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Äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ), øèðîêî ïðèìåíÿå-

ìîãî äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà â ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëàõ, â çíà÷èòåëüíîé ñòå-

ïåíè çàâèñèò îò êà÷åñòâà ïðîáîïîäãîòîâêè. Ïðè èçãîòîâëåíèè ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÐÔÀ ÷àñòî èñïîëüçóþò ñâÿçóþùåå âåùåñòâî â âèäå

ïîðîøêà, ÷òî îáóñëàâëèâàåò çíà÷èòåëüíûå âðåìåííûå çàòðàòû äëÿ òùàòåëüíîé ãîìîãåíè-

çàöèè. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èñïîëüçîâàíèÿ ðàñòâîðà ïîëèâèíèëîâîãî ñïèð-

òà â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåé äîáàâêè ïðè èçãîòîâëåíèè ïðåññîâàííûõ îáðàçöîâ áåç ïðèìåíå-

íèÿ ïîäëîæêè ïðè îïðåäåëåíèè ìèêðîýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÐÔÀ. Ïðèâåäåíû ïàðàìåòðû ïî-

ëó÷åíèÿ ïðî÷íîé òàáëåòêè ñ ãîìîãåííûì ñîñòàâîì, óäîâëåòâîðÿþùåé óñëîâèþ ìèíèìèçà-

öèè âîçäåéñòâèÿ íà èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ. Óñòà-

íîâëåíî, ÷òî îïòèìàëüíàÿ äëÿ ïðåäëàãàåìîãî ñïîñîáà èçãîòîâëåíèÿ ïðåññîâàííûõ òàáëå-

òîê ìàññà íàâåñêè îáðàçöà ñîñòàâëÿåò 7 ã ñ äîáàâëåíèåì ïîëèâèíèëîâîãî ñïèðòà â ñîîòíî-

øåíèè 7:1, îïòèìàëüíîå âðåìÿ ïðîñóøèâàíèÿ òàáëåòêè ïîñëå ïðåññîâàíèÿ — 1 ÷. Ðàññ÷è-

òàííûå êîýôôèöèåíòû âàðèàöèè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà (<2 %) ñâèäåòåëüñòâóþò îá îä-

íîðîäíîñòè èçãîòîâëåííûõ òàáëåòîê. Ìàêñèìàëüíûå çíà÷åíèÿ ñðåäíåêâàäðàòè÷íûõ îò-

êëîíåíèé ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê äëÿ âûáðàííûõ äèàïàçîíîâ ýëåìåíòîâ íàìíîãî ìåíüøå

äîïóñòèìûõ, ÷òî ïîäòâåðæäàåò ïðàâîìåðíîñòü ïðåäëàãàåìîãî ñïîñîáà ïðîáîïîäãîòîâêè ñ

èñïîëüçîâàíèåì ðàñòâîðà ïîëèâèíèëîâîãî ñïèðòà. Âûÿâëåíî òàêæå, ÷òî ïðè äëèòåëüíîì

õðàíåíèè è ìíîãîêðàòíûõ çàìåðàõ ïðåññîâàííûå òàáëåòêè ñ äîáàâëåíèåì ðàñòâîðà ïîëè-

âèíèëîâîãî ñïèðòà ñîõðàíÿþò ñâîþ ïåðâîíà÷àëüíóþ ñòðóêòóðó è èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåíòîâ. Òî÷íîñòü èçìåðåíèé ïðè ïîñëåäóþùåì îïðåäåëåíèè ïîðîäîîáðà-

çóþùèõ ýëåìåíòîâ ñîãëàñóåòñÿ ñ èõ àòòåñòîâàííûìè ñîäåðæàíèÿìè. Ïîëó÷åííûå ðåçóëü-

òàòû ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ ñîêðàùåíèÿ âðåìåííûõ çàòðàò íà ïîëó÷åíèå ïðåäñòà-

âèòåëüíîé ïðåññîâàííîé ïðîáû ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ áåç äîïîëíèòåëüíîãî îáåñïå-

÷åíèÿ (ïëåíîê-ïîêðûòèé), ìèêðîýëåìåíòíîì è ñèëèêàòíîì àíàëèçàõ èç îäíîé íàâåñêè.
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The reliability of the results of X-ray fluorescence analysis (XRF), which is widely used in determination of

the elemental composition of various materials, largely depends on the quality of sample preparation.

When producing pressed tablets for X-ray fluorescence analysis of trace elements, a binder is often used in

a powder form, which requires significant time for thorough homogenization. We present the results of

applicating a polyvinyl alcohol solution as a binder in the manufacture of pressed samples without using a

substrate in determination of microelements by XRF. The parameters for obtaining a durable tablet with a

homogeneous composition that matches the condition of minimum impact on the intensity of the analyti-

cal lines of the elements being determined are presented. It is shown that the optimal sample weight for

the proposed method of producing pressed tablets is 7 g with the addition of polyvinyl alcohol in a ratio of

7:1, the optimal drying time for the tablet after pressing is 1 hour. The calculated variation coefficients of

the analytical signal (<2%) indicate the homogeneity of the produced tablets. The maximum values of
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standard deviations of pressed tablets for the selected ranges of elements are much less than acceptable,

which confirms the validity of the proposed method of sample preparation. It is also shown that during

long-term storage and repeated measurements, pressed tablets with the polyvinyl alcohol solution retain

their original structure and intensity of analytical lines of elements. The accuracy of measurements in the

subsequent determination of rock-forming elements is consistent with their certified contents. The results

obtained can be used to reduce the time spent on getting a representative pressed sample when using poly-

vinyl alcohol, determining elements without additional support (coating films), microelement and silicate

analyzes from one sample.

Keywords: polyvinyl alcohol; X-ray fluorescence analysis; trace element analysis; sample preparation.

Ââåäåíèå

Â îòëè÷èå îò àòîìíî-àáñîðáöèîííîãî, ìàññ-

ñïåêòðàëüíîãî è àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñ èíäóê-

òèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé ìåòîäîâ ìåòîä ðåíòãå-

íîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ) ïîçâîëÿåò îï-

ðåäåëÿòü ñ ïðèåìëåìîé òî÷íîñòüþ êà÷åñòâåííûé

è êîëè÷åñòâåííûé ýëåìåíòíûé ñîñòàâ îáðàçöà

áåç ïåðåâîäà åãî â ðàñòâîð ñ ìèíåðàëèçàöèåé

ìàòðèöû [1 – 8]. Êàê è ïðè ëþáîì ñïîñîáå êîëè-

÷åñòâåííîãî àíàëèçà, â ñëó÷àå ÐÔÀ îò êà÷åñòâà

ïðîáîïîäãîòîâêè çàâèñÿò êîíå÷íûé ðåçóëüòàò è

îñíîâíûå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè (ïî-

âòîðÿåìîñòü, âîñïðîèçâîäèìîñòü, ïðàâèëüíîñòü,

òî÷íîñòü), ïîçâîëÿþùèå îöåíèòü äîñòîâåðíîñòü

ïîëó÷åííûõ äàííûõ.

