
!����" ��#�$���

ÓÄÊ 543.42

%&'() *+,(%-. (/)0�0,01-2 '()! % 3,!4!5 60�(�(6

!�(61(786-++-(11(. +/04�)(60�)--

+ -1�*4�-%1(7+%2�!11(. /,!�6(.

� (� %� 0���	�����
�

9 1� %� /�:�#���
�

9 4� ;� 3<�
��
�9�

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 25 ôåâðàëÿ 2016 ã.

Âûáðàíû àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè áîðà è îïòèìàëüíûå îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû åãî îïðåäåëåíèÿ

ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ).

Ïðîöåññû, ïðîòåêàþùèå ïðè àòîìèçàöèè áîðñîäåðæàùèõ ðàñòâîðîâ â àðãîíîâîé ïëàçìå, èçó÷åíû

ýêñïåðèìåíòàëüíî è ñ ïðèìåíåíèåì òåðìîäèíàìè÷åñêîãî ìîäåëèðîâàíèÿ. Èññëåäîâàíû âëèÿíèå

îñíîâû ïðîáû íà ýìèññèþ áîðà è âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ âíóòðåííåé ñòàíäàðòèçàöèè äëÿ óâå-

ëè÷åíèÿ òî÷íîñòè åãî îïðåäåëåíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: áîð; àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé;

âëèÿíèå îñíîâû ïðîáû; âíóòðåííÿÿ ñòàíäàðòèçàöèÿ.

Â ïðîöåññå ïðîèçâîäñòâà ñòàëè øëàêè èãðàþò áîëü-

øóþ ðîëü, âûïîëíÿÿ íåñêîëüêî âàæíûõ ôóíêöèé: ñâÿ-

çûâàþò íåêîòîðûå îêñèäû, îáðàçóþùèåñÿ â ïðîöåññå

îêèñëåíèÿ ïðèìåñåé ÷óãóíà, óäàëÿþò êðåìíèé, ôîñ-

ôîð è ñåðó èç ìåòàëëîâ, ñëóæàò ïåðåäàò÷èêîì êèñëî-

ðîäà èç àòìîñôåðû ïå÷è ê æèäêîìó ìåòàëëó è çàùè-

ùàþò åãî îò íàñûùåíèÿ ñîäåðæàùèìèñÿ â íåé ãàçàìè

[1]. Øëàêè ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñìåñü îêñèäîâ ðàçëè÷-

íîãî ñîñòàâà; ãëàâíûå èõ êîìïîíåíòû — êèñëîòíûé

îêñèä SiO2 è îñíîâíûå îêñèäû CaO, FeO, MgO, à òàê-

æå íåéòðàëüíûå îêñèäû Al2O3, ZnO è äð. Â ñîñòàâå

øëàêîâ, èñïîëüçóåìûõ äëÿ ðàôèíèðîâàíèÿ ñòàëåé, ìî-

æåò ïðèñóòñòâîâàòü áîð, êîòîðûé â ñòðîãî îïðåäåëåí-

íûõ ñîäåðæàíèÿõ 10–4 – 10–3 % ìàññ. îêàçûâàåò ïîëî-

æèòåëüíîå âëèÿíèå íà ñòàëü: ïîâûøàåò åå æàðîïðî÷-

íîñòü è ñïîñîáíîñòü ê çàêàëèâàíèþ áåç óõóäøåíèÿ

êîâêîñòè, óëó÷øàåò êðèñòàëëèçàöèþ ñòàëè [2]. Áîð

÷àñòî èñïîëüçóþò êàê ýôôåêòèâíûé ìîäèôèöèðó-

þùèé è ìèêðîëåãèðóþùèé ýëåìåíò ïðè ïîëó÷åíèè

êîíñòðóêöèîííûõ ñòàëåé (ïîâûøåíèå ïðîêàëèâà-

åìîñòè, ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ); êîððîçèîííî-ñòîéêèõ

ñòàëåé (ïîâûøåíèå æàðîïðî÷íûõ ñâîéñòâ, ýëàñòè÷-

íîñòè ïðè ãîðÿ÷åé äåôîðìàöèè); ÷óãóíîâ (ðåãóëèðîâà-

íèå ãðàôèòèçàöèè, ôîðìèðîâàíèå ëèòîé ñòðóêòóðû).

Ñ äðóãîé ñòîðîíû, áîð ïðè ñîäåðæàíèè â øëàêàõ áî-

ëåå n · 10–3 % ìàññ. ìîæåò îêàçûâàòü íåãàòèâíîå âëèÿ-

íèå íà êà÷åñòâî ïîëó÷àåìîé ñòàëè, ñíèæàÿ åå ïëàñòè÷-

íîñòü è âÿçêîñòü [3], ïîýòîìó êîíòðîëü ñîäåðæàíèÿ

áîðà â øëàêàõ ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé çàäà÷åé.

Îäíèì èç íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûõ ìåòîäîâ àíà-

ëèçà áîðñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿåòñÿ àòîìíî-

ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ) [4 – 8], îáåñïå÷èâàþùàÿ õîðî-

øóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü, âîñïðîèçâîäèìîñòü è ñòà-

áèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ. Îäíàêî îïðåäåëåíèå áîðà ìå-

òîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ â òàêèõ îáúåêòàõ ñëîæíîãî ñîñòàâà,

êàê øëàêè, ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé íåïðîñòóþ çàäà÷ó

èç-çà çíà÷èòåëüíîãî âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû íà àíàëè-

òè÷åñêèé ñèãíàë áîðà. Ýòàï ïðîáîïîäãîòîâêè áîðñî-

äåðæàùèõ îáðàçöîâ ïåðåä èíñòðóìåíòàëüíûì àíàëè-

çîì òàêæå òðåáóåò òùàòåëüíîé îòðàáîòêè ñ öåëüþ ìàê-

ñèìàëüíîãî èçâëå÷åíèÿ áîðà. Ðåàãåíòû äëÿ ïðîáîïîä-

ãîòîâêè, êàê è îñíîâà ïðîáû, ìîãóò îêàçûâàòü ñïåê-

òðàëüíûå è íåñïåêòðàëüíûå âëèÿíèÿ íà ýìèññèþ áîðà.

