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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ìîäåðíèçàöèè âàêóóìíîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà

Polyvac Å980 (Hilger Analytical, Âåëèêîáðèòàíèÿ) ìíîãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèññè-

îííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ: áûëà ïîëíîñòüþ îáíîâëåíà ëèíèÿ ïîäà÷è àðãîíà â èñêðîâîé øòà-

òèâ è óñòàíîâëåí ïðåöèçèîííûé ðåãóëÿòîð ìàññîâîãî ðàñõîäà ñ áëîêîì ìèêðîïðîöåññîðíî-

ãî óïðàâëåíèÿ äëÿ ðåãóëèðîâàíèÿ ïîäà÷è àðãîíà. Íîâûé ðåãóëÿòîð ïîçâîëèë èçìåíèòü

ñêîðîñòü ïîäà÷è àðãîíà äëÿ ðàçíûõ ðåæèìîâ ðàáîòû è ôèêñèðîâàòü åå òåêóùèå çíà÷åíèÿ ñ

ñîõðàíåíèåì äàííûõ äëÿ êàæäîãî ñïåêòðà. Áëîê ìèêðîïðîöåññîðíîãî óïðàâëåíèÿ òàêæå

îáåñïå÷èâàåò ñîãëàñîâàííóþ ðàáîòó êîíòðîëüíûõ ëèíèé è áëîêèðîâêó ðàáîòû èñêðîâîãî

ãåíåðàòîðà â ñëó÷àå îòêðûòîãî øòàòèâà èëè îòñóòñòâèÿ àðãîíà. Îáíîâëåííûé èñêðîâîé âà-

êóóìíûé ñïåêòðîìåòð, èçíà÷àëüíî ïðåäíàçíà÷åííûé äëÿ àíàëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëå-

çà, ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà öâåòíûõ ñïëàâîâ. Ðàçðàáîòàíû àíàëèòè-

÷åñêèå ïðîãðàììû äëÿ ñïåêòðàëüíîãî ýêñïðåññ-àíàëèçà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ òèïà

ÀÊ12Ì2 è ÀÊ9÷. Îñíîâíàÿ ìåòîäè÷åñêàÿ ñëîæíîñòü òàêîãî àíàëèçà ñîñòîèò â òîì, ÷òî â îä-

íîì îáðàçöå íåîáõîäèìî îïðåäåëÿòü âûñîêèå ñîäåðæàíèÿ êðåìíèÿ, ìåäè è æåëåçà íàðÿäó ñ

ïðèìåñíûì ñîäåðæàíèåì êàëüöèÿ. Êàëüöèé îêàçûâàåò íåãàòèâíîå âëèÿíèå íà êà÷åñòâî îò-

ëèâîê, è âîçìîæíîñòü åãî îïðåäåëåíèÿ áûëà âàæíûì ôàêòîðîì ïðè ïðîâåäåíèè ìîäåðíè-

çàöèè. Ïîñëå ïðîâåäåíèÿ âñåõ ïîäãîòîâèòåëüíûõ ðàáîò è ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðà-

ôèêîâ èññëåäîâàëè êðàòêîâðåìåííóþ è äîëãîâðåìåííóþ ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíà-

ëèçà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìîäåðíèçèðîâàííîãî

ñïåêòðîìåòðà. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïîêàçàëè ïîëíîå ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíèÿì íîðìà-

òèâíîé äîêóìåíòàöèè ïî îïðåäåëåíèþ ñîñòàâà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ.
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A Polyvac E980 (Hilger Analytical) photoelectric vacuum optical emission spectrometer has been modified

with a multichannel analyzer of emission spectra (MAES). The line of argon supply to the spark stand has

been completely renewed. A precision mass flow controller with a microprocessor control unit has been

installed to adjust the argon supply for different operation modes and fix the current values with the pos-

sibility of saving data for each spectrum. The microprocessor control unit coordinates the operation of

the control lines and interrupts the operation of the spark generator when the stand is open or argon is
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absent. The modified vacuum spark spectrometer, originally designed for the analysis of iron-based alloys,

has become suitable for determining the composition of non-ferrous alloys. Analytical programs have been

developed for the rapid spectral analysis of AK12M2 and AK9ch aluminum alloys. The main methodologi-

cal difficulty of the analysis is attributed to the necessity of monitoring high concentrations of silicon, cop-

per, and iron along with the content of calcium impurity in the same sample. Calcium has a negative effect

on the quality of castings, thus making the possibility of Ca determination an important motivation for

the modification. After the preparatory work and the construction of calibration curves, the short-term

and long-term repeatability of the results of spectral analysis of standard samples of aluminum alloys has

been studied on the modified spectrometer. The results completely meet the standard requirements for de-

termining the composition of aluminum alloys.