Îñíîâíûå ñïîñîáû ïðîáîïîäãîòîâêè äëÿ

ÐÔÀ — ñïëàâëåíèå îáðàçöà ñ ôëþñîì â âèäå

ñòåêëÿííîãî äèñêà è ïðåññîâàíèå ïîðîøêîâîé

ïðîáû â âèäå òàáëåòêè. Ïðè ñïëàâëåíèè óñòðàíÿ-

åòñÿ âëèÿíèå êðóïíîñòè çåðåí è ãåòåðîãåííîñòè

ìàòåðèàëà íà èíòåíñèâíîñòü ôëóîðåñöåíòíîãî

èçëó÷åíèÿ. Êðîìå òîãî, çà ñ÷åò ðàçáàâëåíèÿ ïðî-

áû ôëþñîì îñëàáëÿåòñÿ âëèÿíèå ìàòðè÷íûõ

ýôôåêòîâ, ÷òî îáåñïå÷èâàåò áîëåå âûñîêóþ òî÷-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ ìàêðîýëåìåíòîâ, íî âìåñòå ñ

òåì ïîâûøàåò ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ìèêðîýëå-

ìåíòîâ. Ïîýòîìó ñïîñîá ñïëàâëåíèÿ â îñíîâíîì

èñïîëüçóþò ïðè ñèëèêàòíîì àíàëèçå. Ïðè îïðå-

äåëåíèè ìèêðîýëåìåíòíîãî ñîñòàâà ïðåäïî÷òå-

íèå îòäàþò ñïîñîáó ïðåññîâàíèÿ, êîòîðûé, â îò-

ëè÷èå îò ñïëàâëåíèÿ, èìååò íàèìåíüøåå ÷èñëî

îïåðàöèé, áîëüøîå ïðåèìóùåñòâî â îòíîøåíèè

âðåìåííûõ çàòðàò è èñêëþ÷àåò âîçìîæíûå ïîòå-

ðè íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ [9 – 11]. Ïðîöåññ ïðåññî-

âàíèÿ íå òðåáóåò èñïîëüçîâàíèÿ äîðîãîñòîÿùåãî

îáîðóäîâàíèÿ, íåîáõîäèìîãî ïðè ñïëàâëåíèè.

Ñóùåñòâóþò ðàçëè÷íûå âàðèàíòû èçãîòîâëå-

íèÿ ïðåññîâàííûõ îáðàçöîâ. Ïîäãîòîâêà îáðàç-

öîâ áåç ñâÿçóþùåé äîáàâêè ñâîäèòñÿ ê ðàçìîëó è

ïðåññîâàíèþ, ÷òî äàåò âîçìîæíîñòü çíà÷èòåëüíî

ñîêðàòèòü âðåìåííûå çàòðàòû ïî ñðàâíåíèþ ñ

ïðåññîâàíèåì îáðàçöîâ ñî ñâÿçóþùèìè äîáàâêà-

ìè. Îäíàêî ïðåññîâàííûå òàáëåòêè, èçãîòîâëåí-

íûå áåç ñâÿçóþùåé äîáàâêè, â ïðîöåññå àíàëèçà

ïîäâåðæåíû ðàññëàèâàíèþ è øåëóøåíèþ. Ïîä

âëèÿíèåì âàêóóìèðîâàíèÿ è ðåíòãåíîâñêîãî èç-

ëó÷åíèÿ èç íèõ âûäåëÿåòñÿ âîçäóõ, ÷òî ñóùå-

ñòâåííî èçìåíÿåò ïîâåðõíîñòíóþ ñòðóêòóðó îá-

ðàçöà, óâåëè÷èâàåò äëèòåëüíîñòü ôîðìèðîâàíèÿ

òðåáóåìîãî äàâëåíèÿ äëÿ âàêóóìà è ìîæåò ïðè-

âåñòè ê çàãðÿçíåíèþ ñïåêòðîìåòðà. Ìíîãîêðàò-

íûå èçìåðåíèÿ òàêèõ îáðàçöîâ òàêæå íåâîçìîæ-

íû âñëåäñòâèå îáðàçîâàíèÿ øåðîõîâàòîñòåé è

òðåùèí íà èõ ïîâåðõíîñòè. Äëÿ óëó÷øåíèÿ ìåõà-

íè÷åñêîé ïðî÷íîñòè ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê ïðè-

ìåíÿþò äîïîëíèòåëüíûå ñðåäñòâà (ñïåöèàëüíûå

ïëåíêè, ïîêðûòèÿ, êîëüöà è äð.).

Íèçêèå ñêðåïëÿþùèå ñâîéñòâà, êîòîðûìè

õàðàêòåðèçóþòñÿ íåêîòîðûå òèïû ïîðîøêîâûõ

îáðàçöîâ, çàòðóäíÿþò ïðîöåññ ïðåññîâàíèÿ è ïî-

ëó÷åíèÿ ðîâíîé è ãëàäêîé ïîâåðõíîñòè òàáëåòêè.

Èñïîëüçîâàíèå ñâÿçóþùèõ äîáàâîê ïîçâîëÿåò

ïîäãîòîâèòü â âèäå ìåõàíè÷åñêè ñòàáèëüíîé òàá-

ëåòêè ïðàêòè÷åñêè ëþáîé ïîðîøêîîáðàçíûé èñ-

ñëåäóåìûé ìàòåðèàë [11]. Âåùåñòâà, ïðèìåíÿå-

ìûå êàê ñâÿçóþùèå äîáàâêè äëÿ ïðåññîâàíèÿ,

äîëæíû ñîîòâåòñòâîâàòü ñëåäóþùèì òðåáîâàíè-

ÿì: à) èìåòü îïðåäåëåííóþ ïëàñòè÷íîñòü äëÿ

ïðî÷íîãî ñâÿçûâàíèÿ ÷àñòèö îáðàçöà è óìåíüøå-

íèÿ ïîðèñòîñòè ïîä äåéñòâèåì äàâëåíèÿ è ñâÿ-

çàííîãî ñ íèì íàãðåâà; á) íå âûçûâàòü êîððîçèþ

ïðåññà è íå çàòðóäíÿòü ðàáîòó îáîðóäîâàíèÿ;

â) ñîäåðæàíèå îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â ñâÿ-

çóþùåì âåùåñòâå äîëæíî áûòü íåçíà÷èòåëüíûì

èëè îòñóòñòâîâàòü âîâñå, ÷òîáû íå îêàçûâàòü

âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàòû ÐÔÀ; ã) ñ òî÷êè çðåíèÿ

ïîãëîùåíèÿ â ñîñòàâå ñâÿçóþùåãî âåùåñòâà, ïî

âîçìîæíîñòè, äîëæíû áûòü îðãàíè÷åñêèå ñîåäè-

íåíèÿ, ñîñòîÿùèå òîëüêî èç ýëåìåíòîâ ñ ïîðÿäêî-

âûì íîìåðîì <9; ä) ñâÿçóþùåå âåùåñòâî íå

äîëæíî ðåàãèðîâàòü ñ àíàëèçèðóåìûì ìàòåðèà-

ëîì [11].

