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Îáñóæäåíû îñîáåííîñòè ñèíòåçà ìàòåðèàëîâ êîìïëåêòà èç øåñòè ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà

ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé íîâîãî òèïà — ÑÎÃ-30. Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû óñòàíîâ-

ëåíèÿ ñîñòàâà îñíîâû ÑÎ — ãðàôèòà îñ÷ 8-4, èññëåäîâàíèé ñòåïåíè íåîäíîðîäíîñòè, ñòàáèëüíî-

ñòè, âçàèìíîé ñîãëàñîâàííîñòè ÑÎ. Ïðåäñòàâëåíû èòîãè èñïûòàíèé ÑÎÃ-30, âûïîëíåííûõ âî

ÔÃÓÏ «ÓÍÈÈÌ» íà ãîñóäàðñòâåííîì âòîðè÷íîì ýòàëîíå ÃÂÝÒ 196-1–2012 ìåòîäîì ìàññ-ñïåê-

òðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ìàññ-ñïåêòðîìåòð NexION-300D).

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ñîñòàâà; ãðàôèòîâûé êîëëåêòîð; ñèíòåç ìàòåðèàëà; èñ-

ïûòàíèÿ.

Ìåòîäû àòîìíîãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëè-

çà ñ ïðèìåíåíèåì äóãîâîãî âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ

âåñüìà ýôôåêòèâíû ïðè êîíòðîëå ñîñòàâà ÷èñòûõ

âåùåñòâ. Îíè ïîçâîëÿþò îäíîâðåìåííî îïðåäåëÿòü

áîëüøîå ÷èñëî ýëåìåíòîâ (äî 20 – 40) ñ äîñòàòî÷íî

íèçêèìè ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ (10–3 – 10–5 %) [1].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðèìåíåíèå ïðèáîðîâ, îñíàùåí-

íûõ àíàëèçàòîðàìè ÌÀÝÑ, íå òîëüêî îáåñïå÷èëî ñó-

ùåñòâåííîå ïîâûøåíèå ýêñïðåññíîñòè àíàëèçà, íî è

ïîçâîëèëî ïðèìåíèòü ñîâðåìåííûå êîìïüþòåðíûå

òåõíîëîãèè äëÿ îáðàáîòêè è êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà [2]. Äëÿ ñíèæåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæå-

íèÿ àíàëèòîâ øèðîêî ïðèìåíÿþò ïðåäâàðèòåëüíîå

êîíöåíòðèðîâàíèå, â îñíîâíîì, ìåòîäàìè ýêñòðàêöèè

(íàïðèìåð, ïðè îïðåäåëåíèè ïðèìåñåé â óðàíîâûõ

è ïëóòîíèåâûõ ìàòåðèàëàõ [3, 4]) è äèñòèëëÿöèè

(íàïðèìåð, ïðè àíàëèçå ìàòåðèàëîâ íà îñíîâå îêñèäà

êðåìíèÿ, ãåðìàíèÿ, ñåðû, ñåëåíà è ðÿäà äðóãèõ) [5].

Ïðàêòè÷åñêè âñåãäà êîíå÷íîé àíàëèòè÷åñêîé ïðîáîé â

òàêèõ õèìèêî-ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäèêàõ èçìåðåíèé

(ÌÈçì) ÿâëÿåòñÿ ãðàôèòîâûé êîëëåêòîð ìèêðîïðè-

ìåñåé — ãðàôèòîâûé ïîðîøîê îñîáîé ÷èñòîòû, â êî-

òîðûé èçâëå÷åíû îïðåäåëÿåìûå êîìïîíåíòû. Ñòåïåíü

êîíöåíòðèðîâàíèÿ, äîñòèãàåìàÿ ïðè óñëîâèè ïîëíîãî

âûäåëåíèÿ ýëåìåíòà â êîëëåêòîð, ðàâíà îòíîøåíèþ

ìàññ èñõîäíîé ïðîáû è ãðàôèòà è ÷àñòî ñîñòàâëÿåò

102 – 104. Ýòî âåäåò ê ñîîòâåòñòâóþùåìó ñíèæåíèþ

ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ êîìïîíåíòîâ äî 10–8 – 10–5 %

[6].

