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Ðàçðàáîòàíà äâóõñòàäèéíàÿ ìåòîäèêà ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà âûñîêîýíòðîïèé-

íûõ ïàðàíèîáàòîâ ÐÇÝ ñîñòàâà Y3–x
Yb

x
NbO7 (ãäå x = 0 – 3), èñïîëüçóåìûõ â êà÷åñòâå òåð-

ìîáàðüåðíûõ ïîêðûòèé. Íà ïåðâîì ýòàïå ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ôóíäàìåíòàëüíûõ ïà-

ðàìåòðîâ (ÌÔÏ) ïðîâîäèëè ýêñïðåññíûé ïîëóêîëè÷åñòâåííûé àíàëèç îáðàçöîâ êåðàìèêè

è ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ ñèíòåçà ñ óñòàíîâëåíèåì èõ ïðåäâàðèòåëüíîãî ñîñòàâà. Íà

âòîðîì ýòàïå ïî ïîñòðîåííûì ãðàäóèðîâî÷íûì çàâèñèìîñòÿì îïðåäåëÿëè êîëè÷åñòâåííûé

ñîñòàâ ïðîá. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé àíàëîãè÷íûì ïîëó÷åíèþ èñ-

ñëåäóåìûõ êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ ñïîñîáîì ñèíòåçèðîâàëè ñåðèþ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ, ñî-

äåðæàùèõ 3,16 – 56,55 % Y, 8,78 – 71,0 % Yb è 12,83 – 19,70 % Nb. Âûáðàíû àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè ýëåìåíòîâ, ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé, è óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ (òîê

è íàïðÿæåíèå ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè, âðåìÿ ýêñïîçèöèè, ñïîñîá ó÷åòà ôîíà âáëèçè àíàëè-

òè÷åñêèõ ëèíèé). Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ Y, Yb è

Nb â îáðàçöàõ êåðàìèêè íå ïðåâûøàëî 0,66 %, îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ñîñòàâëÿëà íå

áîëåå 1,63 %. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñðàâíèâàëè ñ ðàñ÷åòíûìè ñîäåðæàíèÿìè àíàëèòîâ â

ïðîáàõ ñòåõèîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà è ñ ðåçóëüòàòàìè àíàëèçà ðåàëüíûõ îáðàçöîâ êåðàìèêè

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü îñíîâíûå êîìïîíåíòû

â îáðàçöàõ êåðàìèêè è ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà â öåëÿõ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ïðîöåñ-

ñà ñèíòåçà ïàðàíèîáàòîâ ÐÇÝ.
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A two-stage technique for X-ray fluorescence analysis of ceramic samples of composition Y
3–xYbxNbO

7

(where x = 0 – 3) has been developed. At the first stage, using the method of fundamental parameters

(FPM), a rapid semi-quantitative analysis of ceramic samples and products of intermediate synthesis was

carried out to determine their preliminary composition. At the second stage, the quantitative composition

of the samples was determined using the constructed calibration dependencies. To construct calibration

dependencies a series of reference samples containing 3.16 – 56.55% Y, 8.78 – 71.0% Yb, and 12.83 –

19.70% Nb was synthesized using a method similar to that used for preparation of the ceramic samples

under study. Analytical lines of elements free from spectral overlaps and XRF conditions (current and volt-

age of an X-ray tube, exposure time, method of taking into account the background near the analytical

line) were selected. The relative standard deviation of the results of Y, Yb, and Nb determination in ce-

ramic samples did not exceed 0.66%, the relative error was no more than 1.63%. The results obtained were

compared with the calculated content of analytes in the samples of stoichiometric composition and with

the results of ICP-AES analysis of real ceramic samples. The developed technique provides determination

of the main components of ceramic samples and can be used for analytical control of synthesis of rare

earth paraniobates.

Keywords: ceramic materials; X-ray fluorescence analysis; paraniobates of rare earth elements.
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Ââåäåíèå

Âûñîêîýíòðîïèéíûå êåðàìè÷åñêèå (ÂÝÊ) ìà-

òåðèàëû õàðàêòåðèçóþòñÿ ñî÷åòàíèåì òàêèõ

ñâîéñòâ, êàê âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ,

êîððîçèîííàÿ ñòîéêîñòü âñëåäñòâèå ìåäëåííîé

äèôôóçèè, ìàëûé óäåëüíûé âåñ, âûñîêàÿ ïðî÷-

íîñòü, òåðìîäèíàìè÷åñêàÿ ñòàáèëüíîñòü ïðè âû-

ñîêèõ òåìïåðàòóðàõ, âûñîêàÿ âÿçêîñòü ðàçðóøå-

íèÿ è äð., ÷òî îòêðûâàåò øèðîêèå ïåðñïåêòèâû

ïðîìûøëåííîãî èñïîëüçîâàíèÿ ýòèõ ìàòåðèàëîâ

[1, 2].

Îñîáûé èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿþò âûñîêîýíòðî-

ïèéíûå ïàðàíèîáàòû ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ

ñîñòàâà RE3NbO7 (ãäå RE — íåñêîëüêî ÐÇÝ, â îñ-

íîâíîì — â ýêâèìîëÿðíîì ñîîòíîøåíèè). Îíè

ìîãóò èìåòü ñòðóêòóðó äâóõ òèïîâ — âåáåðèòà

èëè ôëþîðèòà — è ïåðñïåêòèâíû äëÿ ïîëó÷åíèÿ

âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ òåðìîáàðüåðíûõ ïðîêðû-

òèé [3 – 6]. Âûñîêîýíòðîïèéíûå îêñèäû, êàê ïðà-

âèëî, îáëàäàþò áîëåå íèçêîé òåïëîïðîâîäíîñòüþ

ïî ñðàâíåíèþ ñ íåçàìåùåííûìè àíàëîãàìè, õà-

ðàêòåðèçóþòñÿ âûñîêîé òâåðäîñòüþ è õîðîøåé

ñòàáèëüíîñòüþ âûñîêîòåìïåðàòóðíîé ôàçû.