Çà÷àñòóþ ïðè èçãîòîâëåíèè ïðåññîâàííûõ

òàáëåòîê èñïîëüçóþò òàêèå ñâÿçóþùèå âåùåñòâà,

êàê ïîëèñòèðîë, öåëëþëîçà, áîðíàÿ êèñëîòà, âîñê

[10, 12 – 18]. Ýòè âåùåñòâà ïðè èçãîòîâëåíèè

ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê äîáàâëÿþò â âèäå ïîðîø-

êîâ, ÷òî îáóñëàâëèâàåò íåîáõîäèìîñòü òùàòåëü-

íîé ãîìîãåíèçàöèè äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ðàâíîìåð-

íîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ñâÿçóþùåãî âåùåñòâà â ìà-

òåðèàëå îáðàçöà. Ïðè îòñóòñòâèè ñïåöèàëüíîãî

îáîðóäîâàíèÿ ýòàï ãîìîãåíèçàöèè ñòàíîâèòñÿ

òðóäîåìêèì, òðåáóþùèì çíà÷èòåëüíûõ âðåìåí-

íûõ çàòðàò. Êðîìå òîãî, èñïîëüçîâàíèå íåêîòî-
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ðûõ ïîðîøêîâûõ ñâÿçóþùèõ (â çàâèñèìîñòè îò

ñîîòíîøåíèÿ ïðîáà — ñâÿçóþùåå âåùåñòâî) ìî-

æåò ïðèâîäèòü ê ñóùåñòâåííîìó óìåíüøåíèþ

ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ çà ñ÷åò ïîíèæå-

íèÿ èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé èç-çà

ðàçáàâëåíèÿ ìàòåðèàëà ïðîáû. Ýòó ïðîáëåìó ðå-

øàþò, èñïîëüçóÿ ñâÿçóþùåå âåùåñòâî â âèäå ðàñ-

òâîðà. Ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ òàêæå ïîëèâèíèëî-

âûé ñïèðò (ÏÂÑ) â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåãî ðàñòâî-

ðà ïðè ïðåññîâàíèè ïðîáû íà ïîäëîæêå èç áîð-

íîé êèñëîòû [19, 20].

Öåëü ðàáîòû — îöåíêà èñïîëüçîâàíèÿ ðàñ-

òâîðà ÏÂÑ â êà÷åñòâå ñâÿçóþùåé äîáàâêè ïðè èç-

ãîòîâëåíèè ïðåññîâàííûõ îáðàçöîâ áåç èñïîëüçî-

âàíèÿ ïîäëîæêè ïðè îïðåäåëåíèè ìèêðîýëåìåí-

òîâ ìåòîäîì ÐÔÀ.

Ìàòåðèàëû, ìåòîäèêà, îáîðóäîâàíèå

Îïðåäåëåíèå ìèêðîýëåìåíòîâ ïðîâîäèëè ñ

ïîìîùüþ âîëíîäèñïåðñèîííîãî ðåíòãåíîôëóî-

ðåñöåíòíîãî ñïåêòðîìåòðà XRF-1800 (ßïîíèÿ).

Ïðèáîð îñíàùåí ðåíòãåíîâñêîé òðóáêîé ñ

Rh-àíîäîì (ìàêñèìàëüíàÿ ìîùíîñòü — 4 êÂò,

ñèëà òîêà — äî 140 ìÀ) è óêîìïëåêòîâàí íàáîðîì

êðèñòàëë-àíàëèçàòîðîâ (LiF (200), PET, Ge, TAP,

LiF (220), SX-88, SX-98, SX-76, SX-410), ñöèíòèë-

ëÿöèîííûì è ïðîòî÷íî-ïðîïîðöèîíàëüíûì äå-

òåêòîðàìè. Ñïåêòðîìåòð ïîçâîëÿë îáíàðóæèâàòü

è îïðåäåëÿòü ýëåìåíòû îò áåðèëëèÿ äî óðàíà â

òâåðäûõ, ñûïó÷èõ è æèäêèõ îáðàçöàõ. Èçìåðå-

íèÿ âûïîëíÿëè â âàêóóìå.

Àíàëèçèðîâàëè îáðàçöû ãîðíûõ ïîðîä ðàç-

ëè÷íîãî ñîñòàâà (ìàãìàòè÷åñêèå, îñàäî÷íûå è ìå-

òàìîðôè÷åñêèå). Ïðîáû äðîáèëè è èñòèðàëè äî

ðàçìåðà ÷àñòèö <75 ìêì ïðè ïîìîùè êîìïëåêòà

äðîáèëüíî-èñòèðàòåëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ Pulveri-

sette (Ãåðìàíèÿ). Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ õîðîøåãî ñöå-

ïëåíèÿ ìàòåðèàëà ïðîáû ïðè ôîðìèðîâàíèè òàá-

ëåòêè è ìèíèìèçàöèè âîçäåéñòâèÿ íà èíòåíñèâ-

íîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëå-

ìåíòîâ êîíöåíòðàöèþ ÏÂÑ ïîäáèðàëè îïûòíûì

ïóòåì. Äëÿ ýòîãî èç ÏÂÑ ãîòîâèëè ðàñòâîðû

íà áèäèñòèëëèðîâàííîé âîäå (0,5 – 6,5 % ìàññ.,

øàã — 1,0 % ìàññ.) (ÃÎÑÒ 10779–78). Ïðèãîòîâ-

ëåííûå ðàñòâîðû äîáàâëÿëè â äâå ñåðèè íàâåñîê

îò 3 äî 10 ã, ïåðåìåøèâàëè àãàòîâûì ïåñòèêîì è

ïðåññîâàëè íà ïîëóàâòîìàòè÷åñêîì ãèäðàâëè÷å-

ñêîì ïðåññå Herzog HTP 40 (Ãåðìàíèÿ) ïðè äàâ-

ëåíèè 15 ò.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Èçãîòîâëåíèå ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê. Â ðå-

çóëüòàòå ýêñïåðèìåíòîâ óñòàíîâèëè îïòèìàëü-

íîå ñîîòíîøåíèå ñâÿçóþùåãî âåùåñòâà è ìàòå-

ðèàëà ïðîáû ïðè îïðåäåëåíèè ìèêðîýëåìåíòîâ

äëÿ âñåõ èññëåäóåìûõ òèïîâ ãîðíûõ ïîðîä. Ïîëó-

÷èëè, ÷òî ïðîáó ìàññîé â 7 ã íåîáõîäèìî ñìåøè-

âàòü ñ 1 ìë 2,5 %-ãî ðàñòâîðà ÏÂÑ.