Äëÿ ãðàäóèðîâêè õèìèêî-ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäèê

ïðèìåíÿþò ñèíòåòè÷åñêèå îáðàçöû íà îñíîâå ãðàôè-

òîâîãî ïîðîøêà (ÎÃ). Â ñòàíäàðòèçîâàííûõ ÌÈçì

ïðîïèñûâàþò àëãîðèòìû ïðèãîòîâëåíèÿ òàêèõ îá-

ðàçöîâ. Êàê ïðàâèëî, îíè äîñòàòî÷íî ñëîæíû, ïîýòî-

ìó ïðè èçìåðåíèÿõ, êîòîðûå îòíîñÿòñÿ ê ñôåðå ãî-

ñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà

èçìåðåíèé, äëÿ êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ÎÃ, à â íåêîòîðûõ

ñëó÷àÿõ íåïîñðåäñòâåííî ïðè ïðîâåäåíèè ãðàäóè-

ðîâêè ñðåäñòâ èçìåðåíèé â ñîîòâåòñòâèè ñ Çàêîíîì

1
Óðàëüñêèé ôåäåðàëüíûé óíèâåðñèòåò èì. ïåðâîãî Ïðåçèäåí-

òà Ðîññèè Á. Í. Åëüöèíà, ã. Åêàòåðèíáóðã, Ðîññèÿ;

e-mail: lis-dg@yandex.ru
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äîëæíû ïðèìåíÿòüñÿ ñòàíäàðòíûå îáðàçöû óòâåðæ-

äåííîãî òèïà.

Ðàíåå â ÀÈÖ — Ðîññèéñêàÿ àðáèòðàæíàÿ ëàáîðà-

òîðèÿ èñïûòàíèé ìàòåðèàëîâ ÿäåðíîé ýíåðãåòèêè

(ÐÀË) ìû ðàçðàáîòàëè êîìïëåêòû ÑÎ ñîñòàâà ãðàôè-

òîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé (ÑÎÃ-28-1-6, ÃÑÎ

4166–87�4171–87 è ÑÎÃ-37-1-5, ÃÑÎ 8487–2003,

ÌÑÎ 1337:2007), ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ ìåòðîëîãè-

÷åñêîãî îáåñïå÷åíèÿ ìåòîäèê õèìèêî-ñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçà óðàíîâûõ è ïëóòîíèåâûõ ìàòåðèàëîâ [7].

Îäíàêî â íàñòîÿùåå âðåìÿ îáðàçöû ÑÎÃ-28 èçðàñ-

õîäîâàíû ïîëíîñòüþ, à ÑÎÃ-37 — ïî÷òè ïîëíîñòüþ.

Êðîìå òîãî, â ìåòîäèêè àíàëèçà ìàòåðèàëîâ âíåñåíû

ñóùåñòâåííûå èçìåíåíèÿ ïî íîìåíêëàòóðå è íèæíèì

ãðàíèöàì îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé êîìïîíåíòîâ

(â ñòîðîíó óìåíüøåíèÿ çíà÷åíèé), ÷òî îáóñëîâèëî

íåîáõîäèìîñòü âûïóñêà íîâîãî êîìïëåêòà. Â ñâÿçè

ñ ýòèì ÀÎ «Ñèáèðñêèé õèìè÷åñêèé êîìáèíàò» (ÑÕÊ)

âûøåë ñ ïðåäëîæåíèåì î ñîçäàíèè êîìïëåêòà ÑÎ

ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé

(ÑÎÃ-30), êîòîðûé ïî ñâîåé êîìïîçèöèè îòðàæàë áû

ñîâðåìåííûå òðåáîâàíèÿ ïî íîìåíêëàòóðå êîíòðîëè-

ðóåìûõ ïðèìåñåé è äèàïàçîíó èõ ñîäåðæàíèé.