Ïîñòåïåííîå óñëîæíåíèå ñîñòàâà ââåäåíèåì

ðàçëè÷íûõ ÐÇÝ â ñîñòàâ ìàòðè÷íûõ ñîåäèíåíèé

ìîæåò óëó÷øàòü ôèçèêî-õèìè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè èñõîäíûõ âåùåñòâ è ïðèäàâàòü èì íîâûå

ôóíêöèîíàëüíûå ñâîéñòâà. Ýòî ñâÿçàíî è ñî ñòà-

áèëèçàöèåé îäíîé èç ñòðóêòóðíûõ ìîäèôèêàöèé

(ZrO2 – 7 % Y2O3 [7]), è ñ ïðîÿâëåíèåì ëþìèíåñ-

öåíöèè â âåùåñòâàõ (BaMoO4: Tm3+ [8], LaBWO6:

Tb3+, Eu3+ [9]). Çàäà÷à ïîâûøåíèÿ ýôôåêòèâ-

íîñòè ëþìèíîôîðîâ, ñïîñîáíûõ ïðåîáðàçîâû-

âàòü ÈÊ-èçëó÷åíèå â áîëåå êîðîòêîâîëíîâîå (íà-

ïðèìåð, âèäèìûé ñâåò), ðåøàåòñÿ äîáàâëåíèåì ê

îñíîâíîìó ëþìèíåñöèðóþùåìó èîíó (Y3+) âòîðî-

ãî (Yb3+), êîòîðûé âûñòóïàåò â ðîëè ñåíñèáèëè-

çàòîðà è ñïîñîáñòâóåò áîëåå ýôôåêòèâíîìó ïåðå-

íîñó ýíåðãèè âîçáóæäåíèÿ íà ëþìèíåñöèðóþùèé

èîí. Â êà÷åñòâå ëþìèíåñöèðóþùåãî àãåíòà ÷àùå

âñåãî èñïîëüçóþò èîíû Er3+ è Tm3+ [10, 11].

Êåðàìèêà âèäà Y3–x
Yb

x
NbO7 ïðåäñòàâëÿåò ñî-

áîé ìîíîçàìåùåííûé ïàðàíèîáàò èòòðèÿ è ìî-

æåò âûñòóïàòü â êà÷åñòâå ìàòðèöû äëÿ ïîëó÷å-

íèÿ àï-êîíâåðñèîííûõ ëþìèíîôîðîâ. Â òàêèõ

ìàòåðèàëàõ âàæåí êîíòðîëü õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà

â ÷àñòè ñîäåðæàíèÿ îñíîâíîãî êîìïîíåíòà è

ñîîòíîøåíèÿ äîïàíòîâ [12]. Ïîñòåïåííîå óñëîæ-

íåíèå ñîñòàâà ñ ïîëó÷åíèåì ñðåäíåýíòðîïèéíîé

(òðè ðàçíûõ ÐÇÝ) è âûñîêîýíòðîïèéíîé êåðàìèê

òðåáóåò îñîáîãî êîíòðîëÿ íà êàæäîé ñòàäèè

óñëîæíåíèÿ èñõîäíîãî îêñèäà (Y3NbO7) è ðàçðà-

áîòêè ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà

êåðàìèêè ïðè ñîâìåñòíîì ïðèñóòñòâèè â íåé íå-

ñêîëüêèõ ÐÇÝ.

Íåñìîòðÿ íà ïåðñïåêòèâíîñòü ïðîìûøëåííî-

ãî èñïîëüçîâàíèÿ ÂÝÊ, â ëèòåðàòóðå ïðåäñòàâëå-

íî äîâîëüíî ìàëî èíôîðìàöèè ïî ýëåìåíòíîìó

àíàëèçó ýòèõ ìàòåðèàëîâ. Îáû÷íî äëÿ ýòîé öåëè

èñïîëüçóþò ýíåðãîäèñïåðñèîííûé ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç (ÝÄÑ-ÐÔÀ) â ñî÷åòàíèè

ñî ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèåé

(ÑÝÌ) äëÿ îöåíêè îäíîðîäíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ

ýëåìåíòîâ [3 – 5, 13 – 16]. Â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ

ýòèì ìåòîäîì ïðîâîäÿò êà÷åñòâåííûé àíàëèç áåç

óñòàíîâëåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî ñîñòàâà ïðîáû (çà

íåáîëüøèì èñêëþ÷åíèåì [17]). Èñïîëüçóþò òàê-

æå ìåòîä ðåíòãåíîâñêîé ôîòîýëåêòðîííîé ñïåê-

òðîñêîïèè (ÐÔÝÑ) äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ôîðì íà-

õîæäåíèÿ ýëåìåíòîâ [16] è èõ ñðàâíåíèÿ äî è

ïîñëå ïðîêàëèâàíèÿ [18]. Ìåòîä àòîìíî-ýìèññè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ) [19] ïðèìåíÿþò äëÿ ïîä-

òâåðæäåíèÿ îñíîâíîãî ñîñòàâà ÂÝÊ [15, 20], à

òàêæå îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé [15]. Â ëèòåðàòóðå

óïîìèíàåòñÿ èñïîëüçîâàíèå âîëíîäèñïåðñèîííî-

ãî ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÂÄ-ÐÔÀ),

îäíàêî ìåòîäèêà è ðåçóëüòàòû àíàëèçà ÂÝÊ íå

ïðèâåäåíû [19]. Èñõîäÿ èç ïóñòü è íåáîëüøîãî,

íî ïîêàçàòåëüíîãî êîëè÷åñòâà ïóáëèêàöèé, ìîæ-

íî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî ñóùåñòâóåò ïðîáëåìà èñ-

ïîëüçîâàíèÿ äëÿ àíàëèçà ÂÝÊ ìåòîäîâ, âêëþ-

÷àþùèõ ïåðåâåäåíèå ïðîá â ðàñòâîð. Â ñâÿçè ñ

ýòèì äëÿ àíàëèçà ÂÝÊ öåëåñîîáðàçíî ïðèìåíå-

íèå ìåòîäà, îáëàäàþùåãî òî÷íîñòüþ, øèðîêèì

äèàïàçîíîì îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé, ýêñ-

ïðåññíîñòüþ è íå òðåáóþùåãî ðàñòâîðåíèÿ ïðîá.

Òàêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè îáëàäàåò ìåòîä ðåíò-

ãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ).

Îäíàêî ÐÔÀ, êàê è ëþáîé àíàëèòè÷åñêèé ìå-

òîä, èìååò îãðàíè÷åíèÿ: â ïåðâóþ î÷åðåäü, ýòî

íàëîæåíèå ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ äðóã

íà äðóãà. Îñîáåííî îñòðî ýòà ïðîáëåìà âûðàæåíà

ïðè àíàëèçå ìàòåðèàëîâ íà îñíîâå ÐÇÝ [21, 22],

ïîýòîìó ïðîâîäÿò ïîäðîáíûé àíàëèç ïîëó÷àå-

ìûõ ñïåêòðîâ äëÿ âûáîðà óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ

ýêñïåðèìåíòà è ñïîñîáà ó÷åòà ñïåêòðàëüíîãî

ôîíà.

ÐÔÀ ñ ìåòîäîì ôóíäàìåíòàëüíûõ ïàðàìåò-

ðîâ (ÌÔÏ) ïîçâîëÿåò ýêñïðåññíî ïîëó÷èòü ïðåä-

âàðèòåëüíûå äàííûå îá ýëåìåíòíîì ñîñòàâå èñ-

ñëåäóåìîé ïðîáû [23 – 25], à òàêæå êîíòðîëè-

ðîâàòü ñîñòàâ ÂÝÊ íà ðàçíûõ ýòàïàõ òåõíîëîãè-

÷åñêîãî ïðîãðåññà. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîëè÷å-

ñòâåííîãî ñîñòàâà ÂÝÊ íåîáõîäèìî ïîñòðîåíèå

ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, îäíàêî ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ è ãðàäóèðîâî÷íûõ ñåðèé îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ ÂÝÊ íå ñóùåñòâóåò, ÷òî òðåáóåò èõ èç-

ãîòîâëåíèÿ è àòòåñòàöèè.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà äâóõ-

ñòàäèéíîé ìåòîäèêè ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

àíàëèçà êåðàìè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ Y3–x
Yb

x
NbO7,

ãäå x = 0 – 3, è ïðîìåæóòî÷íûõ ñîåäèíåíèé

ñèíòåçà, âêëþ÷àþùåãî èõ ïðåäâàðèòåëüíóþ

èäåíòèôèêàöèþ ñ èñïîëüçîâàíèåì ÌÔÏ è êîëè-

÷åñòâåííûé àíàëèç ñ ïîñòðîåíèåì ãðàäóèðîâî÷-

íîé çàâèñèìîñòè.
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Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Àïïàðàòóðà. Äëÿ àíàëèçà êåðàìè÷åñêèõ ìà-

òåðèàëîâ èñïîëüçîâàëè ðåíòãåíîôëóîðåñöåíò-

íûé ñïåêòðîìåòð ñ äèñïåðñèåé ïî äëèíàì âîëí

«Ñïåêòðîñêàí Ìàêñ-GVM» (ÎÎÎ «ÍÏÎ Ñïåê-

òðîí», ã. Ñàíêò-Ïåòåðáóðã, ÐÔ), ïîçâîëÿþùèé

îïðåäåëÿòü êîíöåíòðàöèè îò 10–4 äî 100 % ìàññ.

ýëåìåíòîâ îò Na äî U. Èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ

õàðàêòåðèñòè÷åñêîãî èçëó÷åíèÿ ñëóæèëà ðåíò-

ãåíîâñêàÿ òðóáêà ñ áåðèëëèåâûì îêíîì òîëùè-

íîé 12 ìêì è ïàëëàäèåâûì àíîäîì ìîùíîñòüþ

160 Âò ñ áîêîâûì âûõîäîì èçëó÷åíèÿ, U = 20 –

40 êÂ, I = 0,5 – 3,5 ìÀ. Óãîë ïàäåíèÿ èçëó÷åíèÿ

ìåæäó ðåíòãåíîâñêîé òðóáêîé è ïðîáîé ñîñòàâëÿ-

åò 55°, óãîë îòáîðà (îòðàæåíèÿ) — 40°. Ñïåêòðî-

ìåòð îñíàùåí ÷åòûðüìÿ àâòîìàòè÷åñêè ñìåíÿå-

ìûìè êðèñòàëëàìè-àíàëèçàòîðàìè (ôòîðèäà ëè-

òèÿ LiF200, ïåíòàýðèòðèíîë PET, áèôòàëàò ðó-

áèäèÿ RbAP, ãðàôèò C002), ãîíèîìåòðîì, äâóõêà-

ìåðíûì ïðîïîðöèîíàëüíûì äåòåêòîðîì

èçëó÷åíèÿ ñ äâîéíîé ñèñòåìîé îòðàæåíèÿ è àâòî-

ìàòèçèðîâàííûì ìíîãîïîçèöèîííûì ïðîáîïî-

äàò÷èêîì ñ âîçìîæíîñòüþ âðàùåíèÿ ïðîáû.

Äëÿ îáðàáîòêè ïîëó÷åííûõ ñïåêòðîâ èñïîëü-

çîâàëè ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå «Ñïåêòð-

Êâàíò», â ÷àñòíîñòè, ïðîãðàììû «Ìåòîä ôóíäà-

ìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ» è «Ãðàäóèðîâàíèå ïðî-

äóêòà».

