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Ïðåäëîæåíà è îïðîáîâàíà àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ìåòîäèêà àíàëèçà òîïëèâíîé ñîëè, ñîäåð-

æàùåé óðàí, è òåïëîíîñèòåëÿ íà îñíîâå ôòîðèäîâ ëèòèÿ è áåðèëëèÿ. Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòî-

äèêè ó÷òåíû óñëîâèÿ èñïîëüçóåìûõ íà ïðåäïðèÿòèÿõ «Ðîñàòîìà» ìåòîäèê àíàëèçà îêñèäà

áåðèëëèÿ è êàðáîíàòà ëèòèÿ. Îòìå÷åíà ñëîæíîñòü ñòðóêòóðû äóãîâîãî ñïåêòðà ìàòðèöû.

Ìåòîäîì ðåíòãåíîôàçîâîãî àíàëèçà îñòàòêîâ ïðîá â ýëåêòðîäàõ óñòàíîâëåíî, ÷òî èñòî÷íè-

êîì ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ â ñïåêòðàõ ÿâëÿåòñÿ ôòîðáåðèëëàò ëèòèÿ. Ïîäîáðàíû àíàëèòè÷å-

ñêèå ëèíèè Al, B, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Mg, Ni, Pb, Si è Zn, ñâîáîäíûå îò íàëîæåíèÿ ìîëåêóëÿð-

íûõ ïîëîñ è ëèíèé óðàíà. Ìåòîäîì ïëàíèðîâàíèÿ ýêñòðåìàëüíûõ ýêñïåðèìåíòîâ íàéäåíû

îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ äóãîâîãî âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ïðîá — âèä è ñèëà òîêà ðàçðÿäà (ïå-

ðåìåííûé òîê 12 À), âðåìÿ ýêñïîçèöèè (20 ñ), ôîðìà ýëåêòðîäà («ðþìêà») è ìàññà íàâåñêè

ìàòåðèàëà (30 ìã). Ïðèâåäåíû è ðåàëèçîâàíû ðåêîìåíäàöèè ïî ïðèãîòîâëåíèþ îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå

ìàòðè÷íîãî ìàòåðèàëà ÷èñòîãî ôòîðáåðèëëàòà ëèòèÿ ïðè ââåäåíèè êîíòðîëèðóåìûõ ýëå-

ìåíòîâ â âèäå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãðàôèòà (ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðè-

ìåñåé) óòâåðæäåííûõ òèïîâ. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè â ëîãàðèôìè÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ

ëèíåéíû ñ óãëîâûìè êîýôôèöèåíòàìè, áëèçêèìè ê 1. Ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ ïðîá îöåíå-

íû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè: ïîâòîðÿåìîñòü, ïðîìåæóòî÷íàÿ ïðåöèçè-

îííîñòü ðåçóëüòàòîâ è ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì

ñïåêòðà; ðàñïëàâ ôòîðèäîâ ëèòèÿ è áåðèëëèÿ; óðàí; ôòîðáåðèëëàò ëèòèÿ (ôëàéá); ìåòðîëî-

ãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäèêè.
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An atomic emission technique for the analysis of a fuel salt containing uranium and a coolant based on

lithium and beryllium fluorides has been developed and tested. When developing the technique, the condi-

tions accepted at Rosatom enterprises for the analysis of beryllium oxide and lithium carbonate were

taken into account. The complexity of the structure of the arc spectrum of the matrix is noted. X-ray phase

analysis of the sample residues in the electrodes revealed that the source of molecular bands in the spectra

is lithium fluoroberillate. The analytical lines of Al, B, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Mg, Ni, Pb, Si and Zn, free from

overlap with the lines of the molecular spectrum and uranium were selected. A method of extreme experi-

ment design is used to select optimal conditions for the arc excitation of the sample: the type and strength

of the discharge current (alternating current 12 A), exposure time (20 sec), the shape of the electrode

(“glass”) and the mass of the material (30 mg). Recommendations are given and implemented for the pre-

paring samples for calibration using pure lithium fluoroberillate as a matrix material when introducing

controlled elements in the form of certified reference materials of graphite (graphite collector of trace im-

purities). Calibration graphs in logarithmic coordinates are linear with angular coefficients close to unity.
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The metrological characteristics of the technique are evaluated in analysis of real samples: the repeatabil-

ity, intermediate precision of the results and the limits of the element detection.