Keywords: atomic emission spectral analysis; aluminum alloys; reference materials; multichannel ana-

lyzer of emission spectra (MAES).

Ââåäåíèå

Ñ 1986 ã. â õèìè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ ÎÀÎ

«Ãîðüêîâñêèé àâòîìîáèëüíûé çàâîä» äëÿ ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëåçà,

ìåäè è àëþìèíèÿ èñïîëüçóþò àíãëèéñêèå ñïåê-

òðîìåòðû Polyvañ (Hilger Analitical) ìîäåëåé

E980, E982, E983, êîòîðûå ðàçëè÷àþòñÿ èñòî÷íè-

êàìè âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà è íàáîðîì âûáðàííûõ

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé. Ñïåêòðîìåòðû Polyvañ

E980 è Polyvañ E982 áûëè ïðåäíàçíà÷åíû äëÿ

àíàëèçà ñðåäíåëåãèðîâàííûõ ñòàëåé, à òàêæå

ñïëàâîâ íà îñíîâå ìåäè è àëþìèíèÿ è îñíàùåíû

äóãîâûì ãåíåðàòîðîì SY 274, à ñïåêòðîìåòðû

Polyvañ E983 ñ äóãîâûì ãåíåðàòîðîì SY 169 —

äëÿ àíàëèçà ÷óãóíîâ è âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòà-

ëåé. Ñóùåñòâåííûé íåäîñòàòîê ýòèõ ïðèáîðîâ ñî-

ñòîèò â íåâîçìîæíîñòè ðåãèñòðàöèè äîïîëíè-

òåëüíîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè, èçíà÷àëüíî íå çà-

ëîæåííîé ïðè çàêàçå ñïåêòðîìåòðà, èç-çà ñèñòå-

ìû ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ íà îñíîâå ôîòîýëåê-

òðîííûõ óìíîæèòåëåé (ÔÝÓ).

Â 2006 ã. â õèìè÷åñêîé ëàáîðàòîðèè ëèòåé-

íûõ öåõîâ áûëà ïðîâåäåíà ìîäåðíèçàöèÿ âàêó-

óìíîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà Poly-

vañ E983 ïóòåì çàìåíû ÔÝÓ íà ìíîãîêàíàëüíûé

àíàëèçàòîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ [1 – 5]

ïðîèçâîäñòâà ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» è

çàìåíû àíãëèéñêîãî ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ

«PC-PLUS» íà ïðîãðàììíûé ïàêåò «Àòîì 3.2»

[6 – 10]. Øòàòíûé ãåíåðàòîð SY 169 áûë îñòàâ-

ëåí â ýêñïëóàòàöèè. Â 2008 ã. â ñïåêòðîìåòðå

Polyvañ E980 èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà

SY 274 çàìåíèëè ãåíåðàòîðîì «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ

250» [11]. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû îïóáëèêîâà-

íû â ðàáîòå [12]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ýòèõ ñïåêòðîìåòðîâ ïðîâîäÿò àíàëèç óã-

ëåðîäèñòûõ è âûñîêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé è ëè-

òåéíûõ ÷óãóíîâ.