Ïåðåä ïðåññîâàíèåì ñ èñïîëüçîâàíèåì ïî-

ðîøêîâûõ ñâÿçóþùèõ âåùåñòâ èëè íà ïîäëîæêå

èç áîðíîé êèñëîòû ïðîáû íåîáõîäèìî õîðîøî

ïðîñóøèòü, òàê êàê âëàæíîñòü ìîæåò (â íåêî-

òîðîé ñòåïåíè) âëèÿòü íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà.

Êðîìå òîãî, âëàæíîñòü çàòðóäíÿåò àíàëèç â ðå-

æèìå âàêóóìà. Äàæå íåçíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî

âëàãè â ïðîáå ìîæåò ïðèâåñòè ê íåóäîâëåòâîðè-

òåëüíîìó êà÷åñòâó ïîäãîòîâêè è íàðóøåíèþ ñòà-

áèëüíîñòè ïðåññîâàííîé òàáëåòêè.

Ïðè èçãîòîâëåíèè òàáëåòîê íà îñíîâå ÏÂÑ

îöåíèëè äâà âàðèàíòà: 1) ïðåññîâàíèå ïîñëå

ïðåäâàðèòåëüíîãî ïðîñóøèâàíèÿ ïîäãîòîâëåí-

íîé ïðîáû ïðè 105 °C; 2) ïðîñóøèâàíèå óæå

ñïðåññîâàííîé òàáëåòêè ïðè òîé æå òåìïåðàòóðå.

Ïðåäâàðèòåëüíîå ïðîñóøèâàíèå ïðîáû ñ ÏÂÑ

ïåðåä ïðåññîâàíèåì ïîêàçàëî íåóäîâëåòâîðè-

òåëüíûé ðåçóëüòàò: òàáëåòêè ïîëó÷àëèñü õðóïêè-

ìè è ðàññëàèâàëèñü, èíîãäà è âîâñå íå ôîðìèðî-

âàëèñü. Âòîðîé âàðèàíò, íàïðîòèâ, ïîêàçàë õîðî-

øèé ðåçóëüòàò ïðè ôîðìèðîâàíèè òàáëåòêè, åãî

âûáðàëè êàê îñíîâíîé. Óñòàíîâèëè, ÷òî îïòè-

ìàëüíîå âðåìÿ ïðîñóøèâàíèÿ òàáëåòêè ïîñëå

ïðåññîâàíèÿ — 1 ÷. Â çàâèñèìîñòè îò òèïà ãîðíîé

ïîðîäû òîëùèíà ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê ñîñòàâ-

ëÿëà 2,5 – 3,5 ìì.

Îïðåäåëåíèå ïàðàìåòðîâ ÐÔÀ. Ñ÷èòàåòñÿ,

÷òî ïðè ÐÔÀ òîëùèíà îáðàçöîâ íå èìååò çíà÷å-

íèÿ, åñëè îíà ïðåâûøàåò ãëóáèíó âûõîäà èññëå-

äóåìîãî ôëóîðåñöåíòíîãî èçëó÷åíèÿ [11].

Èñïîëüçîâàëè îáðàçöû ðàçíîãî ñîñòàâà. Äëÿ

êàæäîãî îáðàçöà áðàëè ïî òðè ïàðàëëåëè íàâåñîê

îò 1 äî 7 ã. ÏÂÑ äîáàâëÿëè â ñîîòíîøåíèè 7:1,

÷òî ñîñòàâëÿëî 0,142, 0,286, 0,428, 0,571, 0,714,

0,857 è 1 ìë ñîîòâåòñòâåííî. Â ñëó÷àå ìàëûõ íà-

âåñîê ïðîáû (1 è 2 ã) äîáàâëÿëè áîðíóþ êèñëîòó.

Â êà÷åñòâå «áåñêîíå÷íî» òîëñòîé òàáëåòêè èñ-

ïîëüçîâàëè íàâåñêó â 14 ã è 2 ìë ÏÂÑ.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû

è óñëîâèÿ èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé (äëÿ V Ká èñïîëüçîâàëè êðè-

ñòàëë-àíàëèçàòîð LiF (220), â îñòàëüíûõ ñëó÷à-

ÿõ — LiF (200)).

Ïî ïîëó÷åííûì äàííûì äëÿ êàæäîé íàâåñêè

ðàññ÷èòûâàëè çíà÷åíèå îáîáùåííîãî èíäåêñà èí-

òåíñèâíîñòè (ièí) — îòíîøåíèå ñóììû èíòåíñèâ-

íîñòåé èçìåðåííûõ ýëåìåíòîâ (ÓIi) êîíêðåòíîé

íàâåñêè ê ñóììå èíòåíñèâíîñòåé ýòèõ ýëåìåíòîâ

äëÿ íàâåñêè 14 ã (ÓI14):

ièí = ÓIi/ÓI14. (1)

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíî èçìåíåíèå èíäåêñà

èíòåíñèâíîñòè ñ óâåëè÷åíèåì ìàññû íàâåñêè.

Âèäíî, ÷òî çíà÷èòåëüíûé ðîñò èíäåêñà íàáëþäà-

åòñÿ â äèàïàçîíå 1 – 4 ã, äàëåå åãî ðîñò çàìåäëÿ-

åòñÿ è âûõîäèò íà «ïëàòî». Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î

òîì, ÷òî ïðè èñïîëüçóåìîì ñïîñîáå ïðîáîïîäãî-
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òîâêè äëÿ âûáðàííîãî íàáîðà ýëåìåíòîâ èíäåêñ

èíòåíñèâíîñòè ñîñòàâëÿåò 100 %. Òàêèì îáðàçîì,

äëÿ ïðåäëàãàåìîãî ñïîñîáà èçãîòîâëåíèÿ ïðåññî-

âàííûõ òàáëåòîê îïòèìàëüíà íàâåñêà 7 ã.

Âëèÿíèå ÏÂÑ íà èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè-

÷åñêîãî ñèãíàëà è îäíîðîäíîñòü ñòðóêòóðû

ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê. Âî âðåìÿ ïðåññîâàíèÿ

íå âñåãäà ñ ïåðâîãî ðàçà óäàåòñÿ äîáèòüñÿ íóæíîé

ñòðóêòóðû, òîãäà ïîÿâëÿåòñÿ íåîáõîäèìîñòü â ïå-

ðåïðåññîâàíèè. Äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ äîáàâëåííî-

ãî êîëè÷åñòâà ÏÂÑ ïðè ïåðåïðåññîâàíèè íà èí-

òåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îïðåäåëÿå-

ìûõ ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè 30 ïðîá îáðàçöîâ è

ãîñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÃÑÎ) ñ

ðàçíûì ñîäåðæàíèåì ýëåìåíòîâ, èç êîòîðûõ èç-

ãîòàâëèâàëè òàáëåòêè â òðåõêðàòíîé ïîâòîð-

íîñòè. Ïîñëå èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè-

÷åñêîãî ñèãíàëà òàáëåòêó ïåðåòèðàëè è çàíîâî

ïðåññîâàëè, äîáàâëÿÿ íîâóþ ïîðöèþ ðàñòâîðà

ÏÂÑ. Ýòó ñòàäèþ ïåðåïðåññîâàíèÿ è èçìåðåíèå

èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ñ îäíîé è

òîé æå òàáëåòêîé ïðîâîäèëè ÷åòûðå ðàçà, äîâîäÿ

îáùèé îáúåì ÏÂÑ äî 5 ìë. Â çàâèñèìîñòè îò

îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà è åãî ñîäåðæàíèÿ îò-

íîñèòåëüíîå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå

(ÑÊÎ) èíòåíñèâíîñòè âàðüèðîâàëîñü îò 0,36 äî

2,76 % îòí.