Â Òåõíè÷åñêîå çàäàíèå íà êîìïëåêò ÑÎ âêëþ÷åíû

30 ýëåìåíòîâ — Ag, Al, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr,

Cu, Fe, Mg, Mn, Mo, Nb, Ni, Pb, Re, Ru, Sb, Si, Sn, Ta,

Th, Ti, V, W, Zn, Zr. Ñ òî÷êè çðåíèÿ óäîáñòâà ïðèìåíå-

íèÿ äëÿ ãðàäóèðîâêè, à òàêæå ñ ó÷åòîì âåðõíåé ãðàíè-

öû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé è ðåàëüíî òðåáóåìûõ

ïðåäåëîâ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðåäëîæåíî âêëþ-

÷èòü â êîìïëåêò øåñòü ÑÎ, ðàâíîìåðíî â ëîãàðèôìè-

÷åñêèõ êîîðäèíàòàõ ïîêðûâàþùèõ ïîäëåæàùèé îïðå-

äåëåíèþ äèàïàçîí ìàññîâîé äîëè êîìïîíåíòîâ

(òàáë. 1).

Äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ìàòåðèàëîâ ÑÎ âûáðàí êîí-

òðîëèðóåìûé ñèíòåç ïî ìíîãîêðàòíî îïðîáîâàííîé

òåõíîëîãèè, çàêëþ÷àþùåéñÿ âî ââåäåíèè äîçèðîâàí-

íûõ êîëè÷åñòâ ýëåìåíòîâ-ïðèìåñåé â âèäå ðàñòâîðîâ

(â îñíîâíîì) èëè ïîðîøêîâ êîíòðîëèðóåìîé äèñïåðñ-

íîñòè â ïîðîøêîâûé ãðàôèò îñîáîé ÷èñòîòû, òåð-

ìè÷åñêîé îáðàáîòêå ìàòåðèàëà, èçìåëü÷åíèè è óñðåä-

íåíèè. Òàêèì îáðàçîì áûëè ïðèãîòîâëåíû «ãîëîâíûå

ñìåñè» (ÃÑ) — èíäèâèäóàëüíûå ïîðöèè ìàòåðèàëà

ñ äîñòàòî÷íî âûñîêîé êîíöåíòðàöèåé àòòåñòóåìûõ

ýëåìåíòîâ. Ñìåøåíèåì ÃÑ è îñíîâû ïîëó÷àþò îáðà-

çåö ñ ìàêñèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì ïðèìåñåé (ÑÎÃ-1),

îñòàëüíûå îáðàçöû êîìïëåêòà — ïîñëåäîâàòåëüíûì

ðàçáàâëåíèåì ìàòðèöåé. Ýòà òåõíîëîãèÿ äàåò âîçìîæ-

íîñòü óñòàíîâëåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê

îáðàçöîâ ïî ïðîöåäóðå ïðèãîòîâëåíèÿ â ñîîòâåòñòâèè

ñ ÌÈ 1992 – 98 [6], êðîìå òîãî, ÿâëÿåòñÿ ïðàêòè÷åñêè

èäåàëüíîé ìîäåëüþ ïîëó÷åíèÿ ðåàëüíîé àíàëèçèðóå-

ìîé ïðîáû.

Íîñèòåëÿìè àòòåñòóåìûõ ýëåìåíòîâ ñëóæèëè

âåùåñòâà, äåñÿòèëåòèÿìè èñïîëüçóåìûå äëÿ ïðèãîòîâ-

ëåíèÿ «ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ» â êëàññè÷åñêèõ ìåòî-

äàõ àíàëèçà — òèòðèìåòðèè è ñïåêòðîôîòîìåòðèè

(òàáë. 2). Âñå ïðèìåíåííûå ðåàêòèâû ÿâëÿþòñÿ âåùå-

ñòâàìè âûñîêîé ÷èñòîòû, ñíàáæåíû ïàñïîðòàìè, â êî-

òîðûõ ïîäòâåðæäåíî èõ ñîîòâåòñòâèå òðåáîâàíèÿì

ñîîòâåòñòâóþùèõ íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòîâ. Êðîìå

òîãî, âñå èñõîäíûå âåùåñòâà áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû

íà ñîäåðæàíèå îñíîâíîãî êîìïîíåíòà, äëÿ ðåàëèçàöèè

äàííîé ÷àñòè ðàáîòû áûëè ðàçðàáîòàíû è àòòåñòîâàíû

âî ÔÃÓÏ «ÓÍÈÈÌ» ÷åòûðå ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ

ñîñòàâà ðåàãåíòîâ.