Â ëàáîðàòîðèè ïðîèçâîäñòâà öâåòíîãî ëèòüÿ

ÏÀÎ «ÃÀÇ» äëÿ àíàëèçà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ,

ëàòóíåé è áðîíç ðàçëè÷íûõ ìàðîê èñïîëüçóþò

âàêóóìíûé àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð

Polyvañ E982. Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ êîíäåíñè-

ðîâàííîé äóãè â àðãîíå SY274 èìååò ñòàíäàðò-

íûå ïàðàìåòðû ðàçðÿäà: íàïðÿæåíèå — 650 Â,

åìêîñòü — 20 ìêÔ, èíäóêòèâíîñòü — 120 ìêÃí;

ñîïðîòèâëåíèå — 3 Îì, ÷àñòîòà ðàçðÿäà —

100 Ãö. Ñïåêòðîìåòð Polyvañ E982 ïîçâîëÿåò îï-

ðåäåëÿòü 33 õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòà â ÷åðíûõ è

öâåòíûõ ñïëàâàõ. Â 2020 ã. âîçíèêëà íåîáõîäè-

ìîñòü îïðåäåëåíèÿ êàëüöèÿ â àëþìèíèåâûõ

ñïëàâàõ òèïà ÀÊ12Ì2, ÀÊ9÷. Êàëüöèé îêàçûâàåò

íåãàòèâíîå âëèÿíèå íà êà÷åñòâî îòëèâîê, ñïîñîá-

ñòâóåò îáðàçîâàíèþ óñàäî÷íîé ïîðèñòîñòè. Àíà-

ëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ êàëüöèÿ îòñóòñòâîâàëà â ñïåê-

òðîìåòðå Polyvañ E982 ñ ÔÝÓ, â ñâÿçè ñ ÷åì ñïåê-

òðîìåòð Polyvañ E980, ïðåäíàçíà÷åííûé äëÿ

àíàëèçà ñïëàâîâ íà îñíîâå æåëåçà, áûë ìîäåð-

íèçèðîâàí ìíîãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèñ-

ñèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ ñî ñáîðêîé íà îñíîâå

íîâûõ ëèíååê ôîòîäåòåêòîðîâ ÁËÏÏ-4000 [13 –

15].

Öåëü ðàáîòû çàêëþ÷àëàñü â îöåíêå ìåòðî-

ëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà

öâåòíûõ ñïëàâîâ, âûïîëíåííîãî ñ èñïîëüçîâà-

íèåì ìîäåðíèçèðîâàííîãî ÌÀÝÑ ñïåêòðîìåòðà

Polyvac E980.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ñáîðêà àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ èç 14 ëèíååê ôî-

òîäåòåêòîðîâ ÁËÏÏ-4000, â êîòîðîé êðèñòàëëû

ëèíååê ðàñïîëîæåíû ïî äóãå ñ ðàäèóñîì 375 ìì,

áûëà óñòàíîâëåíà âìåñòî ÔÝÓ òàê, ÷òîáû ôîòî-

÷óâñòâèòåëüíàûå îáëàñòè ëèíååê ñîâïàäàëè ñ ïî-

âåðõíîñòüþ ôîêóñèðîâêè ñïåêòðîìåòðà Polyvañ

E982. Ïðè ýòîì áûëà îáåñïå÷åíà íåïðåðûâíàÿ

ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ â äèàïàçîíå 185 – 331,6 íì

áåç âàêóóìèðîâàíèÿ ïîëèõðîìàòîðà.

Áûëà ïîëíîñòüþ îáíîâëåíà ëèíèÿ ïîäà÷è

àðãîíà â èñêðîâîé øòàòèâ: âìåñòî ïîïëàâêîâîãî

ðîòàìåòðà äëÿ ðåãóëèðîâàíèÿ ïîäà÷è óñòàíîâèëè

ïðåöèçèîííûé ðåãóëÿòîð ìàññîâîãî ðàñõîäà ñ

áëîêîì ìèêðîïðîöåññîðíîãî óïðàâëåíèÿ. Òàêàÿ

ñèñòåìà ïîçâîëèëà óñòàíàâëèâàòü ñêîðîñòü ïîäà-

÷è àðãîíà äëÿ ðàçíûõ ðåæèìîâ ðàáîòû è ôèê-

ñèðîâàòü åå òåêóùèå çíà÷åíèÿ äëÿ ñîõðàíåíèÿ èõ

íà êîìïüþòåðå âìåñòå ñ äðóãîé ñëóæåáíîé èí-

ôîðìàöèåé äëÿ êàæäîãî ñïåêòðà.