B2O3 — êèñëîòíûé îêñèä, äëÿ ìàêñèìàëüíîãî èç-

âëå÷åíèÿ áîðà èç îêñèäíîãî ñûðüÿ èñïîëüçóþò ùåëî÷-

íûå ïëàâíè, íàïðèìåð, ïåðîêñèä íàòðèÿ, êàðáîíàòû,

ãèäðîêñèäû ìåòàëëîâ [4, 8 – 10] (ïðè ïðîáîïîäãîòîâêå

ñïëàâëåíèåì îáðàçöîâ ðóä, êåðàìè÷åñêèõ ìàòåðèà-

ëîâ), à òàêæå ñìåñè êàðáîíàòîâ è îêñèäîâ äâóõâàëåíò-

íûõ ìåòàëëîâ (ZnO, MgO, CaO) (ïðè ïðîáîïîäãîòîâêå

ñèëèêàòíûõ îáðàçöîâ ñïåêàíèåì) [11]. Áîð ïîñëå

ðàçëîæåíèÿ íàõîäèòñÿ â ðàñòâîðå â âèäå áîðàòîâ. Â ðà-

áîòå [12] íàìè áûëà èññëåäîâàíà ýôôåêòèâíîñòü íå-

êîòîðûõ ðåàãåíòîâ äëÿ ðàçëîæåíèÿ øëàêîâ ïåðåä

ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèåì â íèõ áîðà è âûáðàí ñïîñîá

ñïëàâëåíèÿ ñî ñìåñüþ Na2CO3 + K2CO3 + NaNO3.

Ïðè ñïëàâëåíèè ñ êàðáîíàòàìè êîìïîíåíòû îñíîâû
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ïðîáû — õðîì, ìàðãàíåö, æåëåçî — ïðèîáðåòàþò

áîëåå âûñîêóþ ñòåïåíü îêèñëåíèÿ âñëåäñòâèå òåñ-

íîãî êîíòàêòà ïðîá ñ êèñëîðîäîì âîçäóõà, åãî îêèñ-

ëÿþùåå äåéñòâèå ìîæåò áûòü óñèëåíî, íàïðèìåð,

ïóòåì äîáàâëåíèÿ KNO3, NaNO3, KClO3 [10]. Ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè äàííûõ äîáàâîê â ïðîöåññå ñïëàâëåíèÿ

â òèãëÿõ ïðîèñõîäèò äîïîëíèòåëüíîå ïåðåìåøèâàíèå

ïðîáû ñ ïëàâíåì çà ñ÷åò âûäåëÿþùåãîñÿ àòîìàðíîãî

êèñëîðîäà.

Ïðè èçìåðåíèè ýìèññèîííîãî ñèãíàëà àíàëèòà

äëÿ êîìïåíñàöèè íåñïåêòðàëüíûõ âëèÿíèé îñíîâû

ïðîáû è ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà èñ-

ïîëüçóþò âíóòðåííþþ ñòàíäàðòèçàöèþ, ðåãèñòðèðóÿ

â êà÷åñòâå ñèãíàëà îòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòà è ââîäèìîãî ýëåìåíòà âíó-

òðåííåãî ñòàíäàðòà [13, 14]. Äëÿ îöåíêè ýôôåêòèâíî-

ñòè âûáîðà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, à òàêæå âëèÿíèÿ

îñíîâû ïðîáû íà ýìèññèîííûé ñèãíàë àíàëèòà íàðÿäó

ñ ýêñïåðèìåíòàëüíûìè èññëåäîâàíèÿìè ïðèìåíÿþò

ðàâíîâåñíîå òåðìîäèíàìè÷åñêîå ìîäåëèðîâàíèå ïðî-

òåêàþùèõ â èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìå ïðîöåññîâ.

Àëãîðèòì âûáîðà ýëåìåíòà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà è

åãî ñïåêòðàëüíîé ëèíèè, èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ îñíî-

âû ïðîáû íà îñíîâå òåðìîäèíàìè÷åñêîãî ìîäåëèðîâà-

íèÿ â ïðèëîæåíèè ê îïèñàíèþ òåðìîõèìè÷åñêèõ ïðî-

öåññîâ â ïëàçìå èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîãî ðàçðÿäà èçëî-

æåíû â ðàáîòå [15].

Äàííàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà âûáîðó ýìèññèîííûõ

ëèíèé áîðà äëÿ åãî îïðåäåëåíèÿ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ è

îïòèìàëüíûõ îïåðàöèîííûõ óñëîâèé àíàëèçà, à òàêæå

èññëåäîâàíèþ âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû íà ýòè ëèíèè è

îöåíêå ýôôåêòèâíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ âíóòðåííåé

ñòàíäàðòèçàöèè.

Èçìåðåíèÿ âûïîëíÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-

ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà Optima 2100 DV (Perkin-

Elmer). Ïðè âûáîðå àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé, èññëåäîâà-

íèè ìàòðè÷íîãî âëèÿíèÿ, âûáîðå âíóòðåííåãî ñòàí-

äàðòà èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå îïåðàöèîííûå ïàðà-

ìåòðû ñïåêòðîìåòðà, ðåêîìåíäîâàííûå ïðîèçâîäèòå-

ëåì ïðèáîðà äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ: âûñîêî÷àñ-

òîòíàÿ ìîùíîñòü — 1300 Âò (èëè 1500 Âò); ïîòîê

àðãîíà ÷åðåç ðàñïûëèòåëü — 0,80 äì3�ìèí, âñïîìî-

ãàòåëüíûé ïîòîê àðãîíà — 0,20 äì3�ìèí; ïëàçìî-

îáðàçóþùèé ïîòîê àðãîíà — 15 äì3�ìèí; ñïîñîá íà-

áëþäåíèÿ ïëàçìû — ðàäèàëüíûé; âûñîòà íàáëþäåíèÿ

ïëàçìû — 15 ìì; ñêîðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðà —

1,5 ñì3�ìèí; âðåìÿ ðàñïûëåíèÿ îáðàçöà — 45 ñ.

Âñå õèìè÷åñêèå ðåàãåíòû (êèñëîòû, ðåàãåíòû äëÿ

ñïëàâëåíèÿ, ñîëè ìåòàëëîâ äëÿ èññëåäîâàíèÿ ìåøà-

þùåãî âëèÿíèÿ) èìåëè êâàëèôèêàöèþ ÷äà èëè õ÷.

Ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû áîðà è äîáàâîê ãîòî-

âèëè íà îñíîâå ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñîñòàâà ðàñòâîðà

áîðà ÃÑÎ 7337–96 ñ êîíöåíòðàöèåé 1,0 ã�äì3. Â ñâÿçè

ñ îòñóòñòâèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ øëàêîâ ñ àò-

òåñòîâàííûì ñîäåðæàíèåì áîðà â ðàáîòå èñïîëüçî-

âàëè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîñòàâà çîëû áóðîãî óãëÿ

ÊÀÒÝÊà (ÃÑÎ 7125–94, ÇÓÊ-1, àòòåñòîâàíî áîðà

0,0097 % ìàññ.), äîííîãî èëà îç. Áàéêàë (ÃÑÎ

7126–94, Áèë-1, àòòåñòîâàíî áîðà 0,0034 % ìàññ.),

â êîòîðûå äîïîëíèòåëüíî ââîäèëè äîáàâêè áîðà.

Ñîñòàâ äàííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ áëèçîê ê ïðî-

áàì øëàêîâ, êîòîðûå îáû÷íî ïðèìåíÿþò äëÿ ïðî-

èçâîäñòâà ñòàëè ñ îðèåíòèðîâî÷íûì ñîäåðæàíèåì

êîìïîíåíòîâ â íèõ (â % ìàññ.): B2O3 (0,2 – 0,6); CaO

(46 – 51); MgO (12 – 13,5); SiO2 (25,4 – 28); Cr2O3

(4,7 – 12); Al2O3 (3,3 – 3,9); FeO (0,2 – 1,8). Ïîñëå ðàç-

ëîæåíèÿ ïðîá ñî ñìåñüþ Na2CO3 + K2CO3 + NaNO3

ïðîâîäèëè ïîäãîòîâêó øëàêîâ è ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ê èíñòðóìåíòàëüíîìó àíàëèçó.

Ïîäãîòîâêà ïðîá äëÿ èññëåäîâàíèÿ ýôôåêòèâ-

íîñòè âíóòðåííåé ñòàíäàðòèçàöèè. Â ôàðôîðîâûå

òèãëè ïîìåùàþò 4 ã ñìåñè K2CO3 + Na2CO3 (1:1),

0,75 ã îêèñëèòåëüíîé äîáàâêè NaNO3 è 0,25 ã ïðîáû.

Ñîäåðæèìîå òèãëÿ òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàþò ñòåêëÿí-

íîé ïàëî÷êîé, òèãëè ñòàâÿò â ïå÷ü è íàãðåâàþò äî

950 °C, âûäåðæèâàÿ ïðè äàííîé òåìïåðàòóðå â òå÷å-

íèå 40 ìèí, çàòåì äîñòàþò èç ïå÷è è äàþò èì îñòûòü.

Òèãëè ñî ñïëàâîì âûùåëà÷èâàþò â 50 ñì3 ðàñòâîðà

HCl (1:1) íà íàãðåòîé ïëèòå â êâàðöåâûõ ñòàêàíàõ.

Äàëåå òèãëè ïðîìûâàþò è ïîëó÷åííûå ðàñòâîðû ïåðå-

íîñÿò â ïëàñòèêîâóþ êîëáó íà 100 ñì3. Çàòåì ðàñòâîðû

ðàçáàâëÿþò: â ïëàñòèêîâóþ êîëáó íà 25 ñì3 ïîìåùàþò

10 ñì3 èññëåäóåìîãî ðàñòâîðà, âíîñÿò äîáàâêó, ñîîò-

âåòñòâóþùóþ 4 ìã�äì3 âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, è äî-

âîäÿò îáúåì ðàñòâîðà äî ìåòêè äèñòèëëèðîâàííîé

âîäîé. Îäíîâðåìåííî ñ ïðîáàìè ãîòîâÿò ðàñòâîð õî-

ëîñòîãî îïûòà, ñîäåðæàùèé âñå êîìïîíåíòû, êðîìå

èññëåäóåìîãî îáðàçöà.

Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðà-

äóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðî-

âî÷íîãî ãðàôèêà â ìåðíûå êîëáû îáúåìîì 25 ñì3

ïîìåùàþò 0; 1; 2 ñì3 ðàñòâîðà áîðà 50 ìã�äì3, ÷òî ñî-

îòâåòñòâóåò 0, 2, 4 ìã�äì3 áîðà, äàëåå äîáàâëÿþò ïî

2 ñì3 ðàñòâîðà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà (50 ìã�äì3), äî-

âîäÿò äî ìåòêè ðàñòâîðîì õîëîñòîãî îïûòà, çàêðûâà-

þò êîëáó ïðîáêîé è ïåðåìåøèâàþò.

Äëÿ ìîäåëèðîâàíèÿ áûëà èñïîëüçîâàíà ïðîãðàììà

ðàñ÷åòà ìíîãîêîìïîíåíòíîãî âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî

ðàâíîâåñèÿ «Terra» [16 – 18], èìåþùàÿ îáøèðíóþ

áàçó äàííûõ òåðìîõèìè÷åñêèõ ñâîéñòâ èíäèâèäóàëü-

íûõ âåùåñòâ.

Âûáîð àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè áîðà. Â ðàñòâî-

ðàõ, ïîëó÷åííûõ ïîñëå ñïëàâëåíèÿ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ÁÈË-1, ÇÓÊ-1 è ââåäåíèÿ â íèõ áîðà, èçìå-

ðÿëè èíòåíñèâíîñòü íàèáîëåå ÷óâñòâèòåëüíûõ ýìèñ-

ñèîííûõ ëèíèé áîðà: B I 208,889 íì, B I 208,957 íì,

B I 249,677 íì, B I 249,772 íì (ðèñ. 1) [12].