Keywords: atomic emission arc spectrometry; lithium and beryllium fluoride melt; uranium; lithium

fluoroberillate (flibe); metrological characteristics of the technique.

Ââåäåíèå

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ àêòóàëüíîé ÿâëÿåòñÿ ðàç-

ðàáîòêà òåõíîëîãèè ïîâòîðíîãî èñïîëüçîâàíèÿ

îòõîäîâ ÿäåðíîé ýíåðãåòèêè. Âíåäðåíèå çàìêíó-

òîãî òîïëèâíîãî öèêëà äëÿ æèäêîñîëåâûõ ðåàê-

òîðîâ äàñò âîçìîæíîñòü çíà÷èòåëüíî ñîêðàòèòü

îáúåìû îòðàáîòàííîãî ÿäåðíîãî òîïëèâà [1 – 3].

Íà äàííûé ìîìåíò ïåðñïåêòèâíûì âàðèàíòîì

ðåàëèçàöèè ýòîãî íàïðàâëåíèÿ ÿâëÿåòñÿ ðàñòâî-

ðåíèå óðàíà, ïëóòîíèÿ è ïðîäóêòîâ èõ äåëåíèÿ â

ðàñïëàâå ôòîðèäîâ ëèòèÿ è áåðèëëèÿ (FLiBe).

FLiBe èìååò äâîéíîå íàçíà÷åíèå: ÷èñòûé ðàñ-

ïëàâ ÿâëÿåòñÿ òåïëîíîñèòåëåì, ðàñòâîðåííûå â

ðàñïëàâå òåòðàôòîðèäû óðàíà/ïëóòîíèÿ ÿâëÿþò-

ñÿ òîïëèâîì ðåàêòîðà [4]. Îáåñïå÷åíèå íåîáõîäè-

ìûõ òåõíîëîãè÷åñêèõ è ýêñïëóàòàöèîííûõ õà-

ðàêòåðèñòèê ñìåñè òðåáóåò êîíòðîëÿ ñîäåðæàíèÿ

ïðèìåñíûõ ýëåìåíòîâ â îáîèõ ìîäèôèêàöèÿõ

FLiBe (ôëàéáà).

Ìàòåðèàëû è ìåòîäû èññëåäîâàíèÿ

Ñîñòàâ ðàñïëàâà ïî îñíîâíûì êîìïîíåíòàì

ïðåäñòàâëÿåò ýâòåêòè÷åñêóþ ñìåñü LiF – BeF2 ñ

ìîëÿðíîé äîëåé ñîëåé 73 è 27 % ñîîòâåòñòâåííî.

Êîíòðîëèðóåìûìè ïðèìåñÿìè ÿâëÿþòñÿ Al, B,

Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Mg, Ni, Pb, Si è Zn, èõ ìàêñè-

ìàëüíî äîïóñòèìûå êîíöåíòðàöèè ñîñòàâëÿþò îò

5 (äëÿ B) äî 150 ppm (äëÿ Al). Àíàëèç ìàòåðèàëà

íàèáîëåå ÷àñòî âûïîëíÿþò ìåòîäîì ìàññ-ñïåê-

òðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé, ëà-

áîðàòîðíóþ ïðîáó ïðåäâàðèòåëüíî ðàñòâîðÿþò

[5]. Ïðè ýòîì âîçìîæíû ïîòåðè àíàëèòîâ â âèäå

òðóäíîðàñòâîðèìûõ (Pb, Ca) èëè ëåòó÷èõ ñîåäè-

íåíèé (B, Si), à òàêæå âíåñåíèå òðóäíî êîíòðîëè-

ðóåìûõ çàãðÿçíåíèé èç ðàñòâîðèòåëåé è ïîñóäû.