Èññëåäóåìûå îáðàçöû. Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ

èññëåäîâàíèÿ âûñòóïàëè îáðàçöû êåðàìèêè

Y3–x
Yb

x
NbO7, ãäå x = 0 – 3 (Y2,5Yb0,5NbO7,

Y2YbNbO7, Y1,5Yb1,5NbO7, YYb2NbO7), à òàêæå ñî-

åäèíåíèÿ, ïîëó÷åííûå íà ïðîìåæóòî÷íîì ýòàïå

ñèíòåçà ïîñëå ñîîñàæäåííèÿ ãèäðîêñèäîâ íèîáèÿ

è ÐÇÝ ñ ïîñëåäóþùèì âûñóøèâàíèåì ïîëó÷åí-

íûõ îñàäêîâ.

Ïðåäâàðèòåëüíîå èññëåäîâàíèå ïîðîøêîâ

ìåòîäîì ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðî-

ñêîïèè. Èññëåäóåìûå îáðàçöû ïàðàíèîáàòîâ, à

òàêæå ïðîìåæóòî÷íûå ñîåäèíåíèÿ ïðåäñòàâëÿþò

ñîáîé âûñîêîäèñïåðñíûå ïîðîøêè. Êðóïíîñòü

÷àñòèö îáðàçöîâ óñòàíàâëèâàëè ìåòîäîì ÑÝÌ ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñêàíèðóþùåãî ýëåêòðîííîãî

ìèêðîñêîïà Tescan Amber GMH (Tescan, ×åõèÿ)

ñ óëüòðàâûñîêèì ðàçðåøåíèåì. Â ðåçóëüòàòå

ïðåäâàðèòåëüíûõ íàáëþäåíèé îïðåäåëåíû

ó÷àñòêè, íàèáîëåå ïîëíî õàðàêòåðèçóþùèå îñî-

áåííîñòè ìèêðîðåëüåôà ïîâåðõíîñòè çåðåí

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Ïîñëå óñòàíîâêè ïðè-

åìëåìûõ êîíòðàñòíîñòè è ÿðêîñòè èçîáðàæåíèÿ

ôîòîãðàôèðîâàëè. Ìèêðîôîòîãðàôèè îáðàçöà

Y2,5Yb0,5NbO7 ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 1. Óñòàíîâëå-

íî, ÷òî îñòàëüíûå îáðàçöû èìåþò êðóïíîñòü,

àíàëîãè÷íóþ äàííîé ïðîáå.

Îñíîâíîé ôðàêöèåé ïðîìåæóòî÷íîãî ñîåäè-

íåíèÿ ïðè ñèíòåçå ïàðàíèîáàòîâ ÿâëÿëèñü ÷àñòè-

öû êóáè÷åñêîé ôîðìû ðàçìåðîì äî 200 íì. Äëÿ

ñïå÷åííûõ îáðàçöîâ êåðàìèêè íàáëþäàþòñÿ ÷àñ-

òèöû ðàçìåðîì äî 1 – 2 ìêì, ñîáðàííûå â àãëîìå-

ðàòû ðàçìåðîì äî 10 – 15 ìêì. Íà ïîâåðõíîñòè

ïîðîøêà âèäíû áîëåå ìåëêèå âêëþ÷åíèÿ ñ ðàçìå-

ðîì çåðíà ìåíåå 1 ìêì. Ìàòåðèàë äîñòàòî÷íî õî-

ðîøî ïåðåìåøàí.

Ïðîáîïîäãîòîâêà. Äëÿ èçãîòîâëåíèÿ òàáëåòîê-

èçëó÷àòåëåé èñïîëüçîâàëè ëàáîðàòîðíûé ãèäðàâ-

ëè÷åñêèé ïðåññ ÏËÃ-12 (Lab Tools, ã. Ñàíêò-Ïå-

òåðáóðã, Ðîññèÿ). Ïðåäâàðèòåëüíî èçãîòàâëèâàëè

ïîäëîæêó èç áîðíîé êèñëîòû (äàâëåíèå íå áîëåå

10 áàð = 106 Ïà), à çàòåì íà íåå ïîìåùàëè ïîðî-

øîê ïðîáû ìàññîé 0,43 ± 0,01 ã è ïðåññîâàëè.

Ñëåäèëè çà òåì, ÷òîáû äàâëåíèå íå ïðåâûøàëî

160 áàð = 1,6 · 107 Ïà. Ïðè ïðåâûøåíèè óñèëèÿ

êðèòè÷åñêè óâåëè÷èâàëàñü õðóïêîñòü òàáëåòêè, è

ñëåäîâàëî åå ðàçðóøåíèå.

Àíàëèç ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé. Îäíèì èç

íàèáîëåå âàæíûõ ïàðàìåòðîâ ïðè âûáîðå óñëî-

âèé ÐÔÀ ÿâëÿåòñÿ âûáîð àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé.

Àíàëèç ïðîá ñ íåñêîëüêèìè ÐÇÝ îñëîæíåí ñïåê-

òðàëüíûìè íàëîæåíèÿìè (ðèñ. 2).

Îñíîâíûìè êðèòåðèÿìè âûáîðà àíàëèòè÷å-

ñêèõ ëèíèé áûëè îòñóòñòâèå ñïåêòðàëüíûõ íàëî-

æåíèé ëèíèé ìàòðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ, âçàèì-

íûõ ìåæýëåìåíòíûõ âëèÿíèé, âîçìîæíîñòü èõ

ðàçðåøåíèÿ, à òàêæå ó÷åòà ôîíà â îêðåñòíîñòè

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé.