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ëèíèÿ îäíîãî èç îñíîâíûõ êîì-

ïîíåíòîâ ïðîá — æåëåçà — Fe II 249,782 íì íàêëà-

äûâàåòñÿ íà ëèíèþ B I 249,772 íì, ïîýòîìó èñïîëü-

çîâàíèå ïîñëåäíåé ïðè îïðåäåëåíèè áîðà â àíàëè-

çèðóåìûõ ìàòåðèàëàõ íåâîçìîæíî. Ïîäîáíîå âëèÿíèå
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æåëåçà îòìå÷åíî â ðàáîòå [4], â èññëåäóåìûõ æå íà-

ìè ìàòåðèàëàõ ñîäåðæèòñÿ çíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî

æåëåçà. Ìû âûÿñíèëè, ÷òî îïòèìàëüíûìè äëÿ èñïîëü-

çîâàíèÿ ÿâëÿþòñÿ ëèíèè B I 208,889, B I 208,957 è

B I 249,677 íì, ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæå-

íèé ñî ñòîðîíû êîìïîíåíòîâ îñíîâû ïðîáû. Òàê êàê

îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå (ÎÑÎ), õàðàê-

òåðèçóþùåå ðåçóëüòàòû àíàëèçà, ïîëó÷åííîå ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ëèíèé B I 208,889 íì è B I 249,677 íì,

ìåíüøå, ÷åì â ñëó÷àå ëèíèè B I 208,957, à òàêæå ðàñ-

ñ÷èòàííûå ïî 3S-êðèòåðèþ ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ äëÿ

ëèíèé B I 208,889 íì (0,0092 % ìàññ.), B I 208,957 íì

(0,0104 % ìàññ.) ìåíüøå, ÷åì äëÿ B I 249,677 íì

(0,0172 % ìàññ.) ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàñòâîðîâ õîëîñòî-

ãî îïûòà (n = 5), òî äâå ïåðâûå ëèíèè âûáðàíû íàìè

äëÿ äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèé.

Èçó÷åíèå âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû

Êîìïîíåíòû îñíîâû ïðîáû ìîãóò îêàçûâàòü çíà-

÷èòåëüíîå âëèÿíèå íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ áîðà

ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ. Òåîðåòè÷åñêè è ýêñïåðèìåíòàëü-

íî ïðîàíàëèçèðîâàëè âëèÿíèå êîìïîíåíòîâ îñíîâû

ïðîáû — àëþìèíèÿ, êàëüöèÿ, æåëåçà, ìàãíèÿ — è

îñíîâíîãî êîìïîíåíòà ùåëî÷íûõ ïëàâíåé — íà-

òðèÿ — íà èíòåíñèâíîñòü ýìèññèè âûáðàííûõ íàìè

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé áîðà.

Òåîðåòè÷åñêîå èçó÷åíèå âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû.

Ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî êîìïëåêñà «Terra» äëÿ ñèñ-

òåìû (B – H2O – Ar – Me) áûëè ðàññ÷èòàíû ðàâíîâåñ-

íûé ñîñòàâ ïëàçìû â ïðèñóòñòâèè 1-, 10-, 50-, 100-,

500-, 1000-êðàòíûõ ìîëÿðíûõ èçáûòêîâ ìåòàëëîâ

(Me) ïî îòíîøåíèþ ê áîðó è èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé áîðà ïî ôîðìóëå [15]:
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ãäå h — ïîñòîÿííàÿ Ïëàíêà, Äæ · ñ; k — ïîñòîÿííàÿ

Áîëüöìàíà, Äæ�Ê; í — ÷àñòîòà ñïåêòðàëüíîé ëèíèè,

ñ–1; c — ñêîðîñòü ñâåòà â âàêóóìå, ì�ñ; T — òåìïå-

ðàòóðà, Ê; n — êîíöåíòðàöèÿ àòîìîâ â ïëàçìå, ì–3,

ïîëó÷åííàÿ â ðåçóëüòàòå òåðìîäèíàìè÷åñêèõ ðàñ÷å-

òîâ; E — ïîòåíöèàë âîçáóæäåíèÿ àòîìíîé ëèíèè, Äæ;

Ag — ïðîèçâåäåíèå âåðîÿòíîñòè ïåðåõîäà è ñòàòèñòè-

÷åñêîãî âåñà âîçáóæäåííîãî óðîâíÿ; Z (T ) — ñóììà ïî

ñîñòîÿíèÿì àòîìîâ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñòåïåíè âëèÿíèÿ êîìïîíåíòà

îñíîâû ïðîáû íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë áîðà èñïîëü-

çîâàëè ñëåäóþùóþ ôîðìóëó:
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ãäå I (B)Me, I B( )
H O

2

— èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé

ëèíèè áîðà â ïðèñóòñòâèè ýëåìåíòà îñíîâû ïðîáû è

â åãî îòñóòñòâèå.

Äëÿ òîãî, ÷òîáû îöåíèòü ýôôåêòèâíîñòü ïðèìåíå-

íèÿ âíóòðåííåé ñòàíäàðòèçàöèè ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðå-

äåëåíèè áîðà, íåîáõîäèìî çíàòü òåìïåðàòóðó ïëàçìû

â àíàëèòè÷åñêîé çîíå. Â ðàáîòå [19] ýêñïåðèìåíòàëü-

íî îïðåäåëèëè ýëåêòðîííóþ òåìïåðàòóðó è ýëåêòðîí-

íóþ ïëîòíîñòü ïëàçìû ïðè ðàçëè÷íûõ îïåðàöèîííûõ
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Ðèñ. 1. Ñïåêòðàëüíûå ïðîôèëè

ýìèññèîííûõ ëèíèé áîðà: à — B I

208,889 íì; á — B I 208,957 íì;

â — B I 249,677 íì; ã — B I

249,772 íì â ðàñòâîðàõ ïîñëå ðàç-

ëîæåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

(1 — õîëîñòàÿ ïðîáà; 2 — ÁÈË-1;

3 — ãðàäóèðîâî÷íûé ðàñòâîð,

ñîîòâåòñòâóþùèé 0,1 ìã�äì
3
; 4 —

ÇÓÊ-1; 5 — ãðàäóèðîâî÷íûé

ðàñòâîð, ñîîòâåòñòâóþùèé

0,5 ìã�äì
3
)