Êðîìå òîãî, ðàñòâîðåíèå ôëàéáà, îñîáåííî ñ óðà-

íîì, õàðàêòåðèçóåòñÿ áîëüøîé äëèòåëüíîñòüþ.

Ïîýòîìó ïðåäñòàâëÿëî èíòåðåñ ðàññìîòðåòü âîç-

ìîæíîñòü íåïîñðåäñòâåííîãî àíàëèçà ìàòåðèà-

ëîâ áåç êàêèõ-ëèáî äîïîëíèòåëüíûõ õèìè÷åñêèõ

îïåðàöèé è âûáðàòü óñëîâèÿ åãî ïðîâåäåíèÿ.

Òàêîé àíàëèç ìîæíî âûïîëíèòü ìåòîäîì

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ äóãîâûì

âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà (ÄÀÝÑ), ïîçâîëÿþùèì îï-

ðåäåëÿòü áîëüøîå ÷èñëî ïðèìåñíûõ ýëåìåíòîâ

áåç ïðåäâàðèòåëüíîé äëèòåëüíîé ïîäãîòîâêè ìà-

òåðèàëà [6, ñ. 164 – 165]. Äàííàÿ ðàáîòà ïîñâÿùå-

íà ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè àíàëèçà òîïëèâíîé ñîëè,

ñîäåðæàùåé ôòîðèä óðàíà (UF4 ñ ìàññîâîé äîëåé

îêîëî 5 %), è òåïëîíîñèòåëÿ íà îñíîâå ðàñïëàâà

LiF – BeF2 ìåòîäîì ÄÀÝÑ.

Íà ïðåäïðèÿòèÿõ «Ðîñàòîìà» èñïîëüçóþò

àòòåñòîâàííûå ñïåêòðàëüíûå ìåòîäèêè àíàëèçà

áåðèëëèÿ ïîñëå ïåðåâîäà â îêñèä è ðàçëè÷íûõ

ñîåäèíåíèé ëèòèÿ ïîñëå ïåðåâîäà â êàðáîíàò,

êîòîðûå è áûëè èñïîëüçîâàíû äëÿ ðàçðàáîòêè è

îïðîáîâàíèÿ ìåòîäà àíàëèçà FLiBe. Îáå áàçîâûå

ìåòîäèêè îñíîâàíû íà ôðàêöèîííîì ïîñòóïëå-

íèè àíàëèòîâ â äóãó ïðè èñïàðåíèè ïðîáû èç

êðàòåðà ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà. Äëÿ âîçáóæäå-

íèÿ è ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ, à òàêæå îáðàáîòêè

ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé èñïîëüçîâàëè êîìïëåêñ

ñïåêòðàëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ, âêëþ÷àþùèé ñïåê-

òðîìåòð ñðåäíåé äèñïåðñèè PGS-2 (Carl Zeiss

Industrielle Messtechnik GmbH, Ãåðìàíèÿ) ñ ìíî-

ãîêàíàëüíûì òâåðäîòåëüíûì äåòåêòîðîì ÌÀÝÑ

(ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê)

[7] è ñðåäíå÷àñòîòíûì äóãîâûì ãåíåðàòîðîì «Âå-

çóâèé» (ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâî-

ñèáèðñê).

Ïðè ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ ôëàéáà è ôëàéáà

ñ òåòðàôòîðèäîì óðàíà îòìå÷åíî íàëè÷èå èíòåí-

ñèâíûõ ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ â îáëàñòè îò 282 äî

330 íì è áîëüøîãî ÷èñëà ñëàáûõ ëèíèé óðàíà.