Ñïåêòðîìåòð «Ñïåêòðîñêàí Ìàêñ-GVM» îñíà-

ùåí 4 êðèñòàëëàìè-àíàëèçàòîðàìè ñ äâóìÿ ïî-

ðÿäêàìè îòðàæåíèÿ (LiF200, RbAP, PET, C002) ñ

ðàçëè÷íûìè çíà÷åíèÿìè ìåæïëîñêîñòíûõ ðàñ-

ñòîÿíèé, ÷òî ïîçâîëÿåò îïòèìèçèðîâàòü óñëîâèÿ

ýëåìåíòîîïðåäåëåíèÿ â ðàçëè÷íûõ äèàïàçîíàõ

äëèí âîëí.

Äëÿ âûáîðà àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé èñïîëüçî-

âàëè àòëàñ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, çàëîæåííûé â

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå ïðèáîðà.

Îáû÷íî ïðè ïðîâåäåíèè ÐÔÀ ïðåäïî÷òåíèå

îòäàåòñÿ êðèñòàëëó, êîòîðûé ïîçâîëÿåò ðåãèñò-

ðèðîâàòü ëèíèè íàèáîëåå èíòåíñèâíîé K-ñåðèè,

çà èñêëþ÷åíèåì ñëó÷àåâ, êîãäà îíè èñêàæåíû
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Ðèñ. 1. Èçîáðàæåíèå ìèêðîðåëüåôà ïîâåðõíîñòè, õàðàê-

òåðíîå äëÿ ó÷àñòêà îáðàçöà, ïîëó÷åííîãî íà ïðîìåæóòî÷-

íîì ýòàïå ñèíòåçà (à), è êåðàìè÷åñêîãî ìàòåðèàëà (á) ñî-

ñòàâà Y2,5Yb0,5NbO7 (óâåëè÷åíèå ×13 900)

Fig. 1. Image of the surface microrelief characteristic of the

sample section obtained at the intermediate stage of synthe-

sis (a) and ceramic material (b) Y
2.5

Yb
0.5

NbO
7

(magnifica-

tion ×13,900)



âñëåäñòâèå ðàçëè÷íûõ ýôôåêòîâ è íå ïîäõîäÿò

äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà. Â êà÷åñòâå õàðàêòå-

ðèñòè÷åñêèõ âûáèðàëè ïðåèìóùåñòâåííî á èëè

â-ëèíèè â 1-ì èëè 2-ì ïîðÿäêàõ îòðàæåíèÿ.

Îäíàêî ïðè îïðåäåëåíèè áîëüøèíñòâà ÐÇÝ (íà-

ïðèìåð, èòòåðáèÿ) èçìåðåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà íà ëèíèè K-ñåðèè ïðîâåñòè íåâîçìîæíî,

òàê êàê äëÿ âîçáóæäåíèÿ òàêèõ òÿæ¸ëûõ ýëåìåí-

òîâ òðåáóþòñÿ î÷åíü âûñîêèå ýíåðãèè. Ïîýòîìó

îïðåäåëåíèå ÐÇÝ âîçìîæíî òîëüêî ïî ëèíèÿì

L-ñåðèè.

Îñíîâíûå ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé äëÿ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 1.

Èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ ìîæíî ñäåëàòü

âûâîä, ÷òî äëÿ îïðåäåëåíèÿ èòòðèÿ öåëåñîîáðàç-

íî âûáðàòü ëèíèþ YKá íà êðèñòàëëå-àíàëèçàòî-

ðå LiF200(1) (çäåñü è äàëåå â ñêîáêàõ îáîçíà÷åí

ïîðÿäîê îòðàæåíèé). Ëèíèè YKá è YKâ íà

LiF200(2) ïîäâåðæåíû ñïåêòðàëüíûì íàëîæåíè-

ÿì îò Yb (ïðîíèêàþùèå ñ ïåðâîãî ïîðÿäêà îòðà-

æåíèÿ) è Nb. Ïðè âûáîðå ìåæäó ëèíèÿìè K- è

L-ñåðèé ëó÷øå îòäàòü ïðåäïî÷òåíèå K-ñåðèè, ïî-

ýòîìó ñïåêòðàëüíûå ëèíèè íà êðèñòàëëå PET íå

çàäåéñòâîâàíû â àíàëèçå.

Äëÿ èòòåðáèÿ âûáðàíà ëèíèÿ YbLá1 íà êðè-

ñòàëëå-àíàëèçàòîðà Ñ002 êàê íàèáîëåå èíòåíñèâ-

íàÿ èç ëèíèé áåç ñïåêòðàëüíûõ èíòåðôåðåíöèé.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèîáèÿ ïðåäïî÷òèòåëüíåå

âûáèðàòü ëèíèþ K-ñåðèè íà LiF200(2): ïîñêîëü-

êó íà Ká íàêëàäûâàåòñÿ YKâ, äëÿ àíàëèçà âûáðà-

íà ëèíèÿ NbKâ.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû âûáðàííûå àíàëèòè÷å-

ñêèå ëèíèè, ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæå-

íèé.

Âûáîð óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ. Èçìåðÿëè

ñêîðîñòü ñ÷åòà èíòåíñèâíîñòè âûáðàííûõ àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé ïðè íàïðÿæåíèè íà àíîäå

ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè 40 êÂ. Âåëè÷èíà òîêà íà-

ïðÿìóþ îïðåäåëÿåò èíòåíñèâíîñòü èçëó÷åíèÿ,

ðåãèñòðèðóåìîãî äåòåêòîðîì. Ñèëó òîêà ðåíò-

ãåíîâñêîé òðóáêè óñòàíàâëèâàëè â çàâèñèìîñòè

îò ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ è èíòåí-
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Ðèñ. 2. Íàëîæåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé â ïðîáàõ
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Fig. 2. Overlapping of analytical lines in Y
3–xYbxNbO
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ples (LiF200 (2) crystal-analyzer)

Òàáëèöà 1. Îñíîâíûå ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

Table 1. Main spectral overlaps of analytical lines

Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ

Ïîðÿäîê

îòðàæåíèÿ

Êðèñòàëë-

àíàëèçàòîð

Ïîëîæåíèå

ëèíèè, ìÅ
Óãëîâîå ïîëîæåíèå

ëèíèé è, ãðàä.