Áëîê ìèêðîïðîöåññîðíîãî óïðàâëåíèÿ, êðîìå

ðåãóëèðîâàíèÿ ïîòîêà àðãîíà, îáåñïå÷èâàåò ñî-
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ãëàñîâàííóþ ðàáîòó êîíòðîëüíûõ ëèíèé è áëîêè-

ðîâêó ðàáîòû èñêðîâîãî ãåíåðàòîðà â ñëó÷àå îò-

êðûòîãî øòàòèâà èëè îòñóòñòâèÿ àðãîíà.

Èñõîäíûé ïîëèõðîìàòîð áûë íàñòðîåí íà ðà-

áîòó ñ 20 ôîòîóìíîæèòåëÿìè íà ôèêñèðîâàííûõ

äëèíàõ âîëí. Ïîýòîìó ïðåäâàðèòåëüíî ïðîâåëè

äåìîíòàæ óçëà âûõîäíûõ ùåëåé, à òàêæå äåðæà-

òåëåé çåðêàë è âñåõ ôîòîóìíîæèòåëåé. Âõîäíàÿ

ùåëü øèðèíîé 50 ìêì áûëà çàìåíåíà íà íîâóþ

øèðèíîé 20 ìêì. Þñòèðîâêó äèôðàêöèîííîé ðå-

øåòêè ïðîâåëè ñ ó÷åòîì âñåõ îñîáåííîñòåé ïðè-

ìåíÿåìîãî àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ, â èòîãå ïîëó÷èëè

ñïåêòð ñ îïòèìàëüíûìè ÿðêîñòüþ è ñïåêòðàëü-

íûì ðàçðåøåíèåì.

Â ðåãèñòðèðóåìîì ñïåêòðàëüíîì äèàïàçîíå

185 – 331,6 íì åñòü àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè îñíîâ-

íûõ îïðåäåëÿåìûõ ïðèìåñåé è ëåãèðóþùèõ ýëå-

ìåíòîâ, â òîì ÷èñëå êàëüöèÿ è ñòðîíöèÿ, âîçìîæ-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ êîòîðûõ äî óñòàíîâêè àíàëè-

çàòîðà ÌÀÝÑ îòñóòñòâîâàëà.

Ñ èñïîëüçîâàíèåì ìîäåðíèçèðîâàííîãî ñïåê-

òðîìåòðà áûëè ïîñòðîåíû ãðàäóèðîâî÷íûå ãðà-

ôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ îñíîâíûõ ëåãèðóþùèõ

ýëåìåíòîâ ñïëàâîâ ÀÊ12Ì2 è ÀÊ9÷ — êðåìíèÿ,

æåëåçà, ìàðãàíöà, ìåäè, ìàãíèÿ, íèêåëÿ, à òàêæå

êàëüöèÿ äëÿ êîíòðîëÿ åãî ñîäåðæàíèÿ â õîäå

ïëàâêè (ðèñóíîê).

Ñîãëàñíî ïàñïîðòíûì äàííûì ÑÎ ñîäåðæàò

(%):

ÀÊ12Ì2 — 11,0 – 13,0 Si; 0,6 – 1,0 Fe; äî 0,5

Mn; 1,8 – 2,5 Cu; äî 0,15 Mg è äî 0,003 Ca, à

ÀÊ9÷ — 8,0 – 10,5 Si; äî 0,9 Fe; 0,2 – 0,5 Mn; äî

0,3 Cu; 0,17 – 0,30 Mg è äî 0,003 Ca.

Ñëîæíîñòü àíàëèçà ñîñòîèò â òîì, ÷òî â îäíîì

îáðàçöå íåîáõîäèìî îïðåäåëÿòü êàê ìàêðîýëå-

ìåíòû (êðåìíèé, ìåäü, æåëåçî), òàê è ïðèìåñü

êàëüöèÿ.

