèÿ (1749 °C) ýòî âïîëíå îáúÿñíèìî. Ïîõîæàÿ

êàðòèíà íàáëþäàåòñÿ äëÿ áîëüøèíñòâà ëåãêîïëàâêèõ

ýëåìåíòîâ. Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ðàçíîãî õàðàêòåðà âû-

ãîðàíèÿ íà ðèñ. 8 ïðèâåäåíû ãðàôèêè äëÿ ìåäè è ìàã-

íèÿ ñ òåìïåðàòóðàìè ïëàâëåíèÿ 1083 è 650 °C (êèïå-

íèÿ 2595 è 1090 °C) ñîîòâåòñòâåííî.

Îñîáî ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî êîððåëÿöèÿ âðåìåíè

ïîñòóïëåíèÿ â ïëàçìó äóãè ñ òåìïåðàòóðîé ïëàâëåíèÿ

ýëåìåíòà íàèáîëåå çàìåòíà. Â íà÷àëå ýêñïîçèöèè

áîëüøàÿ ÷àñòü ïðîáû òîëüêî ïðîãðåâàåòñÿ, à ïëàâëå-

íèå (ôîðìèðîâàíèå ãëîáóëû) ïðîèñõîäèò ïîñëåäîâà-

òåëüíî îò çîíû ìåæýëåêòðîäíîãî ïðîìåæóòêà äî êðàÿ

ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà: ñîîòâåòñòâåííî, ëåãêîëåòó÷èå

ýëåìåíòû «ñïåøàò âûéòè» èç ðàñïëàâà è õîðîøî ðàçî-

ãðåòîé ÷àñòè ïðîáû â îòëè÷èå îò òðóäíîëåòó÷èõ, êîòî-

ðûå íà÷èíàþò ïîñòóïàòü èç áîëåå ÷åì íàïîëîâèíó ðàñ-

ïëàâëåííîé ïðîáû.

Íà ðèñ. 9 ïðèâåäåíû êðèâûå âûãîðàíèÿ äëÿ æåëå-

çà è òèòàíà ñ òåìïåðàòóðàìè ïëàâëåíèÿ 1540 è 1660 °C

ñîîòâåòñòâåííî. Íà ãðàôèêàõ âèäíî ñìåùåíèå ïîñòóï-

ëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ñòîðîíó áîëüøåãî òîêà è óâåëè÷å-

íèÿ âðåìåíè âûãîðàíèÿ. Äëÿ òèòàíà ïðèâåäåíû çàâè-

ñèìîñòè äëÿ äâóõ ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé — ó îäíîé

åñòü ñèëüíûé âñïëåñê ÿðêîñòè â íà÷àëå, êîòîðûé

îáóñëîâëåí íàëè÷èåì òèòàíà â ãðàôèòîâûõ ýëåêòðî-
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Ðèñ. 6. Ó÷àñòîê ñïåêòðà ïðîáû ìåòàëëè÷åñêîãî ðóòåíèÿ ñ ëèíèåé ñâèíöà 283,3 íì

Ðèñ. 7. Êðèâûå âûãîðàíèÿ ñâèíöà (283,3 íì)
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Ðèñ. 9. Ïîñòóïëåíèå 0,0058 (çåëåíûé) è 0,0195 % ìàññ. (÷åðíûé) æåëåçà (à) è 0,0178 % ìàññ. (îðàíæåâûé è ÷åðíûé) òèòàíà (á ) â ïëàç-

ìó äóãè

à á

Ðèñ. 8. Ïîñòóïëåíèå 0,0019 % ìàññ. ìåäè (à) è 0,002 % ìàññ. ìàãíèÿ (á ) â ïëàçìó äóãè

à á

Ðèñ. 10. Ïîñòóïëåíèå 0,02 (ñèíèé) è 0,0525 % ìàññ. (÷åðíûé) èðèäèÿ (à) è 0,008 (îðàíæåâûé) è 0,02 % ìàññ. (÷åðíûé) ïëàòèíû (á ) â

ïëàçìó äóãè



äàõ, èç êîòîðûõ îí âûãîðàåò â ïåðâûå ñåêóíäû äóãîâî-

ãî ðàçðÿäà.

Íà ðèñ. 10 ïðèâåäåíû êðèâûå âûãîðàíèÿ äëÿ èðè-

äèÿ è ïëàòèíû ñ òåìïåðàòóðàìè ïëàâëåíèÿ 2466 è

1780 °C ñîîòâåòñòâåííî. Íà ãðàôèêàõ âèäíî îñíîâíîå

ïîñòóïëåíèå ýëåìåíòîâ âî âòîðîé ÷àñòè ýêñïîçèöèè âî

âðåìÿ áîëüøåãî òîêà.