Âîçìîæíûå íàëîæåíèÿ:

ëèíèÿ/ïîëîæåíèå, ìÅ

YKá 1 LiF200 830,2 11,897 —

YKá 2 LiF200 830,2 24,350 YbLá (1)

YKâ 2 LiF200 739,3 21,541 NbKá/747,7

YbLâ2 (1)

YLá 1 PET 6449,8 47,544 NbLI 6517,6

YLâ1 1 PET 6212,3 45,286 —

YbLá1 1 LiF200 1672,0 24,532 YKá (2)

YbLâ1 1 LiF200 1475,7 21,497 YKâ2 (2)

NbKá (2)

YbLá1 2 Ñ002 1672,0 29,901 —

YbLâ1 2 Ñ002 1475,7 26,103 —

NbKá 2 LiF200 747,7 21,799 YKâ/739,3

YbLâ2 (1)

NbKâ 2 LiF200 664,2 19,261 —

NbLâ1 1 Ñ002 5492,5 54,965 —

NbLá 1 PET 5725,2 40,913 —

NbLâ1 1 PET 5492,5 38,924 —

NbLI 1 PET 6517,6 48,206 YLá/6449,8



ñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè â äèàïàçîíå îò

0,1 äî 3,5 ìÀ.

Äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ ïåðåãðóçêè äåòåêòîðà è

âûõîäà ñïåêòðîìåòðà èç ñòðîÿ ïðè îïðåäåëåíèè

ìàòðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ èñïîëüçîâàëè òîê âáëè-

çè íèæíåé ãðàíèöû äèàïàçîíà. Ìîùíîñòü ðåíò-

ãåíîâñêîé òðóáêè íå ïðåâûøàëà 160 Âò — ýòî

êðèòè÷åñêàÿ âåëè÷èíà äëÿ ñîõðàíåíèÿ ðàáîòî-

ñïîñîáíîñòè ñïåêòðîìåòðà.

Âðåìÿ ýêñïîçèöèè óñòàíàâëèâàëè â çàâèñè-

ìîñòè îò âûáðàííîé ñèëû òîêà ðåíòãåíîâ-

ñêîé òðóáêè ïðè óñëîâèè âûïîëíåíèÿ ñîîòíîøå-

íèÿ [èíòåíñèâíîñòü ëèíèè] × [ýêñïîçèöèÿ] �

� 300 000 èìï. [26] âî èçáåæàíèå ïåðåãðóçêè äå-

òåêòîðà. Îòìå÷åíî, ÷òî ÷ðåçìåðíî âûñîêàÿ èí-

òåíñèâíîñòü ëèíèé ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ èç-çà

ïðîñ÷åòîâ çàòðóäíÿåò ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó

ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé è, ñîîòâåòñòâåííî, óâåëè-

÷èâàåò ïðèáîðíóþ ñîñòàâëÿþùóþ ïîãðåøíîñòè.

Ïðè âûáîðå âðåìåíè ýêñïîçèöèè ðóêîâîä-

ñòâîâàëèñü ñëåäóþùèì ïðàâèëîì: åñëè èíòåí-

ñèâíîñòü ëèíèè íàõîäèòñÿ â äèàïàçîíå îò 10 000

äî 30 000 èìï/ñ, òî òîê íå ìåíÿåòñÿ è âðåìÿ ýêñ-

ïîçèöèè ñîñòàâëÿåò îò 20 äî 30 ñ; åñëè èíòåíñèâ-

íîñòü <10 000 èìï/ñ, òîê óâåëè÷èâàåòñÿ è âðåìÿ

ýêñïîçèöèè âûáèðàþò â äèàïàçîíå 50 – 60 ñ; åñëè

èíòåíñèâíîñòü > 30 000 èìï/ñ, òîê óìåíüøàåòñÿ,

âðåìÿ ýêñïîçèöèè — 10 ñ; åñëè èíòåíñèâíîñòü

<500 èìï/ñ, òîê óâåëè÷èâàåòñÿ, âðåìÿ ýêñïîçè-

öèè ñîñòàâëÿåò 100 – 200 ñ.

Âñå âûáðàííûå óñëîâèÿ àíàëèçà ïðåäñòàâëå-

íû â òàáë. 2.

Ó÷åò ôîíà âáëèçè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé.

Â èññëåäóåìûõ êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöàõ ïàðàíèî-

áàòîâ êîíòðîëèðîâàëè ñîäåðæàíèå îñíîâíûõ

êîìïîíåíòîâ, äëÿ êîòîðûõ âëèÿíèå ôîíà áóäåò

íåçíà÷èòåëüíûì. Îäíàêî äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ó÷åò ôîíà íåîáõîäèì.

Áûëî èçó÷åíî äâà ñïîñîáà ó÷åòà ôîíà — ïî õî-

ëîñòîé ïðîáå è ïî äâóì òî÷êàì. Â êà÷åñòâå õî-

ëîñòûõ èñïîëüçîâàëè îáðàçöû, â êîòîðûõ îòñóò-

ñòâîâàë àíàëèò, à äëÿ íèîáèÿ — ñìåñü îêñèäîâ

ÐÇÝ. Ìèíèìàëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ïîëó÷åííûõ ðå-

çóëüòàòîâ óñòàíîâëåíà ñ ïîïðàâêîé íà ôîí ïî

äâóì òî÷êàì. Ïðè èñïîëüçîâàíèè ÌÔÏ áûëî äî-

ñòàòî÷íî àâòîìàòè÷åñêîãî ó÷åòà ôîíà.