Äëÿ âûÿñíåíèÿ ïðèðîäû ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ

ïðîâåëè ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç îñòàòêà ïðîáû

â ãðàôèòîâîì ýëåêòðîäå ñ èñïîëüçîâàíèåì äè-

ôðàêòîìåðà URD 6 (Bruker AXS GmbH, Ãåð-

ìàíèÿ) (CuKá, ë = 1,5418 Å). Óñòàíîâëåíî, ÷òî â

ýëåêòðîäå íà âîçäóõå ôëàéá ðàçëàãàåòñÿ ñ îáðà-

çîâàíèåì îêñèäà áåðèëëèÿ è ôòîðèäà ëèòèÿ.

Èç ñðàâíåíèÿ ñïåêòðîâ èñõîäíîãî è îáðàçóþùèõ-

ñÿ ñîåäèíåíèé (ðèñ. 1) ñëåäóåò, ÷òî èñòî÷íèêîì

íàáëþäàåìûõ ïîëîñ ÿâëÿåòñÿ ôòîðáåðèëëàò ëè-

òèÿ.

Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäèêè íåîáõîäèìî âû-

áðàòü ëèíèè àíàëèòîâ, íå ïîïàäàþùèå â îáëàñòü

ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ è ñâîáîäíûå îò íàëîæåíèé

ëèíèé äðóãèõ àíàëèòîâ è óðàíà. Àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè äîëæíû îáëàäàòü âûñîêîé êîíöåíòðàöè-

îííîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ, èõ èíòåíñèâíîñòü

äîëæíà áûòü äîñòàòî÷íîé äëÿ íàäåæíîé ðåãè-

ñòðàöèè äåòåêòîðîì. Íà îñíîâàíèè ýòèõ òðåáîâà-

íèé äëÿ àíàëèçà ðåêîìåíäîâàíû àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè ýëåìåíòîâ, ïðèâåäåííûå â òàáë. 1. Ñïåöè-

àëüíûå ýêñïåðèìåíòû ïîêàçàëè, ÷òî âëèÿíèå

óðàíà â èññëåäîâàííîì äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé

(äî 5 %) íà ñèãíàëû àíàëèòîâ íåçíà÷èìî.

Äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ôîðìû ýëåêòðîäà íà

óñëîâèÿ èñïàðåíèÿ ïðîáû ñðàâíèâàëè òðè âèäà

ýëåêòðîäîâ (ðèñ. 2): «ðþìêà», øèðîêèé êðàòåð è

óçêèé êðàòåð.
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Äèíàìèêó èñïàðåíèÿ ïðîáû è èçìåíåíèå

òåìïåðàòóðû ýëåêòðîäà îöåíèâàëè ïî êðèâûì

âûãîðàíèÿ (ðèñ. 3) ïðè ðåãèñòðàöèè â ðåæèìå

âðåìåííóé ðàçâåðòêè ñïåêòðà, êîòîðûé îáåñïå÷è-

âàåò ÏÎ «Àòîì» [8]. Äëÿ ýëåêòðîäîâ ñ øèðîêèì

êðàòåðîì âðåìÿ èñïàðåíèÿ ïðîáû îêàçûâàåòñÿ

áîëüøå, à ñóììàðíàÿ èíòåíñèâíîñòü ëèíèé ìåíü-

øå èç-çà áîëåå ìåäëåííîãî ðàçîãðåâà ðàáî÷åé

÷àñòè ýëåêòðîäà. Äëÿ «ðþìêè» îòâîä òåïëà â òåëî

ýëåêòðîäà çàòðóäíåí èç-çà òîíêîé «øåéêè», ÷òî

îáåñïå÷èâàåò ïîñòåïåííûé ïðîãðåâ ðàáî÷åé ÷àñ-

òè ýëåêòðîäà äî âûñîêîé òåìïåðàòóðû, ñïîñîáñò-

âóþùåé ïîëíîìó èñïàðåíèþ àíàëèòîâ. Ýëåêòðî-

äû ñ óçêèì êðàòåðîì ðàçîãðåâàþòñÿ î÷åíü áûñò-

ðî, è ïðîáó âûáèâàåò ðàçðÿäîì.