óñëîâèÿõ. Ìû ïðîàíàëèçèðîâàëè çàâèñèìîñòè òåì-

ïåðàòóðû îò îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ, ïîëó÷åííûå

ïðè ðàäèàëüíîì ñïîñîáå íàáëþäåíèÿ ïëàçìû, ïðè çíà-

÷åíèÿõ ïàðàìåòðîâ, áëèçêèõ ê óñëîâèÿì ðàáîòû ïðè-

áîðà Optima 2100 DV. Ðåçóëüòàòû äàëè íàì âîç-

ìîæíîñòü ïðåäïîëîæèòü, ÷òî òåìïåðàòóðà àíàëèòè-

÷åñêîé çîíû â íàøåì ñëó÷àå íàõîäèòñÿ â ïðåäåëàõ

7000 – 8000 Ê. Ðàññ÷èòàííûå òåîðåòè÷åñêèå çàâèñè-

ìîñòè ñòåïåíè âëèÿíèÿ ñîïóòñòâóþùèõ ýëåìåíòîâ íà

èíòåíñèâíîñòü ýìèññèè áîðà îò êîíöåíòðàöèîííûõ

èçáûòêîâ ýòèõ ýëåìåíòîâ ïðè òåìïåðàòóðå 7000 Ê

ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 2.

Èç ðèñ. 2 âèäíî, ÷òî íåñïåêòðàëüíîå âëèÿíèå

ýëåìåíòîâ íà÷èíàåò ñêàçûâàòüñÿ ïðè èõ èçáûòêàõ,

ïðåâûøàþùèõ 100-êðàòíûå; ïðè 1000-êðàòíûõ èç-

ìåíåíèÿ ýìèññèè áîðà ïðîèñõîäÿò íå áîëåå ÷åì íà

3,5 %. Íàèáîëüøåå âëèÿíèå íà èíòåíñèâíîñòü àòîì-

íûõ ëèíèé áîðà îêàçûâàþò ëåãêîèîíèçèðóåìûå

ýëåìåíòû, îñîáåííî òå, ó êîòîðûõ ïîòåíöèàë èîíè-

çàöèè íàìíîãî ìåíüøå, ÷åì ó áîðà (Eion = 8,30 ýÂ) —

íàòðèé, ìàãíèé, àëþìèíèé (Eion = 5,138; 7,644;

5,984 ýÂ ñîîòâåòñòâåííî).

Íà ðèñ. 3 ïîêàçàíî, êàê òåîðåòè÷åñêàÿ ñòåïåíü

âëèÿíèÿ íàòðèÿ íà èíòåíñèâíîñòü ýìèññèè áîðà â

ïëàçìå óâåëè÷èâàåòñÿ â çàâèñèìîñòè îò èçáûòêîâ íà-

òðèÿ ïðè ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ ïëàçìû. Ïîñêîëüêó ïðè

ïðîáîïîäãîòîâêå èñïîëüçóþò ùåëî÷íûå ïëàâíè (çíà-

÷èòåëüíûé èçáûòîê ëåãêîèîíèçèðóåìîãî ýëåìåíòà) â

êðàòíûõ èçáûòêàõ ïî îòíîøåíèþ ê ïðîáå, òî âëèÿíè-

åì äàííîãî òèïà íåëüçÿ ïðåíåáðåãàòü.

Äëÿ ó÷åòà âëèÿíèÿ íàòðèÿ áûëî ðåøåíî äîáàâëÿòü

â ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû àëèêâîòó ðàñòâîðà õîëî-

ñòîãî îïûòà äëÿ óðàâíèâàíèÿ ñîäåðæàíèÿ íàòðèÿ â

àíàëèçèðóåìûõ è ãðàäóèðîâî÷íûõ îáðàçöàõ.

Ýêñïåðèìåíòàëüíîå èçó÷åíèå âëèÿíèÿ îñíîâû ïðî-

áû. Äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ïåðåìåííûõ êîëè÷åñòâ ýëå-

ìåíòîâ îñíîâû ïðîáû íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë áîðà

áûë ïðèãîòîâëåí ðÿä ìîäåëüíûõ ðàñòâîðîâ, ñîäåðæà-

ùèõ 1 ìã�äì3 áîðà, à òàêæå Al, Ca, Fe, Mg è Na â ðàç-

ëè÷íûõ êîíöåíòðàöèîííûõ èçáûòêàõ (1 – 1000).

Òåîðåòè÷åñêèå ðàñ÷åòû áûëè ïîäòâåðæäåíû ýêñïå-

ðèìåíòàëüíûìè èññëåäîâàíèÿìè äëÿ âûáðàííûõ ýëå-

ìåíòîâ — àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë áîðà óâåëè÷èâàåòñÿ

â ïðèñóòñòâèè êîìïîíåíòîâ îñíîâû ïðîáû, ýêñïåðè-

ìåíòàëüíî îöåíåííûå ñòåïåíè âëèÿíèÿ êîòîðûõ èçìå-

íÿëèñü â ïðåäåëàõ 4 – 8 %, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò òåîðåòè-

÷åñêèì çíà÷åíèÿì (3,5 %).

Äëÿ îöåíêè ñòåïåíè âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû ïðè

ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçå ÷àñòî ïîëüçóþòñÿ îòíîøåíèåì

èíòåíñèâíîñòåé èîííîé è àòîìíîé ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé ìàãíèÿ Mg II 280,270 íì è Mg I 285,213 íì

(IMg II�IMg I). Ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî âëèÿíèå îñíîâû ïðîáû

óìåíüøàåòñÿ ñ âîçðàñòàíèåì îòíîøåíèÿ èíòåíñèâ-

íîñòåé âûøåóêàçàííûõ ëèíèé [15]. Ïðîâåäåííàÿ ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíàÿ îöåíêà IMg II�IMg I ïîêàçàëà, ÷òî ñ óâå-

ëè÷åíèåì âêëàäûâàåìîé â ðàçðÿä ïëàçìû ìîùíîñòè

çíà÷åíèå îòíîøåíèÿ óâåëè÷èâàåòñÿ: ïðè ìîùíîñòè

W = 1300 Âò îíî ñîñòàâèëî 13,9, ïðè W = 1400 Âò —

14,6, ïðè W = 1500 Âò — 15,0, ïîýòîìó äàëüíåéøèå

èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ïðè 1500 Âò, ÷òî, íà íàø âçãëÿä,

ïîçâîëèò ìèíèìèçèðîâàòü âëèÿíèå îñíîâû ïðîáû.