Áîëüøèíñòâî ìåòàëëîâ (Ag, Bi, Cd, Co, Ñu, Fe,

Mg, Mn, Pb, Zn) ðàñòâîðÿëè â àçîòíîé êèñëîòå. ×àñòü

èç íèõ, ïëîõî èëè âîâñå íå âçàèìîäåéñòâóþùèõ ñ àçîò-

íîé êèñëîòîé (Cr, Ni, Be), ðàñòâîðÿëè â õëîðîâîäî-

ðîäíîé êèñëîòå, ïîñëå ÷åãî õëîðèäû ïåðåâîäèëè

â íèòðàòû ìíîãîêðàòíûì âûïàðèâàíèåì äî âëàæíûõ

ñîëåé ñ àçîòíîé êèñëîòîé. Ìåòàëëè÷åñêèå Sb è Sn ðàñ-

òâîðÿëè â àçîòíîé êèñëîòå â ïðèñóòñòâèè ëåãêî ðàçëà-

ãàåìûõ ïðè íàãðåâàíèè êîìïëåêñîîáðàçóþùèõ ðåà-

ãåíòîâ — âèííîé êèñëîòû â ñëó÷àå Sb è ùàâåëåâîé

êèñëîòû â ñëó÷àå Sn. Äëÿ ðàñòâîðåíèÿ Al, Nb, Ta, Ti

è Zr ïðèìåíÿëè ôòîðîâîäîðîäíóþ êèñëîòó, à V ðàñ-

òâîðÿëè â àçîòíîé c ïîñëåäóþùåé äîáàâêîé ñåðíîé

êèñëîòû äëÿ ðàñòâîðåíèÿ ïåíòàîêñèäà. Mo, W ðàñòâî-

ðÿëè â ïåðîêñèäå âîäîðîäà. Â êà÷åñòâå ðåàãåíòà äëÿ

ââåäåíèÿ Re èñïîëüçîâàëè ïåððåíàò àììîíèÿ, à äëÿ

ââåäåíèÿ B — òåòðàáîðàò íàòðèÿ, íàâåñêè ýòèõ ðåàê-

òèâîâ ðàñòâîðÿëè â âîäå. Th ââîäèëè â âèäå àëèêâîòû

ðàñòâîðà òåòðàãèäðàòà íèòðàòà òîðèÿ, ðàñòâîðåííîãî

â ïîäêèñëåííîé àçîòíîé êèñëîòîé âîäå. Íîñèòåëÿìè

ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ (Ba, Ca) ñëóæèëè êàð-
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Òàáëèöà 1. Äèàïàçîíû çíà÷åíèé ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ (%) è ïðåäåëüíûå çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòè àòòåñòóåìûõ ñî-