Â óñëîâèÿõ íåïðåðûâíîãî ïðîèçâîäñòâà âàæ-

íî, ÷òîáû ïîâòîðÿåìîñòü è ïðàâèëüíîñòü ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà ñîõðàíÿëèñü â òå÷åíèå ðàáî÷åé

ñìåíû. Äëÿ âûáîðà íàèëó÷øèõ àíàëèòè÷åñêèõ

ïàð îöåíèëè êðàòêîâðåìåííóþ ïîâòîðÿåìîñòü

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñïëàâîâ ÀÊ12Ì2 è ÀÊ9÷ â

òå÷åíèå 10 ìèí íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåò-
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à á

â ã

ä å æ

Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà

Polyvac E980 ñ ÌÀÝÑ: à — êðåìíèÿ (198,57 íì); á — æåëåçà (275,57 íì); â — ìàðãàíöà (293,93 íì); ã — ìåäè (197,93 íì);

ä — ìàãíèÿ (277,98 íì); å — íèêåëÿ (231,60 íì); æ — êàëüöèÿ (317,95 íì)

Calibration curves for the determination of elements in aluminum alloys using a Polyvac E980 spectrometer with MAES: a —

silicon (198.57 nm); b — iron (275.57 nm); c — manganese (293.93 nm); d — copper (197.93 nm); e — magnesium (277.98 nm);

f — nickel (231.60 nm); g — calcium (317.95 nm)



ðà äëÿ íåñêîëüêèõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, à òàê-

æå äîëãîâðåìåííóþ ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ¹ 121 ñïëàâà

ÀÊ12Ì2 â òå÷åíèå 8 ÷ ðàáîòû ïðèáîðà. Êðîìå

òîãî, îöåíèëè ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëè-

çà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ¹ 121 ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñïåêòðîìåòðà Polyvañ E982 ñ ÔÝÓ. Ïîëó÷åííûå

äàííûå ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1 – 6.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Îöåíêó ïîâòîðÿåìîñòè ïðîâîäèëè â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ÃÎÑÒ 7728–81 [16]: ðàñõî-

æäåíèå ìåæäó ðåçóëüòàòàìè ïàðàëëåëüíûõ îïðå-

äåëåíèé ýëåìåíòà íå äîëæíî ïðåâûøàòü äîïóñ-

êàåìîãî ðàñõîæäåíèÿ d. Çíàêîì (*) îòìå÷åíû ðå-

çóëüòàòû àíàëèçà, äëÿ êîòîðûõ ðàçìàõ ìåæäó

ìàêñèìàëüíûì è ìèíèìàëüíûì çíà÷åíèÿìè ìàñ-
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Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (% ìàññ.) îáðàçöà ÑÎ ¹ 27 ñïëàâà ÀÊ12Ì2, ïîëó÷åííûå â òå÷åíèå

10 ìèí íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà Polyvac E980 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ

Table 1. Results of spectral analysis (%wt.) of reference material No. 27 of AK12M2 alloy obtained during 10-min continuous

operation of a Polyvac E980 spectrometer with a MAES analyzer

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 198,6 íì Fe 275,5 íì Mn 293,3 íì Ñu 197,9 íì Mg 277,9 íì

8:30 10,4 0,633 0,184 1,97 0,097

8:31 10,5 0,642 0,186 2,01 0,102

8:32 10,9 0,629 0,186 2,11 0,100

8:33 10,9 0,607 0,196 2,12 0,099

8:34 11,0 0,601 0,197 2,09 0,100

8:35 10,4 0,658 0,186 2,06 0,106

8:37 10,7 0,636 0,185 2,02 0,105

8:38 10,5 0,676 0,191 2,07 0,114

8:39 10,8 0,659 0,190 2,07 0,109

8:40 10,5 0,669 0,187 2,05 0,114

Ñðåäíåå çíà÷åíèå, % ìàññ. 10,7 0,64 0,189 2,06 0,105

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 10,64 0,68 0,161 1,85 0,095

ÎÑÊÎ, % 2,0 3,9 2,4 2,2 5,8

Ðàçìàõ, % ìàññ. 0,58 0,075* 0,013 0,14 0,017*

Íîðìàòèâ ïîâòîðÿåìîñòè, d 1,06 0,064 0,025 0,20 0,014

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (% ìàññ.) îáðàçöà ÑÎ ¹ 121 ñïëàâà ÀÊ12Ì2, ïîëó÷åííûå â òå÷åíèå

10 ìèí íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà Polyvac E980 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ

Table 2. Results of spectral analysis (%wt.) of reference material No. 121 of AK12M2 alloy obtained during 10-min continuo-

us operation of a Polyvac E980 spectrometer with a MAES analyzer

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 198,6 íì Fe 275,5 íì Ni 231,6 íì Ñu 197,9 íì Mg 277,9 íì

9:30 14,7 0,636 1,11 3,59 0,115

9:31 14,6 0,638 1,13 3,57 0,115

9:32 14,6 0,631 1,14 3,50 0,114

9:33 13,7 0,647 1,11 3,65 0,114

9:34 14,4 0,645 1,09 3,64 0,113

9:35 15,4 0,639 1,00 3,65 0,106

9:37 15,0 0,652 1,03 3,63 0,106

9:38 14,7 0,641 1,03 3,70 0,109

9:39 14,6 0,650 1,10 3,62 0,116

9:40 14,7 0,634 1,07 3,53 0,105

Ñðåäíåå çíà÷åíèå, % ìàññ. 14,6 0,641 1,08 3,61 0,111

Àòòåñîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 13,7 0,600 0,99 3,58 0,090

ÎÑÊÎ, % 3,0 1,1 4,5 1,7 3,8

Ðàçìàõ, % ìàññ. 1,7* 0,021 0,14* 0,20 0,010

Íîðìàòèâ ïîâòîðÿåìîñòè, d 1,45 0,064 0,11 0,36 0,015



ñîâîé äîëè ýëåìåíòà ïðåâûøàåò íîðìàòèâ ïîâòî-

ðÿåìîñòè d, êîòîðûé ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:

d = QSrX,

ãäå Q = 2,77 èëè 3,31 — êðèòè÷åñêîå çíà÷åíèå

îòíîøåíèÿ ðàçìàõà ðåçóëüòàòîâ äâóõ èëè òðåõ

ïàðåëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé ñîîòâåòñòâåííî ê

ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîìó îòêëîíåíèþ ïðè äîâåðè-

òåëüíîé âåðîÿòíîñòè P = 0,95; Sr — îòíîñèòåëü-

íîå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå (ÎÑÊÎ),

õàðàêòåðèçóþùåå ñõîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ ïà-

ðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé (çíà÷åíèÿ Sr ïðèâåäå-

íû â òàáëèöàõ ÃÎÑÒ 7728–81 [16]); X — ñðåäíåå

àðèôìåòè÷åñêîå ðåçóëüòàòîâ ïàðàëëåëüíûõ

îïðåäåëåíèé.

Ñðàâíèëè ÎÑÊÎ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

ýëåìåíòîâ â ðàçëè÷íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ,
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (% ìàññ.) îáðàçöà ÑÎ ¹ 02 ñïëàâà ÀÊ9÷, ïîëó÷åííûå â òå÷åíèå 10 ìèí

íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà Polyvac E980 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ

Table 3. Results of spectral analysis (%wt.) of reference material No. 02 of AK9ch alloy obtained during 10-min continuous

operation of a Polyvac E980 spectrometer with a MAES analyzer

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 198,6 íì Fe 275,3 íì Mn 293,3 íì Mg 277,9 íì

8:30 11,7 0,166 0,330 0,292

8:31 11,8 0,157 0,322 0,301

8:32 11,7 0,174 0,329 0,326

8:33 11,3 0,177 0,325 0,325

8:34 11,8 0,173 0,324 0,332

8:35 11,8 0,174 0,323 0,338

8:37 11,8 0,167 0,328 0,301

8:38 11,6 0,167 0,328 0,312

8:39 11,9 0,169 0,330 0,324

8:40 11,7 0,175 0,328 0,343

Ñðåäíåå çíà÷åíèå, % ìàññ. 11,7 0,170 0,327 0,319

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 11,82 0,181 0,316 0,233

ÎÑÊÎ, % 1,4 3,7 0,93 5,3

Ðàçìàõ, % ìàññ. 0,64 0,020 0,009 0,051*

Íîðìàòèâ ïîâòîðÿåìîñòè, d 1,16 0,023 0,043 0,042

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (% ìàññ.) îáðàçöà ÑÎ ¹ 05 ñïëàâà ÀÊ9÷, ïîëó÷åííûå â òå÷åíèå 10 ìèí

íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà Polyvac E980 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ

Table 4. Results of spectral analysis (%wt.) of reference material No. 05 of AK9ch alloy obtained during 10-min continuous

operation of a Polyvac E980 spectrometer with a MAES analyzer

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 198,6 íì Fe 275,3 íì Mn 293,3 íì Mg 277,9 íì

8:30 7,49 0,508 0,623 0,524

8:31 7,53 0,565 0,672 0,554

8:32 7,53 0,603 0,683 0,612

8:33 7,67 0,628 0,689 0,562

8:34 7,35 0,576 0,714 0,542

8:35 7,37 0,581 0,707 0,568

8:37 7,52 0,612 0,719 0,562

8:38 7,38 0,541 0,666 0,562

8:39 7,55 0,573 0,712 0,573

8:40 7,68 0,588 0,715 0,575

Ñðåäíåå çíà÷åíèå, % ìàññ. 7,51 0,579 0,698 0,562

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 7,31 0,745 0,809 0,480

ÎÑÊÎ, % 1,5 6,0 4,4 4,3

Ðàçìàõ, % ìàññ. 0,34 0,12* 0,096* 0,088*

Íîðìàòèâ ïîâòîðÿåìîñòè, d 0,745 0,057 0,069 0,056



ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðîâ

Polyvañ E980 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ è Polyvañ

E982 ñ ÔÝÓ (òàáë. 7). Èç òàáëèöû ñëåäóåò, ÷òî

ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà äëÿ Polyvac

E980 ñ ÌÀÝÑ ñðàâíèìà ñ ñîîòâåòñòâóþùèìè çíà-

÷åíèÿìè äëÿ Polyvañ E982 ñ ÔÝÓ.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ìîäåðíèçàöèÿ âàêóóìíîãî

àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà Polyvac E980

ñ ÔÝÓ (Hilger Analytical, Âåëèêîáðèòàíèÿ) ìíî-

ãîêàíàëüíûì àíàëèçàòîðîì ýìèññèîííûõ ñïåê-

òðîâ ÌÀÝÑ ïîçâîëèëà ïðèìåíÿòü ñïåêòðîìåòð,

èçíà÷àëüíî ïðåäíàçíà÷åííûé äëÿ àíàëèçà ñïëà-

âîâ íà îñíîâå æåëåçà, äëÿ àíàëèçà àëþìèíèåâûõ

ñïëàâîâ.

Ðåãèñòðèðóåìûé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí

äàåò âîçìîæíîñòü â ëþáîå âðåìÿ äîáàâèòü íîâûå

àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè èëè ðàñøèðèòü ÷èñëî îï-

ðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðî-

ãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ (äîñòàòî÷íî çàðåãèñòðè-

ðîâàòü ñïåêòðû äîïîëíèòåëüíûõ îáðàçöîâ ñðàâ-

íåíèÿ).

Îöåíåíà êðàòêîâðåìåííàÿ è äîëãîâðåìåííàÿ

ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñïëàâà

ÀÊ12Ì2: ïîêàçàíî, ÷òî ñïåêòðîìåòð Polyvac

E980 ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ ìîæíî èñïîëüçîâàòü

â óñëîâèÿõ íåïðåðûâíîãî ïðîèçâîäñòâà.
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Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (% ìàññ.) îáðàçöà ÑÎ ¹ 121 ñïëàâà ÀÊ12Ì2, ïîëó÷åííûå â òå÷åíèå 8 ÷

íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà Polyvac E980 Ñ àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ

Table 5. Results of spectral analysis (%wt.) of reference material No. 121 of AK12M2 alloy obtained during 8-h continuous

operation of a Polyvac E980 spectrometer with a MAES analyzer

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 198,6 íì Fe 275,3 íì Ni 231,6 íì Ñu 197,9 íì Mg 277,9 íì