Âûáîð âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà

Òåîðåòè÷åñêèé âûáîð âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà.

Â êà÷åñòâå âîçìîæíûõ âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ (IS)

áûëè ðàññìîòðåíû ýëåìåíòû, îáëàäàþùèå ïîòåí-

öèàëàìè èîíèçàöèè, áëèçêèìè ê ïîòåíöèàëó èîíèçà-

öèè áîðà, à òàêæå ïîòåíöèàëàìè âîçáóæäåíèÿ ëèíèé,

áëèçêèìè ê ïîòåíöèàëàì âîçáóæäåíèÿ ëèíèé áîðà

(òàáë. 1).

Ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî êîìïëåêñà «Terra» ðàñ-

ñ÷èòàëè ðàâíîâåñíûé ñîñòàâ ïëàçìû ïðè âàðüèðîâà-

íèè òàêèõ îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ñïåêòðîìåòðà,

êàê òåìïåðàòóðà ïëàçìû T (4500 – 8500 Ê), ðàñõîä

öåíòðàëüíîãî ïîòîêà àðãîíà VAr (0,64 – 0,96 äì3�ìèí)

è ðàñõîä àýðîçîëÿ Vn (1,2 – 1,8 ñì3�ìèí). Ôëóêòóàöèè

îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ìîãóò âëèÿòü íà êîíöåí-

òðàöèþ àòîìîâ, ýëåêòðîíîâ â ïëàçìå, à ñëåäîâàòåëüíî,
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Ðèñ. 2. Òåîðåòè÷åñêàÿ çàâèñèìîñòü ñòåïåíè âëèÿíèÿ ñîïóò-

ñòâóþùåãî ýëåìåíòà íà èíòåíñèâíîñòè ëèíèé áîðà (B I 208,889

è 249,677 íì) îò ëîãàðèôìà ñîîòíîøåíèÿ C
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Ðèñ. 3. Òåîðåòè÷åñêè ðàññ÷èòàííàÿ ñòåïåíü âëèÿíèÿ íàòðèÿ íà

íîðìèðîâàííûå èíòåíñèâíîñòè ëèíèé áîðà (B I 208,889 è

249,677 íì) â èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìå â çàâèñèìîñòè îò

òåìïåðàòóðû ïëàçìû ïðè ðàçëè÷íûõ èçáûòêàõ íàòðèÿ (îò 1- äî

5000-êðàòíîãî)



è íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë — èíòåíñèâíîñòè àòîìíûõ

ëèíèé áîðà. Áûëè ðàññ÷èòàíû èíòåíñèâíîñòè àíà-

ëèòè÷åñêèõ ëèíèé áîðà IB, ýëåìåíòîâ âíóòðåííèõ

ñòàíäàðòîâ IIS (ïî óðàâíåíèþ 1) è îòíîñèòåëüíûå

âåëè÷èíû IB�IIS. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû äëÿ ëèíèè

B I 249,677 íì ïðè T = 7000 Ê ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 4.

Àíàëîãè÷íûå ðàñ÷åòû áûëè ïðîâåäåíû äëÿ B I

208,889 íì.

Èç ðèñ. 4 âèäíî, ÷òî IB â áîëüøåé ñòåïåíè çàâèñèò

îò îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ, ÷åì ñîîòíîøåíèÿ IB�IIS.

Äëÿ êîëè÷åñòâåííîé îöåíêè òåîðåòè÷åñêîãî âû-

áîðà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà äëÿ êàæäîãî èç íèõ áûëè

ðàññ÷èòàíû çíà÷åíèÿ ñóììàðíîãî íàêëîíà b
Ó

ëèíåé-

íûõ çàâèñèìîñòåé, êîòîðûìè áûëè àïïðîêñèìèðîâà-

íû ôóíêöèè IB�IIS = f (T, VAr, Vn): b
Ó

= bT + bAr + bn, ãäå

bT, bAr, bn — íàêëîíû ëèíåéíûõ çàâèñèìîñòåé èíòåí-

ñèâíîñòè îò òåìïåðàòóðû, ðàñõîäà öåíòðàëüíîãî ïîòî-

êà àðãîíà è ðàñõîäà àýðîçîëÿ ñîîòâåòñòâåííî. Äëÿ íà-

ãëÿäíîñòè äàííûå ïðåäñòàâëåíû â âèäå äèàãðàììû

(ðèñ. 5) ïðè T = 7000 Ê (B I 249,677 íì). Àíàëîãè÷íàÿ

äèàãðàììà ïîëó÷åíà äëÿ ëèíèè B I 208,889 íì.

Èç ðèñ. 5 ìîæíî ñäåëàòü âûâîä î òîì, ÷òî âñå âû-

áðàííûå âíóòðåííèå ñòàíäàðòû áóäóò ýôôåêòèâíû

ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèè áîðà, íàèáîëåå ïîäõîäÿ-

ùèì ÿâëÿåòñÿ öèíê, äëÿ êîòîðîãî çíà÷åíèå âåëè÷èíû

b
Ó

ìèíèìàëüíî.

Ýêñïåðèìåíòàëüíûé âûáîð âíóòðåííåãî ñòàí-

äàðòà. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ïðîâåðêà ýôôåêòèâ-

íîñòè âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ ïîêàçàëà, ÷òî ëèíèè

W I 268,141 íì, W I 271,890 íì, Sn I 254,655 íì,

Sn I 326,233 íì îêàçàëèñü ìàëî÷óâñòâèòåëüíûìè è

íåñâîáîäíûìè îò ñïåêòðàëüíîãî íàëîæåíèÿ ñî ñòî-

ðîíû îñíîâû ïðîáû. Ñâîáîäíû îò íàëîæåíèé ëè-

íèè: Ge I 265,118 íì, Ge I 303,906 íì, In I 303,936 íì,

Zn I 213,857 íì. Ïðèíèìàÿ âî âíèìàíèå òåðìîäèíàìè-
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Òàáëèöà 1. Ñïåêòðàëüíûå õàðàêòåðèñòèêè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé áîðà è ýëåìåíòîâ, ïîòåíöèàëüíî ïðèãîäíûõ ê ïðèìåíåíèþ â êà÷åñò-