Èç êðèâûõ âûãîðàíèÿ äëÿ Al, Fe è Si âèäíî,

÷òî ýëåêòðîä â ôîðìå «ðþìêè» íàãðåâàåòñÿ äî

ìàêñèìàëüíîé òåìïåðàòóðû çà 10 – 15 ñ. Äëÿ îñ-

òàëüíûõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ (Ca, Cd, Cr,

Cu, Mg, Mn, Ti è Zn) õàðàêòåð ïîñòóïëåíèÿ â

ïëàçìó ðàçðÿäà àíàëîãè÷åí, ÷òî ïîçâîëÿåò äëÿ

âñåõ àíàëèòîâ óìåíüøèòü âðåìÿ ýêñïîçèöèè äî

20 ñ. Èñêëþ÷åíèå ñîñòàâëÿåò áîð, êîòîðûé âûãî-

ðàåò î÷åíü áûñòðî ñ ìàêñèìóìîì ñèãíàëà îêîëî

7 ñ, ïîýòîìó äëÿ íåãî ïðè ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ

ÌÀÝÑ âðåìÿ íàêîïëåíèÿ ìîæíî óìåíüøèòü äî

12 ñ [8].

Îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ àíàëèçà íàõîäèëè ìå-

òîäîì íà îñíîâå ïîëíîãî ôàêòîðíîãî ýêñïåðèìåí-

òà 23. Â êà÷åñòâå ôàêòîðîâ âûáðàíû ðîä òîêà (ïå-

ðåìåííûé èëè ïîñòîÿííûé), ñèëà òîêà (12 è

18 À) è ìàññà íàâåñêè ïðîáû â êðàòåðå «ðþìêè»

(10 è 30 ìã). Ïàðàìåòðû îïòèìèçàöèè — èíòåí-

ñèâíîñòü ëèíèé àíàëèòîâ, êîòîðàÿ äîëæíà áûòü

ìàêñèìàëüíîé, è èíòåíñèâíîñòü ìîëåêóëÿðíûõ

ïîëîñ, êîòîðóþ ñëåäóåò ìèíèìèçèðîâàòü. Èíòåí-
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Ðèñ. 1. Ýìèññèîííûå ñïåêòðû FLiBe, BeO è LiF

Fig. 1. Emission spectra of FLiBe, BeO, and LiF

à á â

Ðèñ. 2. Ôîðìà è ðàçìåðû ýëåêòðîäîâ: à — «ðþìêà»; á —

øèðîêèé êðàòåð; â — óçêèé êðàòåð

Fig. 2. The shape and dimensions of the electrodes: a —

“shot glass”; b — wide crater; c — narrow crater

Òàáëèöà 1. Àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ýëåìåíòîâ

Table 1. Analytical lines of the elements

Àíàëèò ë, íì Àíàëèò ë, íì

Al I 236,7 Cu I 327,4

B I 249,8 Ti II 334,9

Fe II 259,9 Cr II 283,6

Si I 251,4 Cd I 228,8

Mn II 257,6 Ca II 315,9

Mg II 280,3 Zn I 330,3



ñèâíîñòü ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ êîíòðîëèðîâàëè

â çîíå ìàêñèìàëüíîé èíòåíñèâíîñòè (300,9 íì),

â êîòîðîé îòñóòñòâîâàëè ëèíèè îïðåäåëÿåìûõ

ýëåìåíòîâ. Äëÿ êàæäîãî îïûòà âûïîëíèëè ïî

òðè ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèÿ â ñëó÷àéíîì ïî-

ðÿäêå. Ïî çíà÷åíèÿì êîýôôèöèåíòîâ ðåãðåññèè

âûáðàíû ñëåäóþùèå óñëîâèÿ âîçáóæäåíèÿ: ïåðå-

ìåííûé òîê ñèëîé 12 À äëÿ íàâåñêè ïðîáû ìàñ-

ñîé 30 ìã â êðàòåðå ýëåêòðîäà «ðþìêà».