äåðæàíèé ýëåìåíòîâ (ä, %) â îáðàçöàõ êîìïëåêòà

Ýëåìåíò
Èíäåêñ ÑÎ

ÑÎÃ-30-1 ÑÎÃ-30-2 ÑÎÃ-30-3 ÑÎÃ-30-4 ÑÎÃ-30-5 ÑÎÃ-30-6

Al, Ba, Bi, Ca,

Co, Cr, Fe, Mg,

Mo, Nb, Ni, Pb, Re,

Ru, Sb, Si, Sn, Ta,

Th, Ti, V, W, Zn, Zr

(3,0 – 3,3) · 10
–2

(0,9 – 1,2) · 10
–2

(3,0 – 4,0) · 10
–3

(0,9 – 1,4) · 10
–3

(3,0 – 6,0) · 10
–4

(0,9 – 2,0) · 10
–4

Cu, Mn (0,9 – 1,2) · 10
–2

(3,0 – 4,0) · 10
–3

(0,9 – 1,4) · 10
–3

(3,0 – 4,0) · 10
–4

(0,9 – 2,0) · 10
–4

(3,0 – 6,0) · 10
–5

Ag, B, Be, Cd (3,0 – 3,3) · 10
–3

(0,9 – 1,2) · 10
–3

(3,0 – 4,0) · 10
–4

(0,9 – 2,0) · 10
–4

(3,0 – 5,0) · 10
–5

(1,0 – 3,0) · 10
–5

ä, íå áîëåå 5 7 10 15 20 30



áîíàòû, êîòîðûå ðàñòâîðÿëè â ðàçáàâëåííîé àçîòíîé

êèñëîòå. Ru ââîäèëè â âèäå ãèäðîêñîõëîðèäà, êîòîðûé

ðàñòâîðÿëè â õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòå. Si ââîäèëè

â âèäå âîäíî-ýòàíîëüíîé ñóñïåíçèè ïîðîøêà îêñèäà

êðåìíèÿ ñ äèàìåòðîì ÷àñòèö ìåíåå 5 ìêì, ïîëó÷åííîé

ìåòîäîì ñåäèìåíòàöèè.

Ñõåìà ñèíòåçà ãîëîâíûõ ñìåñåé è îáðàçöà ÑÎÃ-

30-1 êîìïëåêòà ÑÎ ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà

ìèêðîïðèìåñåé ÑÎÃ-30 ïðåäñòàâëåíà íà ðèñóíêå.

×òî êàñàåòñÿ ðåæèìîâ òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè

ãðàôèòà ñ íàíåñåííûìè íà íåãî ðàñòâîðàìè àòòåñòó-

åìûõ ýëåìåíòîâ, òî ãîëîâíûå ñìåñè ÃÑ-1,2,4 ðåøåíî

áûëî ïðîêàëèâàòü ïðè òåìïåðàòóðå 400 °C, îáåñïå-

÷èâàþùåé ðàçëîæåíèå íèòðàòîâ, îòãîíêó èçáûòêà

ñåðíîé è îðãàíè÷åñêèõ êèñëîò, à ñìåñè ÃÑ-3,5,6 —

ïðè 300 °C, ÷òîáû íå äîïóñòèòü ïîòåðü îòíîñèòåëüíî

ëåãêîëåòó÷èõ îêñèäîâ Mo, W, V è îêñèôòîðèäîâ Zr,

Nb, Ta.

Îñòàëüíûå îáðàçöû êîìïëåêòà ïîëó÷èëè ïîñëå-

äîâàòåëüíûì ðàçáàâëåíèåì îñíîâîé òàê, ÷òîáû âû-

äåðæàòü óñòàíîâëåííûå ÒÇ çíà÷åíèÿ êîíöåíòðàöèè

ýëåìåíòîâ è ìàññó ìàòåðèàëà îêîëî 1000 ã. Îïåðàöèè

ãîìîãåíèçàöèè ïðîâîäèëè â ñïåöèàëüíîì öèëèíäðè-

÷åñêîì ïëåêñèãëàñîâîì ñìåñèòåëå ñ ïîëêîé è ïåðåìå-

øèâàþùèì ñòåðæíåì.

Îäíèì èç ýòàïîâ èññëåäîâàíèé ÿâëÿåòñÿ àíàëèç

ìàòðèöû ãðàôèòà îñ÷ 8-4. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà èñïîëü-