âå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà [20]
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü íîðìèðîâàííûõ èíòåíñèâíîñòåé àíàëèòè-

÷åñêîé ëèíèè B I 249,677 íì è ëèíèé âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ îò

òåìïåðàòóðû ïëàçìû (V
Ar

= 0,8 äì
3�ìèí, V

n
= 1,5 ñì

3�ìèí) (à);

îò ðàñõîäà àðãîíà (V
n

= 1,5 ñì
3�ìèí, T = 7000 Ê) (á ); îò ðàñõîäà

àýðîçîëÿ (V
Ar

= 0,8 äì
3�ìèí, T = 7000 Ê) (â): 1 — I (B I 249,677);

I
B
�I

Me
; 2 — Zn I 213,856; 3 — W I 268,141; 4 — W I 271,890; 5 —

In I 303,936; 6 — Ge I 303,906; 7 — Ge I 265,118; 8 — Sn I 326,

233; 9 — Sn I 254,655 íì
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b
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Ðèñ. 5. Ñóììàðíûé íàêëîí ëèíåéíîé çàâèñèìîñòè I
B
�I

IS
äëÿ

ëèíèè B I 249,677 íì ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàçëè÷íûõ âíóòðåí-

íèõ ñòàíäàðòîâ (7000 Ê)



÷åñêèå ðàñ÷åòû, ïðîâåäåííûå äëÿ âûáîðà âíóòðåííèõ

ñòàíäàðòîâ, â äàëüíåéøåì èññëåäîâàëè ëèíèè ãåðìà-

íèÿ, öèíêà è èíäèÿ.

Ïðîâåëè àíàëèç ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà (ÇÓÊ-1)

â ïðèñóòñòâèè âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ è â èõ îòñóòñò-

âèå (òàáë. 2). Â ïîëó÷åííûå ïîñëå ñïëàâëåíèÿ è âûùå-

ëà÷èâàíèÿ ðàñòâîðû äîáàâëÿëè áîð è âûáðàííûå âíóò-

ðåííèå ñòàíäàðòû (4 ìã�äì3).

Êðèòåðèÿìè âûáîðà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà â äàí-

íîì ñëó÷àå áûëè íàèëó÷øàÿ òî÷íîñòü èçìåðåíèé

(íàèìåíüøåå çíà÷åíèå ä) è çíà÷åíèå ÎÑÎ, íå ïðåâû-

øàþùåå ïîëó÷åííîãî áåç èñïîëüçîâàíèÿ âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà. Ïî äàííûì òàáë. 2 ìîæíî ñäåëàòü

âûâîä, ÷òî íàèëó÷øèì âíóòðåííèì ñòàíäàðòîì äëÿ

îïðåäåëåíèÿ áîðà ÿâëÿåòñÿ ãåðìàíèé (Ge I 265,118 íì

äëÿ ëèíèè B I 208,889 íì, Ge I 303,906 íì äëÿ

B I 249,677 íì). Ðåçóëüòàòû äëÿ îñòàëüíûõ èññëåäóå-

ìûõ ëèíèé âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ áûëè õóæå, ÷åì áåç

âíóòðåííåé ñòàíäàðòèçàöèè. Ýòî ìîæíî îáúÿñíèòü

òåì, ÷òî èñïîëüçóåìûé ñïåêòðîìåòð ÿâëÿåòñÿ ïîñëåäî-

âàòåëüíûì, à òåîðåòè÷åñêèå ðàñ÷åòû áîëåå êîððåêòíû

äëÿ îäíîâðåìåííûõ ñïåêòðîìåòðîâ.

Âûáîð îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ÈÑÏ-ÀÝÑ

îïðåäåëåíèÿ

Ïðè àíàëèçå èñêóññòâåííûõ ñìåñåé, ïðèãîòîâëåí-

íûõ íà îñíîâå ðàñòâîðîâ øëàêîâ ïîñëå ïðîáîïîäãî-

òîâêè è ôèêñèðîâàííîé äîáàâêè ðàñòâîðîâ áîðà, îïòè-

ìèçèðîâàëè óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ: ìîùíîñòü èíäóê-

òèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìû (W ), âûñîòó çîíû íàáëþäå-

íèÿ (h ), ðàñõîä öåíòðàëüíîãî ïîòîêà àðãîíà (VAr), ñêî-

ðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðîâ (Vn). Ìîùíîñòü ïëàçìû

âàðüèðîâàëè â äèàïàçîíå îò 1200 äî 1500 Âò, âûñîòó

çîíû íàáëþäåíèÿ — îò 11 äî 18 ìì, ïîòîê àðãîíà —

îò 0,65 äî 0,95 äì3�ìèí, ñêîðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðîâ —

îò 1,20 äî 1,80 ñì3�ìèí. Â êà÷åñòâå êðèòåðèÿ îïòèìè-

çàöèè áûë âûáðàí ìàêñèìàëüíûé àíàëèòè÷åñêèé ñèã-

íàë ýìèññèè áîðà.

Ìàêñèìàëüíûå çíà÷åíèÿ ñèãíàëà ýìèññèè (ïðè

÷èñëå èçìåðåíèé n = 5) äëÿ äâóõ ëèíèé áîðà íàáëþäà-

þòñÿ ïðè ìîùíîñòè ïëàçìû 1500 Âò, ðàñõîäå öåí-

òðàëüíîãî ïîòîêà àðãîíà 0,85 äì3�ìèí, âûñîòå çîíû

íàáëþäåíèÿ 14 ìì (ðèñ. 6, 7). Ýòè óñëîâèÿ áûëè âû-

áðàíû íàìè â êà÷åñòâå îïòèìàëüíûõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ

áîðà â ïðîáàõ øëàêîâ.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ áîðà â ðàñòâîðàõ ïîñëå ðàçëîæåíèÿ ÇÓÊ-1 ñ äîáàâëåíèåì âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ è áåç íèõ

(n = 5)