Íåçíà÷èòåëüíîå âëèÿíèå ÏÂÑ íà èíòåíñèâ-

íîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îïðåäåëÿåìûõ ýëå-

ìåíòîâ ïîçâîëÿåò ïîâòîðíîå ïðåññîâàíèå â ñëó-

÷àå íåóäîâëåòâîðèòåëüíîãî ñîñòîÿíèÿ òàáëåòêè

ïðè åå ïðèãîòîâëåíèè. Îòìåòèì, ÷òî ïðè èñïîëü-

çîâàíèè ïîäëîæêè ïåðåïðåññîâàíèå òàáëåòêè

íåâîçìîæíî.

Äëÿ ïðîâåðêè îäíîðîäíîñòè ñòðóêòóðû ïîëó-

÷åííûõ òàáëåòîê ñ êàæäîãî îáðàçöà îòáèðàëè ïî

òðè ïàðàëëåëüíûõ ïðîáû, è èç êàæäîé ïðîáû

ïðåññîâàëè ïî äâå òàáëåòêè. Èíòåíñèâíîñòü àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé èçìåðÿëè äëÿ êàæäîé òàáëåò-

êè ïî òðè ðàçà ñ êàæäîé èç ñòîðîí â ðàçíîå âðåìÿ

è â ðàçíûå äíè. Ðàññ÷èòàííûå êîýôôèöèåíòû

âàðèàöèè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà íå ïðåâûøàëè

2 %, ÷òî ãîâîðèò îá îäíîðîäíîñòè èçãîòàâëèâàå-

ìûõ òàáëåòîê.

Îöåíêà ïîãðåøíîñòè è ïðàâèëüíîñòè ïðîáî-

ïîäãîòîâêè. Ïî ïðåäëîæåííîìó ñïîñîáó ïðîáî-

ïîäãîòîâêè ïðèãîòîâèëè ñëåäóþùèå ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû (ÑÎ): ÑÃ-3 (ùåëî÷íîé àãïàèòîâûé

ãðàíèò), ÑÈ-2 (äîëîìèòèçèðîâàííûé èçâåñòíÿê),

ÑÈ-3 (ïîëåâîøïàòñîäåðæàùèé äîëîìèò), ÑÒ-2à

(òðàïï). ÑÊÄ-1 (êâàðöåâûé äèîðèò), ÑÃÄ-2à (ýñ-

ñåêñèòîâîå ãàááðî), ÄÂÁ (àíäåçèáàçàëüò äâóïè-

ðîêñåíîâûé), ÄÂÃ (ãðàíèò ãðåéçåíèçèðîâàííûé),

ÄÂÀ (ãèàëîàíäåçèò ðîãîâîîáìàíêîâûé), ÄÂÄ

(äàöèò ðîãîâîîáìàíêîâûé), ÄÂÒ (òðàõèðèîëèò

áèîòèòîâûé), ÄÂÐ (ðèîäàöèò àëüáèòèçèðîâàí-

íûé). Ñ×Ñ (÷åðíûé ñëàíåö), ÑÑË-1 (ìåòàìîðôè-

÷åñêèé ñëàíåö), ÃÁÏã-1 (ãðàíàò-áèîòèòîâûé ïëà-

ãèîãíåéñ), ÃÏÎÑ-101 (àëåâðîëèò ïîëåâîøïàò-

êâàðöåâûé). Êîððåêöèþ ìàòðè÷íûõ ýôôåêòîâ

âûïîëíÿëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷å-

íèÿ PCXRF-E äëÿ ñïåêòðîìåòðà XRF-1800.

Âîñïðîèçâîäèìîñòü èçìåðåíèé èíòåíñèâ-

íîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà èçãîòîâëåííûõ îá-

ðàçöîâ îöåíèâàëè íà ïðîáàõ ÑÎ è ïðîáàõ ãîðíûõ

ïîðîä ñ èçâåñòíûì ñîñòàâîì. Èç ýòèõ ïðîá â äâó-

êðàòíîé ïîâòîðíîñòè ïðèãîòîâèëè òàáëåòêè ñ

ÏÂÑ, èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îïðå-

äåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ èçìåðÿëè ïî ïÿòü ðàç. Ðàñ-
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Òàáëèöà 1. Îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû è àíàëèòè÷åñêèå

óñëîâèÿ èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè

Table 1. Determined elements and analytical conditions

for measuring the intensity

Àíàëèòè-

÷åñêàÿ

ëèíèÿ

Íàïðÿ-

æåíèå,

êÂ/òîê, ìÀ

2è, ãðàä. Äåòåêòîð
Ýêñïîçè-

öèÿ, ñ

Sc Ká 50/40 97,700 SC 80

V Ká 50/30 123,242 FPC 60

Cr Ká 40/50 69,360 SC 50

Co Ká 50/20 52,800 SC 50

Ni Ká 50/20 48,670 SC 50

Cu Ká 50/35 45,030 SC 40

Zn Ká 50/35 41,800 SC 40

Ga Ká 50/35 38,920 SC 60

Rb Ká 35/50 26,620 SC 40

Sr Ká 35/50 25,150 SC 40

Y Ká 50/35 23,800 SC 40

Zr Ká 50/35 22,550 SC 40

Nb Ká 50/40 21,350 SC 50

Ba Lá 40/60 87,170 SC 60

Pb Lâ 50/40 28,260 SC 60

Th Lá 50/40 27,452 SC 100

U Lá 50/45 26,126 SC 80

Ce Lâ 50/50 71,640 SC 80

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü èíäåêñà èíòåíñèâíîñòè îò ìàññû

íàâåñêè

Fig. 1. Dependence of the intensity index on the sample

weight



ñ÷èòàííûå ìàêñèìàëüíûå îòíîñèòåëüíûå ÑÊÎ

(max. Sr) â èçìåðÿåìûõ äèàïàçîíàõ è äîïóñòè-

ìûå îòíîñèòåëüíûå ÑÊÎ (Sä, r) (ÎÑÒ 41-08-212–

04), ñîîòâåòñòâóþùèå ìàêñèìàëüíîìó ñîäåðæà-

íèþ ýëåìåíòîâ â äèàïàçîíå, ïðèâåäåíû â òàáë. 2

(çíà÷åíèÿ max. Sr âêëþ÷àþò ÑÊÎ ïðîáîïîäãîòîâ-

êè è èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà).