1 ñåðèÿ 9:00 14,8 0,669 0,959 3,29 0,088

14,7 0,645 0,911 3,56 0,090

14,9 0,642 0,901 3,60 0,090

2 ñåðèÿ 10:00 14,6 0,640 0,922 3,58 0,092

15,2 0,681 0,935 3,51 0,086

14,4 0,665 0,947 3,51 0,088

3 ñåðèÿ 11:00 15,0 0,641 0,922 3,63 0,097

14,6 0,655 0,873 3,58 0,083

14,5 0,654 0,860 3,58 0,081

4 ñåðèÿ 12:00 14,7 0,642 0,880 3,64 0,087

14,6 0,650 0,915 3,68 0,092

14,4 0,665 0,857 3,62 0,077

5 ñåðèÿ 13:00 15,0 0,690 0,987 3,33 0,093

15,2 0,655 0,904 3,60 0,095

15,2 0,669 0,914 3,57 0,092

6 ñåðèÿ 14:00 15,2 0,672 0,907 3,60 0,093

15,3 0,691 0,945 3,47 0,093

14,8 0,665 1,01 3,50 0,099

7 ñåðèÿ 15:00 15,2 0,659 0,987 3,54 0,102

14,5 0,646 1,05 3,52 0,104

14,4 0,657 1,02 3,43 0,095

8 ñåðèÿ 16:00 14,5 0,658 0,987 3,59 0,099

14,5 0,647 1,04 3,57 0,100

14,5 0,656 1,02 3,63 0,100

Ñðåäíåå çíà÷åíèå, % ìàññ. 14,8 0,659 0,929 3,55 0,092

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 13,7 0,600 0,990 3,58 0,090

ÎÑÊÎ, % 2,1 2,2 6,0 2,6 7,4

Ðàçìàõ, % ìàññ. 0,93 0,051 0,19* 0,39* 0,027*

Íîðìàòèâ ïîâòîðÿåìîñòè, d 1,47 0,065 0,09 0,35 0,024
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Òàáëèöà 6. Ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (% ìàññ.) îáðàçöà ÑÎ ¹ 121 ñïëàâà ÀÊ12Ì2, ïîëó÷åííûå â òå÷åíèå

10 ìèí íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà Polyvac E980 ñ ÔÝÓ

Table 6. Results of spectral analysis (%wt.) of reference material No. 121 of AK12M2 alloy obtained during 10-min continuo-

us operation of the Polyvac E980 spectrometer with a PMT

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ Si 390,5 íì Fe 239,5 íì Ni 341,4 íì Ñu 327,4 íì Mg 279,1 íì

9:30 14,42 0,545 0,831 3,61 0,082

9:31 15,04 0,561 0,867 3,63 0,087

9:32 14,74 0,550 0,849 3,60 0,085

9:33 14,48 0,574 0,834 3,67 0,086

9:34 14,35 0,545 0,841 3,60 0,085

9:35 14,66 0,537 0,854 3,56 0,085

9:37 15,07 0,566 0,846 3,60 0,087

9:38 15,58 0,595 0,868 3,59 0,090

9:39 15,53 0,622 0,878 3,52 0,094

Ñðåäíåå çíà÷åíèå, % ìàññ. 14,87 0,566 0,852 3,60 0,087

Àòòåñîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 13,7 0,600 0,990 3,58 0,090

ÎÑÊÎ, % 3,09 4,85 1,90 1,16 3,98

Ðàçìàõ 1,23 0,085* 0,047 0,15 0,012

Íîðìàòèâ ïîâòîðÿåìîñòè, d 1,48 0,056 0,084 0,36 0,023

Òàáëèöà 7. Îòíîñèòåëüíûå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêèå îòêëîíåíèÿ (%) ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ÑÎ àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ

Table 7. Relative standard deviations for the results of analysis of the reference materials of aluminum alloys

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Polyvañ E980 ñ ÌÀÝÑ Polyvañ E982 ñ ÔÝÓ

ÑÎ 121 ÑÎ27 ÑÎ 02 ÑÎ 05 ÑÎ 121

Si 3,0 2,0 1,4 1,5 3,09

Fe 1,1 3,9 3,7 6,0 4,85

Mn — 2,4 0,93 4,4 —

Cu 1,7 2,2 — — 1,16

Mg 3,8 5,8 5,3 4,3 3,98

Ni 4,5 — — — 1,90
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