Àâòîìàòè÷åñêèé èíäèâèäóàëüíûé ó÷åò ðàçíîãî

âðåìåíè äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà ïîçâîëÿåò ðåøèòü ñðà-

çó íåñêîëüêî çàäà÷. Íàïðèìåð, äëÿ òèòàíà ìîæíî îò-

ñå÷ü âðåìÿ ïîñòóïëåíèÿ èç ãðàôèòà è òåì ñàìûì

óìåíüøèòü ïîïðàâêó íà õîëîñòîé îïûò, à äëÿ ñâèíöà,

ìåäè, ìàãíèÿ (è äðóãèõ ëåãêîïëàâêèõ ïðèìåñåé) —

ñíèçèòü ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ çà ñ÷åò èñïîëüçîâàíèÿ

íà÷àëüíîãî («ñîêðàùåííîãî») âðåìåíè ðåãèñòðàöèè.

Äëÿ ïëàòèíû, èðèäèÿ (è äðóãèõ òóãîïëàâêèõ ïðèìå-

ñåé) ìîæíî ñíèçèòü ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ çà ñ÷åò èñ-

ïîëüçîâàíèÿ âðåìåíè ðåãèñòðàöèè, êîòîðîå îòíîñèòñÿ

ê äåéñòâèþ áîëüøîãî òîêà, ïîñëå àêòèâíîãî ðàñïëàâ-

ëåíèÿ èññëåäóåìîé ïðîáû.

Ðàññìîòðèì ðàçíèöó ìåæäó ãðàäóèðîâî÷íûìè

ãðàôèêàìè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà, ïîñòðîåííûìè ïî

ñïåêòðàì çà âñå âðåìÿ ðåãèñòðàöèè (90 ñ) è ñ ó÷åòîì

êîðîòêîãî âðåìåíè ïîñòóïëåíèÿ (15 ñ). Íà ãðàôèêàõ

(ðèñ. 11, à, á ) õîðîøî âèäíû ïàðàëëåëüíûå èçìåðåíèÿ

äëÿ ïðîáû ñ ìèíèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì ñâèíöà. Ïðå-

äåë îáíàðóæåíèÿ ñâèíöà, ðàññ÷èòàííûé ïî 3ó-êðèòå-

ðèþ, â ñëó÷àå ó÷åòà ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ âòðîå

íèæå, ÷åì ïðè èíòåãðàëüíîì ñïîñîáå ðàñ÷åòà èíòåí-

ñèâíîñòåé (ñì. òàáëèöó). Êàê âèäíî èç òàáëèöû, ïðè

ïîõîæèõ îáùèõ ïàðàìåòðàõ ãðàôèêà ðåçóëüòàòû îïðå-

äåëåíèÿ ñâèíöà â ïðîáå çàìåòíî îòëè÷àþòñÿ. ÃÎÑÒ

12228.1–78 [7] íîðìèðóåò êîíòðîëü ïðàâèëüíîñòè â

äèàïàçîíå 0,001 – 0,1 % ìàññ., à äîïóñêè äëÿ òàêèõ

íèçêèõ ñîäåðæàíèé îòñóòñòâóþò. Ïî àíàëîãèè ìîæíî

ïðåäïîëîæèòü, ÷òî ðàñõîæäåíèå 4 · 10–5 % ìàññ. íà-

âåðíÿêà óëîæèëîñü áû â íîðìàòèâ. Òåì íå ìåíåå ïðå-

äåë îáíàðóæåíèÿ ãîðàçäî íèæå, ÷òî äàåò âîçìîæíîñòü

ëó÷øå êîíòðîëèðîâàòü ïðîöåññû î÷èñòêè ìåòàëëà è

âûïóñêàåìóþ ïðîäóêöèþ — ÷èñòûé ìåòàëëè÷åñêèé

ðóòåíèé.