Âèäíî, ÷òî ìàêñèìàëüíûå çíà÷åíèÿ ñðåäíå-

êâàäðàòè÷íûõ îòêëîíåíèé ïðåññîâàííûõ òàáëå-

òîê äëÿ âûáðàííûõ äèàïàçîíîâ ýëåìåíòîâ íà-

ìíîãî ìåíüøå äîïóñòèìûõ. Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò

î ïðàâîìåðíîñòè ïðåäëàãàåìîãî ñïîñîáà ïîäãî-

òîâêè ïðîáû ñ èñïîëüçîâàíèåì ÏÂÑ.

Äëÿ îöåíêè ïðàâèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ èçìå-

ðåíèÿ ïðèìåíÿëè ÑÎ ãîðíûõ ïîðîä: ÑÃ-4 (ãðàíèò

ñóáùåëî÷íîé), ÑËã-1 (÷åðíûé ñëàíåö), ÑÃÕÌ-1

(îòëîæåíèÿ ðûõëûå êàðáîíàòíî-ñèëèêàòíûå),

ÑÑí-1 (ñûííûðèò). Ðàññ÷èòàííîå îòíîñèòåëüíîå

ÑÊÎ, õàðàêòåðèçóþùåå ïðàâèëüíîñòü àíàëèçà â

çàâèñèìîñòè îò ýëåìåíòà è åãî ñîäåðæàíèÿ â ÑÎ,

âàðüèðîâàëîñü îò 0,27 äî 8,76 % îòí. è íå ïðåâû-

øàëî äîïóñòèìîå Sä, r .

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ

ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ è èõ àòòåñòîâàííûå çíà÷å-

íèÿ â ÑÎ. Âèäíî, ÷òî ðåçóëüòàòû ÐÔÀ õîðîøî ñî-

ãëàñóþòñÿ ñ àòòåñòîâàííûìè äàííûìè.

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ (Cïî) ðàññ÷èòûâàëè ïî

3ó-êðèòåðèþ ïî ÑÎ ñ íèçêèì ñîäåðæàíèåì ýëå-

ìåíòîâ:

Cïî = (3óôj/Ij)Càòòj, (2)

ãäå óôj — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå, õàðàêòåðè-

çóþùåå âîñïðîèçâîäèìîñòü èçìåðåíèÿ èíòåíñèâ-

íîñòè ôîíà ðÿäîì ñ àíàëèòè÷åñêîé ëèíèåé; Ij —

ñðåäíåå çíà÷åíèå èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè j-ãî ýëåìåíòà ïî íåñêîëüêèì (íå ìåíåå 10)

ïàðàëëåëüíûì èçìåðåíèÿì; Càòòj — àòòåñòîâàí-

íîå çíà÷åíèå ñîäåðæàíèÿ j-ãî ýëåìåíòà ïî äàí-

íûì ñâèäåòåëüñòâà íà ÑÎ.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ñîñòàâèëè, ã/ò: Pb, Ga,

Y, Nb, Cr, Zn — 2,0; U, Th, Co — 0,6; Sr, Zr, Cu,

Sc — 3,0; Rb, V — 5,0; Ni — 1,0; Ce — 7,0; Ba —

17,0.

Îöåíêà ñòàáèëüíîñòè ïðåññîâàííûõ òàáëå-

òîê âî âðåìåíè. Ñòàáèëüíîñòü âî âðåìåíè ïðåñ-

ñîâàííûõ ñ ÏÂÑ òàáëåòîê ïðîâåðÿëè íà ÑÎ, ïðè-

ãîòîâëåííûõ ïî àíàëîãè÷íîé ñõåìå. Ïåðèîäè-

÷åñêè â òå÷åíèå äâóõ ëåò â ïðåññîâàííûõ ÑÎ

èçìåðÿëè èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

âûáðàííûõ ýëåìåíòîâ è ñîïîñòàâëÿëè ñ àíàëî-

ãè÷íûìè ïîêàçàòåëÿìè ñâåæåïðèãîòîâëåííûõ

ïðåññîâàííûõ òàáëåòîê. Îòíîñèòåëüíîå ñòàí-

äàðòíîå îòêëîíåíèå, õàðàêòåðèçóþùåå âîñïðîèç-

âîäèìîñòü èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

ýëåìåíòîâ, íå ïðåâûøàëî 5 % îòí.

Èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëå-

ìåíòîâ â ïðîáàõ, ïðèãîòîâëåííûõ â 2021 è

2023 ãã., ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 2. Âûÿâèëè, ÷òî

ïðè äëèòåëüíîì õðàíåíèè è ìíîãîêðàòíûõ çàìå-

ðàõ ïðåññîâàííûå òàáëåòêè ñ ÏÂÑ ñîõðàíÿþò

ñâîþ ïåðâîíà÷àëüíóþ ñòðóêòóðó è çíà÷åíèÿ èí-

òåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåíòîâ.

Ïðèãîäíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ òàáëåòêè ñ

ÏÂÑ äëÿ ïîñëåäóþùåãî îïðåäåëåíèÿ ïîðîäîîáðà-

çóþùèõ ýëåìåíòîâ. Òàáëåòêè ñ ÏÂÑ ïîñëå ìèê-

ðîýëåìåíòíîãî àíàëèçà èñïîëüçîâàëè äëÿ ñèëè-
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Òàáëèöà 2. Âîñïðîèçâîäèìîñòü ïðîáîïîäãîòîâêè è èç-

ìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè

Table 2. Reproducibility of the sample preparation and in-

tensity measurements

Ýëåìåíò
Äèàïàçîí

ñîäåðæàíèé, ã/ò

max. S
r
,

% îòí.

S
ä, r

,

% îòí.