Ïðîâåäåíèå ÐÔÀ-ÌÔÏ êåðàìèêè âèäà

Y
3–x

Yb
x
NbO

7
. Ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ôóíäà-

ìåíòàëüíûõ ïàðàìåòðîâ áûë ïðîâåäåí àíàëèç îá-

ðàçöîâ Y2,5Yb0,5NbO7, Y2YbNbO7, Y1,5Yb1,5NbO7,

YYb2NbO7. Âûïîëíÿëè ïî òðè ïàðàëëåëüíûõ îï-

ðåäåëåíèÿ äëÿ êàæäîé ïðîáû â óñëîâèÿõ, ïðèâå-

äåííûõ â òàáë. 3. Ñïðåññîâàííûå òàáëåòêè ïîìå-

ùàëè â àëþìèíèåâóþ îáîéìó (êàññåòó) ñ äèàìåò-

ðîì îòâåðñòèÿ 15 ìì. Âñå îáðàçöû àíàëèçèðîâà-

ëè ñ âûâîäîì èç-ïîä îáëó÷åíèÿ íå ìåíåå äâóõ ðàç

â óñëîâèÿõ ïîâòîðÿåìîñòè.

Ïðîâåäåíèå ÐÔÀ ñ ïîñòðîåíèåì ãðàäóèðîâî÷-

íîé çàâèñèìîñòè. Äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà

îáðàçöîâ ïàðàíèîáàòîâ Y3–x
Yb

x
NbO7, ãäå

x = 0 – 3, è ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ ñèíòåçà

íåîáõîäèìî ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñè-

ìîñòåé. Ïðîáëåìà îòñóòñòâèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ÂÝÊ áûëà ðåøåíà èçãîòîâëåíèåì ñåðèè îá-

ðàçöîâ ñðàâíåíèÿ (äèàïàçîí ñîäåðæàíèé àíàëè-

òîâ — 3,16 – 56,55 % ìàññ. Y, 8,78 – 71,70 % ìàññ.

Yb, 12,83 – 19,70 % ìàññ. Nb). Âàæíî îòìåòèòü,

÷òî ñèíòåç îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ àíàëîãè÷åí ñèí-

òåçó èññëåäóåìûõ êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöîâ: îáðàò-

íîå îñàæäåíèå â àììèà÷íîì âîäíîì ðàñòâîðå

(âîäíûå ðàñòâîðû íèòðàòîâ èòòðèÿ è èòòåðáèÿ,

ñïèðòîâîé ðàñòâîð õëîðèäà íèîáèÿ). Ïîëó÷åííóþ

ñìåñü ãèäðîêñèäîâ ìåòàëëîâ öåíòðèôóãèðîâàëè,

âûñóøèâàëè ïðè 115 °C (ïðîìåæóòî÷íîå ñîåäè-

íåíèå), à äàëåå ïðîêàëèâàëè ïðè 1500 °C â òå÷å-

íèå 16 ÷ (êîíå÷íûé ïðîäóêò).

ÐÔÀ ïðîâîäèëè â ðåæèìàõ, ïðèâåäåííûõ â

òàáë. 3, ñ óâåëè÷åíèåì âðåìåíè ýêñïîçèöèè (40 ñ

äëÿ âñåõ ýëåìåíòîâ) äëÿ íàêîïëåíèÿ ñèãíàëà.

Ïðè ïîñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè

äëÿ êàæäîãî ýëåìåíòà ïàðàìåòðû ðåãðåññèîííîé

ìîäåëè âûáèðàëè ñ ó÷åòîì êîìïåíñàöèè ôîíà è

ìåæýëåìåíòíûõ âëèÿíèé. Â ìîäåëè äëÿ èòòåðáèÿ

ïðèñóòñòâóþò ñëàãàåìûå, ïðîïîðöèîíàëüíûå

ïðîèçâåäåíèÿì I(YbLá1) · I(NbKá) è

I(YbLá1) · I(YKá); â ñëó÷àå èòòðèÿ ó÷òåíî âëèÿ-

íèå NbKá íà àíàëèòè÷åñêóþ ëèíèþ YKá.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Ðåçóëüòàòû ÐÔÀ-ÌÔÏ. Ðåçóëüòàòû îïðåäå-

ëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîìåæóòî÷íûõ ñîåäèíåíèÿõ

(âûñóøåííîé ñìåñè ãèäðîêñèäîâ) è â ïðîêàëåí-

íûõ ïðè âûñîêîé òåìïåðàòóðå êîíå÷íûõ ïðîäóê-

òàõ ñîñòàâà Y3–x
Yb

x
NbO7 ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3.

Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñîïîñòàâëÿëè ñ ðàñ÷åò-

íûìè ñîäåðæàíèÿìè ýëåìåíòîâ â ïðîáàõ ñòåõèî-

ìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà (áåç ó÷åòà êèñëîðîäà).
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Òàáëèöà 2. Âûáðàííûå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ýëåìåíòîâ è óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ

Table 2. Selected analytical lines and experimental conditions of XRF

Ýëåìåíò
Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ

Äëèíà

âîëíû, ìÅ
Êðèñòàëë-

àíàëèçàòîð

Ïîðÿäîê

îòðàæåíèÿ

Âðåìÿ

ýêñïîçèöèè, ñ
Òîê òðóáêè, ìÀ

Y Ká 830,2 LiF200 1 10 0,1

Yb Lá 1672,0 Ñ002 2 10 0,5

Nb Kâ 664,2 LiF200 2 30 3,5



Ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì

ÌÔÏ, äîâîëüíî áëèçêè ê îæèäàåìîìó ñîñòàâó.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ÐÔÀ-ÌÔÏ öåëåñîîáðàçíî

èñïîëüçîâàòü äëÿ èäåíòèôèêàöèè è ïîëóêîëè-

÷åñòâåííîãî àíàëèçà ïðè óñòàíîâëåíèè ïðåä-

âàðèòåëüíîãî ñîñòàâà êåðàìèêè, ñîäåðæàùåé

ÐÇÝ. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî ñîñòàâà

ÂÝÊ íåîáõîäèìî ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ

çàâèñèìîñòåé.