IS
Ââåäåíî,

ìã�äì3

B I 208,889 íì B I 249,677 íì

Íàéäåíî, ìã�äì3 ÎÑÎ, % ä
1, % Íàéäåíî, ìã�äì3 ÎÑÎ, % ä, %

Ge I 265,118 2,098 2,113 0,075 0,72 2,143 0,068 2,15

3,098 3,119 0,060 0,69 3,215 0,073 3,80

Ge I 303,906 2,098 2,132 0,034 1,63 2,103 0,051 0,27

3,098 3,067 0,054 1,01 3,084 0,065 0,43

In I 303,936 2,098 2,045 0,038 2,54 2,003 0,036 4,51

3,098 2,985 0,076 3,64 2,963 0,031 4,36

Zn I 213,857 2,098 2,008 0,036 4,27 2,015 0,093 3,97

3,098 2,970 0,054 4,14 2,980 0,045 3,80

Áåç IS 2,098 2,115 0,028 0,83 2,122 0,028 1,16

3,098 2,987 0,138 3,58 3,045 0,084 1,69

1
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Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ýìèññèè áîðà (B I

249,677 íì, B I 208,889 íì) îò âûñîòû çîíû íàáëþäåíèÿ ïðè

ðàçëè÷íûõ çíà÷åíèÿõ ìîùíîñòè èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìû

(ñâåðõó âíèç äëÿ êàæäîé ëèíèè): 1500, 1400, 1300, 1200 (ðàñõîä

ïîòîêà àðãîíà V
Ar

= 0,8 äì
3�ìèí)
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Ðèñ. 7. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ýìèññèè áîðà (B I

249,677 íì, B I 208,889 íì) îò ðàñõîäà öåíòðàëüíîãî ïîòîêà

àðãîíà V
Ar

(ìîùíîñòü ïëàçìû W = 1500 Âò, âûñîòà çîíû íàáëþ-

äåíèÿ h = 14 ìì)



Óñòàíîâëåíî, ÷òî óâåëè÷åíèå ñêîðîñòè ïîäà÷è

ðàñòâîðîâ Vn âûçûâàåò ëèíåéíîå óâåëè÷åíèå àíàëè-

òè÷åñêîãî ñèãíàëà áîðà (ðèñ. 8). Â îòëè÷èå îò ðàñõîäà

öåíòðàëüíîãî ïîòîêà àðãîíà èçìåíåíèå ñêîðîñòè è

ïîäà÷è ðàñòâîðîâ íåçíà÷èòåëüíî âëèÿåò íà èíòåíñèâ-

íîñòü ñèãíàëà, à ðàñõîä ïðîáû ïðè ýòîì ñóùåñòâåííî

âîçðàñòàåò, ÷òî íåæåëàòåëüíî. Êðîìå òîãî, îöåíêà

îòíîñèòåëüíîãî ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ (ÎÑÎ, %,

n = 5) è àáñîëþòíîé ïîãðåøíîñòè ðåçóëüòàòîâ (Ä,

ìã�äì3, ðàçíèöà ìåæäó ââåäåííûì è íàéäåííûì

ñîäåðæàíèÿìè áîðà) ïîêàçàëà óâåëè÷åíèå èõ çíà÷åíèé

ñ âîçðàñòàíèåì Vn. Äëÿ Vn = 1,5 ñì3�ìèí ÎÑÎ è Ä ñî-

ñòàâëÿþò ñîîòâåòñòâåííî 0,60 % è 0,06 ìã�äì3

(249,677 íì), 0,35 % è 0,04 ìã�äì3 (208,889 íì), äëÿ

Vn = 1,8 ñì3�ìèí — 0,75 % è 0,18 ìã�äì3 (249,677 íì),

0,78 % è 0,12 ìã�äì3 (208,889 íì). Ïîýòîìó â äàëü-

íåéøåì èñïîëüçîâàëè ñêîðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðîâ

1,5 ñì3�ìèí, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò çíà÷åíèþ, ðåêîìåíäóå-

ìîìó ïðîèçâîäèòåëÿìè ïðèáîðà.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèÿ áîðà â

øëàêàõ âûáðàíû àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè B I 208,889 íì

è B I 249,677 íì, ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæå-

íèé ñî ñòîðîíû îñíîâû ïðîáû. Ýêñïåðèìåíòàëüíî è

òåîðåòè÷åñêè óñòàíîâëåíî, ÷òî âëèÿíèå ýëåìåíòîâ

îñíîâû ïðîáû íà ýìèññèþ áîðà ïðè èõ 1000-êðàòíûõ

ìîëÿðíûõ èçáûòêàõ ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 4 – 8 %, íàè-

áîëüøåå âëèÿíèå îêàçûâàåò íàòðèé — îñíîâíîé êîì-

ïîíåíò ùåëî÷íûõ ïëàâíåé. Ðåêîìåíäîâàíî óðàâíèâàòü

êîíöåíòðàöèþ íàòðèÿ â àíàëèçèðóåìûõ ðàñòâîðàõ

è óâåëè÷èâàòü ìîùíîñòü ïëàçìû äëÿ óìåíüøåíèÿ

âëèÿíèÿ îñíîâû ïðîáû. Óñòàíîâëåíû îïòèìàëüíûå

îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû: ìîùíîñòü ïëàçìû —

1500 Âò, ðàñõîä öåíòðàëüíîãî ïîòîêà àðãîíà —

0,85 äì3�ìèí, âûñîòà çîíû íàáëþäåíèÿ — 14 ìì, ñêî-

ðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðîâ — 1,5 ñì3�ìèí. Òåîðåòè-

êî-ýêñïåðèìåíòàëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè ýôôåê-

òèâíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ âíóòðåííåé ñòàíäàðòèçàöèè

äëÿ êîìïåíñàöèè íåñïåêòðàëüíûõ âëèÿíèé îñíîâû

ïðîáû è ôëóêòóàöèè îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ

ïðèáîðà ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ îïðåäåëåíèè áîðà â øëàêàõ.

Ãåðìàíèé (ëèíèè Ge I 265,118 íì, Ge I 303,906 íì)

áûë âûáðàí â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà äëÿ

îïðåäåëåíèÿ áîðà ïî ëèíèÿì B I 208,889 íì è

B I 249,677 íì ñîîòâåòñòâåííî.

Àâòîðû ïðèçíàòåëüíû çà äîñòóï ê íàó÷íîìó

îáîðóäîâàíèþ Öåíòðó êîëëåêòèâíîãî ïîëüçîâàíèÿ
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