Íåîáõîäèìî îáñóäèòü âîïðîñ î ãðàäóèðîâêå

ñïåêòðàëüíîãî êîìïëåêñà, òàê êàê ñïåöèôè÷å-

ñêàÿ è ñëîæíàÿ ñòðóêòóðà ñïåêòðàëüíîãî ôîíà

äëÿ àíàëèçèðóåìûõ ïðîá íå ïîçâîëÿåò èñïîëüçî-

âàòü â êà÷åñòâå ìàòðèöû îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ èñ-

êóññòâåííóþ ñìåñü ôòîðèäîâ áåðèëëèÿ è ëèòèÿ.

Êàê ïîêàçàëè èññëåäîâàíèÿ, âûõîäîì èç ýòîé ñè-

òóàöèè ìîæåò áûòü ïðèãîòîâëåíèå îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ ìåòîäîì äîáàâîê íà îñíîâå ðåàëüíûõ

îáðàçöîâ ôëàéáà. Äëÿ ýòîãî â êà÷åñòâå äîáàâîê

èñïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû (ÑÎ) íà

îñíîâå ïîðîøêîâîãî ãðàôèòà ïðè ñìåøåíèè

ìàòðèöû ñ ÑÎ â ñîîòíîøåíèè 9:1. Ïðè àíàëèçå

â ïðîáû ôëàéáà ââîäèëè ñîîòâåòñòâóþùåå êîëè-

÷åñòâî ãðàôèòà ÎÑ× 8-4. Áîëüøîé âûáîð ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãðàôèòà èëè ãðàôèòî-

âîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé óòâåðæäåííûõ

òèïîâ (ÃÑÎ 4519/4523–89, 8487–2003, 10777–2016),

âûïóùåííûõ íàøåé ëàáîðàòîðèåé, ïîçâîëÿåò

ïîëíîñòüþ îõâàòèòü ïåðå÷åíü êîíòðîëèðóåìûõ

ýëåìåíòîâ [9, 10]. Îñòàþùàÿñÿ âûñîêîé êîíöåí-

òðàöèÿ ôòîðáåðèëëàòà ëèòèÿ íå òðåáóåò äîïîë-

íèòåëüíîãî ââåäåíèÿ â ñîñòàâ àíàëèçèðóåìûõ

ìàòåðèàëîâ õèìè÷åñêè àêòèâíûõ (ÕÀÁ) èëè

ñïåêòðîñêîïè÷åñêèõ áóôåðîâ (ÑÁ). Ôóíêöèè ÑÁ

óñïåøíî âûïîëíÿåò ëèòèé, à ñàì ôëàéá ÿâëÿåòñÿ

àêòèâíûì ôòîðèðóþùèì àãåíòîì. Â âûáðàííûõ

óñëîâèÿõ äëÿ âñåõ àíàëèòîâ ïîëó÷åíû ëèíåéíûå

ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè â ëîãàðèôìè÷åñêèõ êî-

îðäèíàòàõ ñ óãëîâûìè êîýôôèöèåíòàìè, áëèçêè-

ìè ê 1.