Pb 2 – 90 4,6 30

U 0,45 – 17 5,5 16

Sr 6 – 480 2,5 29

Rb 11 – 1500 2,8 18

Ce 17 – 163 6,4 30

V 2,5 – 315 6,7 21

Cr 13 – 213 7,5 11

Co 1 – 52 5,9 30

Ni 4 – 126 8,2 23

Cu 4 – 180 6,1 30

Zn 10 – 150 6,9 25

Ba 50 – 1520 7,9 21

Sc 1 – 41 8,5 30

Ga 5 – 40 5,0 18

Y 5 – 130 5,9 30

Nb 4 – 60 6,1 27

Zr 26 – 470 3,8 18

Th 1 – 38 2,9 18

12

Ðèñ. 2. Èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåíòîâ

ÃÑÎ òðàõèðèîëèòà áèîòèòîâîãî â 2021 (1) è 2023 ãã. (2)

Fig. 2. Intensities of the analytical lines of elements of the

biotite trachyrhyolite state standard reference sample in

2021 (1) and 2023 (2)



êàòíîãî àíàëèçà. Îïðåäåëÿëè çíà÷åíèå ïîòåðü

ïðè ïðîêàëèâàíèè (ÏÏÏ) â âûáîðêå áîëåå 100

ïðåññîâàííûõ ïðîá ãîðíûõ ïîðîä ðàçëè÷íîãî ñî-

ñòàâà ñ èçâåñòíûì ïîêàçàòåëåì ÏÏÏ. Äëÿ ýòîãî

ïðåññîâàííûå òàáëåòêè ðàçìàëûâàëè è áðàëè ïî

òðè ïàðàëëåëüíûõ íàâåñêè. ÏÏÏ îïðåäåëÿëè

ïðè 950 °C â òå÷åíèå 2 ÷. Ïîëó÷èëè, ÷òî ÏÂÑ â

îáúåìå 1 ìë íà 7 ã ïðîáû óâåëè÷èâàåò ÏÏÏ. Ïî

ðàçíîñòè çíà÷åíèé ÏÏÏ ðàññ÷èòûâàëè ïîïðà-

âî÷íûé êîýôôèöèåíò, ñîñòàâèâøèé â ñðåäíåì

0,3 %. Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ ÏÏÏ ñ ó÷åòîì

ðàññ÷èòàííîãî êîýôôèöèåíòà ïðîâåðÿëè íà ÑÎ

ãîðíûõ ïîðîä (ÑÃ-4, ÑÊÄ-1, ÑÃÄ-2à, ÄÂÃ, ÑÈ-2).

Â çàâèñèìîñòè îò ñîñòàâà îáðàçöà îòíîñèòåëüíîå

ÑÊÎ ðåçóëüòàòîâ ÏÏÏ â ñðåäíåì ñîñòàâèëî

0,03 – 8,32 % îòí.

Äëÿ ñèëèêàòíîãî àíàëèçà îòáèðàëè íàâåñêó

1 ã, ñìåøèâàëè åå ñ 9 ã ñìåñè òåòðàáîðàòà è ìåòà-

áîðàòà ëèòèÿ (LiT 66 %: LiM 34 %) + 0,5 % LiBr è

ïåðåòèðàëè äî ãîìîãåííîãî ñîñòîÿíèÿ. Ñïëàâëå-

íèå ïðîâîäèëè â çîëîòîïëàòèíîâûõ òèãëÿõ

(ÃÎÑÒ 6563) â äâóõïîçèöèîííîé ñèñòåìå xrFuse2

(Àâñòðàëèÿ) ïðè 1050 °C. Â ïîëó÷åííûõ ñòåêëÿí-

íûõ äèñêàõ èçìåðÿëè èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷å-
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ, ã/ò, è èõ àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ â ÑÎ

Table 3. Results of measuring the content of elements, g/ton, and their certified values in standard samples

Ýëå-

ìåíò

ÑÃ-4 ÑËã-1 ÑÃÕÌ-1 ÑÑí-1

C
àòò

C
ÐÔÀ

C
àòò

C
ÐÔÀ

C
àòò

C
ÐÔÀ

C
àòò

C
ÐÔÀ

Pb 44 ± 5 48,1 14,9 ± 2,8 14,3 16 ± 3 15,2 1,6 ± 0,4* <ÏÎ

U 6,8 ± 0,9 7,5 1,65 ± 0,23 1,84 — 3,2 0,07 ± 0,02* <ÏÎ

S
r

34 ± 7 37,1 142 ± 15 146,3 300 ± 40 267,9 564 ± 56 571

Rb 194 ± 8 194,9 112 ± 11 114,3 90 ± 10 90,4 776 ± 99 765

Ga 26 ± 4 26,1 18 ± 3 17,8 12 ± 2 13,3 22 ± 2 20

Y 77,2 ± 8,0 82,2 26 ± 4 24,4 23 ± 7 22,4 1,2 ± 0,2 <ÏÎ

Nb 27 ± 3 29,8 12 ± 2 11,2 12 ± 2 12,5 0,3 ± 0,1* <ÏÎ

Zr 710 ± 50 684,6 176 ± 16 175 140 ± 20 152,6 4,0 ± 1,1* 3,3

Th 20 ± 3 18,8 7,1 ± 1,1 7,6 — 10,1 0,31 ± 0,05 <ÏÎ

V 5,8 ± 0,7 6,0 122 ± 15 109 90 ± 10 82,4 12 ± 2 11

Cr 29,4 ± 3,4 30,1 116 ± 8 117,4 66 ± 7 71,9 7,9 ± 1,2 8,1

Co 0,9 ± 0,2 1,1 20 ± 3 21,5 14 ± 2 14,9 1,5 ± 0,3 1,6

Ni 6,5 ± 1,0 7,3 50 ± 7 48,8 33 ± 6 35,6 2,5 ± 0,5 2,7

Cu 10,4 ± 1,1 11,1 39 ± 7 40 48 ± 5 48,2 3,2 ± 0,5 3,4

Zn 145 ± 6 139,7 97 ± 13 95,6 50 ± 10 55,2 13 ± 2 12

Ba 123 ± 16 120,6 376 ± 46 410,7 470 ± 70 512,5 2090 ± 150 1988

Sc 1,9 ± 0,4 <ÏÎ 20 ± 3 22,1 9 ± 2 10,1 0,46 ± 0,17* <ÏÎ

Ce 177 ± 27 194,00 53 ± 8 60 — 59,6 12,3 ± 1,4 11,9

Ï ð è ì å ÷ à í è å: «—» — äàííûå îòñóòñòâóþò, ÏÎ — ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, * — îðèåíòèðîâî÷íûå çíà÷åíèÿ.

Òàáëèöà 4. Îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû è àíàëèòè÷åñêèå óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ ñèëèêàòíîãî àíàëèçà

Table 4. Determined elements and analytical conditions for the silicate analysis

Àíàëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ Íàïðÿæåíèå, êÂ/òîê, ìÀ Êðèñòàëë 2è, ãðàä. Äåòåêòîð Ýêñïîçèöèÿ, ñ

Si Ká 30/30 PET 108,880 FPC 40

Ti Ká 40/60 LiF 86,140 SC 40

Al Ká 30/30 PET 144,620 FPC 40

Fe Ká 30/30 LiF 57,520 SC 40

Mn Ká 40/60 LiF 62,970 SC 40

Ca Ká 30/30 LiF 113,090 FPC 40

Na Ká 30/30 TAP 55,100 FPC 40

Mg Ká 40/60 TAP 45,170 FPC 40

K Ká 30/30 LiF 136,690 FPC 40

P Ká 40/60 Ge 141,030 FPC 40



ñêèõ ëèíèé îñíîâíûõ ïîðîäîîáðàçóþùèõ ýëå-

ìåíòîâ. Óñëîâèÿ èçìåðåíèÿ ïðèâåäåíû â òàáë. 4.