Íà ðèñ. 12 ïîêàçàíû ïàðàìåòðû, êîòîðûå íóæíî

çàäàòü äëÿ âû÷èñëåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ñ ó÷å-

òîì ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ ñâèíöà. Íóæíî

«âêëþ÷èòü» ñëåäóþùèå îïöèè:

«çàïèñûâàòü âûãîðàíèå» îáÿçàòåëüíî ïåðåä ðåãè-

ñòðàöèåé ñïåêòðà, ÷òîáû ïîëó÷èòü èñõîäíûå äàííûå

äëÿ ó÷åòà è ðàñ÷åòà;

«èñïîëüçîâàòü âûãîðàíèå…», ÷òîáû ïðîãðàììà

«Àòîì» ïðèìåíÿëà èìåþùèåñÿ äàííûå äëÿ âû÷èñëå-

íèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà;

«ñïîñîá âû÷èñëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè — èíòåð-

âàë» — òàêèì îáðàçîì çàäàåòñÿ âðåìåííîé èíòåðâàë

1 – 15 ñ äëÿ ðàñ÷åòà èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé äëÿ âñåõ ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé;

«âû÷èñëÿòü — ñðåäíåå» — èíòåíñèâíîñòè óñðåä-

íÿþòñÿ ïî âðåìåíè, ÷òî îáåñïå÷èâàåò ñîâìåñòèìîñòü

ïðè ñðàâíåíèè ñ èíòåãðàëüíûìè ñïåêòðàìè.

Êðîìå òîãî, ëèíèè ñðàâíåíèÿ òàêæå ñëåäóåò «çà-

ïèñûâàòü» â ðåæèìå âûãîðàíèÿ è èñïîëüçîâàòü íàèáî-

ëåå òî÷íûå ñîîòíîøåíèÿ äëÿ êàæäîé ïðèìåñè ñ èíäè-
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Ðèñ. 11. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà ïî ëèíèè 283,305 íì, ïîñòðîåííûå ñ ó÷åòîì ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ

ñâèíöà çà 15 ñ (à) è ïî èíòåãðàëüíîìó ñïåêòðó çà âñå âðåìÿ ýêñïîçèöèè 90 ñ (á )

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñâèíöà (% ìàññ.) ïî ëèíèè 283,305 íì

â ðóòåíèè ñ ðàçíûìè ïàðàìåòðàìè ó÷åòà ôðàêöèîííîãî ïîñòóï-

ëåíèÿ

Íîìåð èçìåðåíèÿ
Âðåìÿ èíòåãðàöèè, ñ

15 90

1 6,68 · 10
–5

0,000135

2 6,63 · 10
–5

0,000117

3 8,10 · 10
–5

0,000124

4 7,17 · 10
–5

0,000103

Ñðåäíåå, % ìàññ. 7,15 · 10
–5

0,00012

ÎÑÊÎ, % 9,5 11

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ 3ó, % ìàññ. 2,2 · 10
–5

5,7 · 10
–5



âèäóàëüíûì ó÷åòîì âðåìåíè. Èñïîëüçóÿ òàêóþ ôóíê-

öèîíàëüíîñòü ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ àíàëèçàòîðà

ÌÀÝÑ, ìîæíî íàçíà÷àòü èíäèâèäóàëüíîå âðåìÿ ðåãè-

ñòðàöèè äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà ñ ó÷åòîì îïòèìèçàöèè

óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ.

Òàêèì îáðàçîì, ïîêàçàíû âîçìîæíîñòè ñíèæåíèÿ

ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ëåãêîëåòó÷èõ ýëåìåíòîâ ïðè

àòîìíî-ýìèññèîííîì àíàëèçå ìåòàëëè÷åñêèõ è ïî-

ðîøêîâûõ ïðîá ñ ó÷åòîì ôðàêöèîííîé äèñòèëëÿöèè

ïðè èñïîëüçîâàíèè àíàëèçàòîðîâ ÌÀÝÑ ñ ïðîãðàìì-

íûì îáåñïå÷åíèåì «Àòîì».

Ñîâðåìåííûå êîìïüþòåðû ñïîñîáíû îáðàáîòàòü

áîëüøîé ìàññèâ íàêàïëèâàåìûõ çà âðåìÿ ðåãèñòðàöèè

äàííûõ (êðèâûõ âûãîðàíèÿ) äëÿ ìíîãèõ ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé. Èñïîëüçîâàíèå êîìïüþòåðîâ ïîçâîëÿåò ïîë-

íîñòüþ ðåàëèçîâàòü âñå âîçìîæíîñòè ñïåêòðîàíà-

ëèòè÷åñêîãî îáîðóäîâàíèÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ëó÷øèõ ðå-

çóëüòàòîâ, ñíèæåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ è óìåíü-

øåíèÿ ñèñòåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé.
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Ðèñ. 12. Ïðèìåð íàñòðîåê ó÷åòà ôðàêöèîííîãî ïîñòóïëåíèÿ ðàçíûõ ïðèìåñåé â ïðîãðàììå «Àòîì 3.3»