Ðåçóëüòàòû ÐÔÀ ñ ïîñòðîåíèåì ãðàäóè-

ðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè. Â òàáë. 4 ïðåäñòàâëåíû

ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Y, Yb è Nb â ïðîìåæó-

òî÷íûõ ñîåäèíåíèÿõ è êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöàõ ïî

ïîñòðîåííûì ãðàäóèðîâî÷íûì çàâèñèìîñòÿì.

Äëÿ îöåíêè ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ è

ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé

èñïîëüçîâàëè ñåðèþ ðåàëüíûõ ïðîá ñîñòàâà

Y2,5Yb0,5NbO7, Y2YbNbO7, Y1,5Yb1,5NbO7,

YYb2NbO7 êàê èòîãîâûõ, òàê è ïðîìåæóòî÷íûõ

ñîåäèíåíèé.

Ïðè îöåíêå ïðåöèçèîííîñòè â óñëîâèÿõ ïî-

âòîðÿåìîñòè äëÿ êàæäîãî çíà÷åíèÿ êîíöåíòðà-

öèè áûëè ðàññ÷èòàíû îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðò-

íîå (ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå) îòêëîíåíèå RSD è

äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë ±Ä (P = 95 %).

Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ

ÂÝÊ îöåíèâàëè, ñðàâíèâàÿ ïîëó÷åííûå ðåçóëü-

òàòû ÐÔÀ ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ñ äàííûìè íåçàâè-

ñèìîãî ìåòîäà (ÀÝÑ-ÈÑÏ). Â êà÷åñòâå êîíòðîëü-

íûõ îïîðíûõ çíà÷åíèé òàêæå èñïîëüçîâàëè ðàñ-

÷åòíûå çíà÷åíèÿ ñîäåðæàíèé.

Êàê âèäíî, èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ, ìåæ-

äó ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè ìåòîäàìè ÐÔÀ è

ÈÑÏ-ÀÝÑ íåò çíà÷èìûõ ðàçëè÷èé. Îòíîñèòåëü-

íàÿ ïîãðåøíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ÐÔÀ ñ

ïîñòðîåíèåì ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè íå

ïðåâûøàëà 0,9 % äëÿ Y, 1,2 % äëÿ Yb è 1,6 % äëÿ

Nb. Ïðåäëîæåííûå ñïîñîáû ïîäãîòîâêè îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ è ïîñòðîåíèÿ ãðàäèðîâî÷íûõ çàâèñè-

ìîñòåé äëÿ àíàëèçà ÂÝÊ ïîçâîëÿþò îïðåäåëÿòü

îñíîâíûå êîìïîíåíòû â îáðàçöàõ ñëîæíîãî ñî-

ñòàâà ñ äîñòàòî÷íîé òî÷íîñòüþ è ïðèåìëåìîé äëÿ

ïîñòàâëåííîé çàäà÷è ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ.

Çàêëþ÷åíèå

Íà îñíîâå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé ðàçðà-

áîòàíà äâóõñòàäèéíàÿ ìåòîäèêà ðåíòãåíîñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà ïàðàíèîáàòîâ ÐÇÝ ñîñòàâà

Y3–x
Yb

x
NbO7, ãäå x = 0 – 3. Èññëåäîâàíà âîçìîæ-

íîñòü ïðèìåíåíèÿ ÌÔÏ äëÿ àíàëèçà êåðàìè÷å-

ñêèõ îáðàçöîâ, ñîäåðæàùèõ ÐÇÝ, è âûáðàíû óñ-

ëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ (ñïåêòðàëüíûå ëèíèè,

ñèëà òîêà ðåíòãåíîâñêîé òðóáêè, âðåìÿ ýêñïîçè-

öèè). Ðàçðàáîòàíû è ñèíòåçèðîâàíû îáðàçöû

ñðàâíåíèÿ, ñ èñïîëüçîâàíèåì êîòîðûõ ïîñòðîåíû

ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ ïàðàíèî-

áàòîâ â øèðîêîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé (3,16 –

56,55 % ìàññ. Y; 8,78 – 71,70 % ìàññ. Yb; 12,83 –

19,70 % ìàññ. Nb). Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå íå ïðåâûøàëî 0,66 %, îòíîñèòåëüíàÿ

ïîãðåøíîñòü ñîñòàâèëà íå áîëåå 1,63 %. Â äàëü-

íåéøåì ïëàíèðóþòñÿ ðåàëèçàöèÿ äàííîãî ïîäõî-

äà äëÿ àíàëèçà êåðàìè÷åñêèõ ïàðàíèîáàòîâ áî-

ëåå ñëîæíîãî ñîñòàâà (3 – 5 ÐÇÝ), à òàêæå ðàçðà-

áîòêà è àòòåñòàöèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÂÝÊ.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû çà ñ÷åò ãðàíòà Ðîñ-

ñèéñêîãî íàó÷íîãî ôîíäà (ïðîåêò ¹ 20-13-

00180-Ï) ñ èñïîëüçîâàíèåì îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ
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(n = 3; P = 0,95)
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Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

ÐÔÀ,

X ± Ä, % ìàññ.
RSD, %

ÀÝÑ-ÈÑÏ,

X ± Ä, % ìàññ.

Ðàñ÷åòíîå

ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

Ïðîìåæóòî÷íûå ñîåäèíåíèÿ ñèíòåçà
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Nb 16,79 ± 0,12 0,30 16,65 ± 0,17 16,72

Y1,5Yb1,5NbO7 Y 22,25 ± 0,10 0,18 22,15 ± 0,25 22,31
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Nb 14,50 ± 0,08 0,28 14,68 ± 0,16 14,52
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