Â òàáë. 5 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ñèëèêàò-

íîãî àíàëèçà ÑÎ ÑÃ-4, ÑÊÄ-1, ÑÃÄ-2à, ÄÂÃ,

ÑÈ-2, ïðèãîòîâëåííûõ ïî ïðåäëàãàåìîìó ñïîñîáó

ìåòîäîì ÐÔÀ. Âèäíî, ÷òî òî÷íîñòü îïðåäåëåíèé

èññëåäóåìûõ ýëåìåíòîâ â âèäå îêñèäîâ õîðîøî

ñîãëàñóåòñÿ ñ èõ àòòåñòîâàííûìè ñîäåðæàíèÿìè.

Ýòî ïîäòâåðæäàåò ïðèãîäíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ

òàáëåòîê ñ ÏÂÑ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïîðîäîîáðàçóþ-

ùèõ ýëåìåíòîâ.

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî ïðèìåíåíèå ðàñòâîðà ÏÂÑ â êà÷å-

ñòâå ñâÿçóþùåãî ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ â

ãîðíûõ ïîðîäàõ íå óñòóïàåò äðóãèì ðàñïðîñòðà-

íåííûì ñâÿçóþùèì âåùåñòâàì, à ïî îòäåëüíûì

àñïåêòàì ïðåâîñõîäèò èõ. Ïðåññîâàííûå òàáëåò-

êè ïîëó÷àþòñÿ îäíîðîäíûìè, îñòàþòñÿ ñòàáèëü-

íûìè â òå÷åíèå äëèòåëüíîãî ïåðèîäà âðåìåíè

ïðè ìíîãîêðàòíûõ èçìåðåíèÿõ. Ïðèìåíåíèå

ÏÂÑ ñîêðàùàåò âðåìåííûå çàòðàòû íà ïîëó÷å-

íèå ïðåäñòàâèòåëüíîé ïðåññîâàííîé ïðîáû ïðè

îïðåäåëåíèè ìèêðîýëåìåíòîâ çà ñ÷åò îòñóòñòâèÿ

íåîáõîäèìîñòè òî÷íîãî ñîáëþäåíèÿ ïðîïîðöèè

ïðîáû è ñâÿçóþùåãî âåùåñòâà. Êðîìå òîãî, ïðè

íàëè÷èè äîñòàòî÷íîãî êîëè÷åñòâà ìàòåðèàëà

ïðîáîïîäãîòîâêà ñ ÏÂÑ äàåò âîçìîæíîñòü îïðå-

äåëÿòü ýëåìåíòû áåç äîïîëíèòåëüíîãî îáåñïå÷å-

íèÿ — ïëåíîê-ïîêðûòèé. Âîçìîæíî òàêæå ïðîâå-

äåíèå ìèêðîýëåìåíòíîãî è ñèëèêàòíîãî àíàëèçîâ

èç îäíîé íàâåñêè. Íåäîñòàòêîì èñïîëüçîâàíèÿ

ðàñòâîðà ÏÂÑ ìîæíî ñ÷èòàòü íåâîçìîæíîñòü

ïðèìåíåíèÿ ìàëûõ íàâåñîê áåç ïîäëîæêè èëè

ñïåöèàëüíûõ ôîðì.

Ôèíàíñèðîâàíèå, áëàãîäàðíîñòè

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ãîñóäàðñòâåííîãî

çàäàíèÿ ÈÃèÏ ÄÂÎ ÐÀÍ (¹ 122041800127-8) ñ

èñïîëüçîâàíèåì îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ «Àìóðñêèé

öåíòð ìèíåðàëîãî-ãåîõèìè÷åñêèõ èññëåäîâàíèé».

Êîíôëèêò èíòåðåñîâ

Àâòîðû çàÿâëÿþò îá îòñóòñòâèè êîíôëèêòà

èíòåðåñîâ.
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Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ êîìïîíåíòîâ ñèëèêàòíîãî àíàëèçà, % ìàññ., è èõ àòòåñòîâàííûå çíà÷å-

íèÿ â CO

Table 5. Results of determining the content of components of the silicate analysis, wt.%, and their certified values in stan-

dard samples

Êîìïî-

íåíò

ÑÃ-4 ÑÊÄ-1 ÑÃÄ-2à ÄÂÃ ÑÈ-2

C
àòò

C
ÐÔÀ

C
àòò

C
ÐÔÀ

C
àòò

C
ÐÔÀ

C
àòò

C
ÐÔÀ

C
àòò

C
ÐÔÀ

SiO
2

73,80 ± 0,60 73,94 60,45 ± 0,25 60,23 46,63 ± 0,18 46,57 70,8 ± 0,1 70,79 12,35 ± 0,09 12,39

TiO
2

0,25 ± 0,01 0,243 0,86 ± 0,05 0,867 1,72 ± 0,05 1,727 0,012 ± 0,03 0,015 0,090 ± 0,010 0,100

Al
2
O

3
12,60 ± 0,30 12,72 16,56 ± 0,31 16,41 14,93 ± 0,16 14,81 15,3 ± 0,1 15,28 1,87 ± 0,07 1,83

Fe
2
O

3
3,06 ± 0,03 3,04 5,55 ± 0,12 5,56 11,33 ± 0,12 11,24 2,00 ± 0,03 2,03 2,48 ± 0,08 2,47

CaO 0,44 ± 0,02 0,45 4,84 ± 0,20 4,83 10,68 ± 0,14 10,49 0,76 ± 0,05 0,79 38,5 ± 0,4 38,53

MgO 0,079 ± 0,014 0,090 3,05 ± 0,12 2,96 6,81 ± 0,09 6,88 0,07 ± 0,01 0,08 6,04 ± 0,16 5,99

MnO 0,052 ± 0,003 0,051 0,086 ± 0,005 0,088 0,167 ± 0,008 0,168 0,080 ± 0,003 0,083 0,280 ± 0,020 0,271

K
2
O 5,08 ± 0,07 5,1 2,98 ± 0,11 3,00 3,09 ± 0,11 3,19 3,32 ± 0,06 3,29 0,49 ± 0,01 0,49

Na
2
O 4,13 ± 0,14 4,25 3,57 ± 0,15 3,48 2,72 ± 0,07 2,75 3,81 ± 0,06 3,75 0,48 ± 0,05 0,44

P
2
O

5
0,039 ± 0,005 0,041 0,17 ± 0,01 0,179 1,03 ± 0,02 1,035 0,055 ± 0,005 0,059 0,027 ± 0,003 0,025

ÏÏÏ 0,24 ± 0,03 0,26** 1,59 ± 0,07 1,53** 0,77* 0,68 1,7 ± 0,1 1,74** 37,46 ± 0,08 37,38**

Ï ð è ì å ÷ à í è å: * — îðèåíòèðîâî÷íîå çíà÷åíèå, ** — çíà÷åíèå ñ ó÷åòîì ïîïðàâî÷íîãî êîýôôèöèåíòà.
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