Ïî êðèòåðèþ Êàéçåðà ðàññ÷èòàíû îòíîñè-

òåëüíûå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ (CÏÎ, %) êàê êîí-

öåíòðàöèè, îòâå÷àþùèå âåðõíåé ãðàíèöå ñèãíà-

ëà õîëîñòîãî îïûòà, ðàâíîé 3ó [11, ñ. 309 – 310]

(òàáë. 2). Îöåíåíû ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè ìåòîäèêè ïðè àíàëèçå ðåàëüíûõ ïðîá

FLiBe è FLiBe + UF4 â ðåêîìåíäîâàííûõ óñëî-

âèÿõ (ñì. òàáë. 2). Äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ïîâòîðÿåìî-

ñòè âûïîëíåíî 5 ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé äëÿ

êàæäîé èç 15 ïðîá FLiBe è 15 ïðîá FLiBe + UF4.

×èñëî ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé, ðåãëàìåíòè-

ðóåìîå â ìåòîäèêå, ðàâíî 3. Ïðîìåæóòî÷íóþ ïðå-

öèçèîííîñòü îöåíèâàëè, èçìåíÿÿ âðåìÿ âûïîë-

íåíèÿ àíàëèçà: ðàçíîå âðåìÿ ñóòîê è ðàçíûå äíè.

Àëãîðèòì îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ñî-

îòâåòñòâîâàë ðåêîìåíäàöèÿì [12, ñ. 11 – 14]. Ïðè

ðåàëèçîâàííîì îáúåìå ýêñïåðèìåíòà ñèñòåìàòè-

÷åñêàÿ ëàáîðàòîðíàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ ïîãðåøíîñòè

íå âûÿâëåíà.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðå-

äåëåíèÿ ïðèìåñíîãî ñîñòàâà òîïëèâíîé ñîëè,

ñîäåðæàùåé óðàí, è òåïëîíîñèòåëÿ íà îñíîâå

ôòîðèäîâ ëèòèÿ è áåðèëëèÿ ìåòîäîì àòîìíî-

ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ âîçáóæäåíèåì

ñïåêòðà òâåðäûõ ïðîá â äóãå ïîñòîÿííîãî òîêà.

Èç ñðàâíåíèÿ çíà÷åíèé îòíîñèòåëüíûõ ïîêà-

çàòåëåé ïðåöèçèîííîñòè ðàçðàáîòàííîé è ñòàí-
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Ðèñ. 3. Êðèâûå âûãîðàíèÿ ýëåìåíòîâ èç ýëåêòðîäîâ

«ðþìêà» (ïóíêòèð) è øèðîêèé êðàòåð (ñïëîøíàÿ ëèíèÿ)

Fig. 3. Change in the intensity of the analytical lines of ele-

ments from the electrodes “shot glass” (dotted line) and

wide crater (solid line)

Òàáëèöà 2. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè

Table 2. Metrological characteristics of the developed technique

Ìàòåðèàë
Ïîêàçàòåëü

ïðåöèçèîííîñòè

Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ, %

Al, Ca B Cu Cr, Fe, Mn, Ti Mg Si Cd, Zn

FLiBe ó
r

= ó
Rë

18 12 16 13 16 11 23

FLiBe + UF
4

ó
r

= ó
Rë

19 13 9 16 16 14 18

C
ÏÎ

, % 3 · 10–4 1 · 10–5 3 · 10–5 3 · 10–4 1 · 10–4 1 · 10–4 3 · 10–4

Li
2
CO

3
ó

r
24 — 30 24 30 30 —

BeO ó
r

15



äàðòèçîâàííûõ ìåòîäèê (ñì. òàáë. 2), à òàêæå

ðåçóëüòàòîâ, ïðèâåäåííûõ â ðàáîòå [6, ñ. 165],

ñëåäóåò èõ õîðîøåå ñîãëàñîâàíèå, ÷òî ïîçâîëÿåò

ðåêîìåíäîâàòü ïðåäëîæåííóþ ìåòîäèêó àíàëèçà

â êà÷åñòâå ðàáî÷åé äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé

Al, B, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Mg, Ni, Pb, Si è Zn â

FLiBe, â òîì ÷èñëå ñîäåðæàùåì óðàí.
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