çóþò ïðè ðàñ÷åòàõ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê

ÑÎ. Êîíöåíòðàöèÿ ïðèìåñåé â ìàòðèöå íàõîäèòñÿ

âáëèçè èëè íèæå ãðàíèöû îïðåäåëÿåìûõ ñòàíäàðòèçî-

âàííûìè ÌÈçì ñîäåðæàíèé. Â ÐÀË áûëà ðàçðàáîòàíà,

à âî ÔÃÓÏ «ÓÍÈÈÌ» àòòåñòîâàíà ìåòîäèêà àíàëèçà

ãðàôèòà, îñíîâàííàÿ íà ïðåäâàðèòåëüíîì 10-êðàòíîì

êîíöåíòðèðîâàíèè ðÿäà ýëåìåíòîâ ïóòåì îçîëåíèÿ ìà-

òåðèàëà íà âîçäóõå ïðè òåìïåðàòóðå 700 °C è èõ ïî-

ñëåäóþùåì àòîìíî-ýìèññèîííîì ñïåêòðàëüíîì îïðå-

äåëåíèè. Ïðè ïîäãîòîâêå ê èçìåðåíèÿì â êîíöåíòðàòû
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Òàáëèöà 2. Ïåðå÷åíü èñõîäíûõ âåùåñòâ è ñïîñîáîâ èõ ðàñòâîðåíèÿ

Íîñèòåëü ýëåìåíòà Ýëåìåíò Ðàñòâîðèòåëü

Ïðîñòûå âåùåñòâà Ag, Bi, Cd, Co, Ñu, Fe, Mg, Mn, Pb, Zn Êîíö. HNO3

Cr, Ni, Be Êîíö. HCl ñ ïåðåâîäîì â íèòðàò

Sn Ñìåñü êîíö. HNO3 è íàñûùåííîãî ðàñòâîðà H2C2O4

Sb Ñìåñü êîíö. HNO3 è íàñûùåííîãî ðàñòâîðà âèííîé êèñëîòû

Mî, W Êîíö. H2O2

Al, Nb, Ta, Ti è Zr Êîíö. H2F2

V Êîíö. HNO3 ñ ïåðåâîäîì â ñóëüôàò

Êàðáîíàòû Ba, Ca Ðàçá. HNO3

Íèòðàò Th Ðàçá. HNO3

Òåòðàáîðàò íàòðèÿ B Ðàçá. NH3 · H2O

Ïåððåíàò àììîíèÿ Re H2O

Ãèäðîêñîõëîðèä Ru Êîíö. HCl

Îêñèä êðåìíèÿ Si Âîäíî-ýòàíîëüíàÿ ñóñïåíçèÿ ñ äèñïåðñíîñòüþ ÷àñòèö <5 ìêì

Ñõåìà ñèíòåçà ãîëîâíûõ ñìåñåé è îáðàçöà ÑÎÃ-30-1 êîìïëåêòà ÑÎ ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé ÑÎÃ-30



ââîäÿò ëèáî 3 % õëîðèäà íàòðèÿ, ëèáî 5 % ôòîðèäà

âèñìóòà. Ïîëó÷åííûå ñìåñè çàïðåññîâûâàþò â ýëåê-

òðîäû ôîðìû «ðþìêà». Èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ

ÿâëÿåòñÿ äóãîâîé ðàçðÿä ïðè ñèëå ïåðåìåííîãî òîêà

20 À (ãåíåðàòîð «Âåçóâèé»). Ñïåêòðû ðåãèñòðèðó-

þò äî ïîëíîãî âûãîðàíèÿ àíàëèòîâ ñ ïîìîùüþ äè-

ôðàêöèîííîãî ñïåêòðîãðàôà PGS-2 ñ äèñïåðñèåé

0,35 íì�ìì, îñíàùåííîãî àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ ñ ïðî-

ãðàììíûì îáåñïå÷åíèåì «Àòîì».

Îñíîâó ÑÎ òàêæå ïðîàíàëèçèðîâàëè â ëàáîðà-

òîðèè ÇÐÈ ÀÎ «ÑÕÊ» ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííûõ ìåòîäèê ïî ÎÑÒ 95 10117–2010 è ÎÑÒ 95

10554–2000 è â Ëàáîðàòîðèè ìåòðîëîãè÷åñêîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ íàíîèíäóñòðèè, ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ

àíàëèçà è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÔÃÓÏ «ÓÍÈÈÌ»

ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé íà ãîñóäàðñòâåííîì âòîðè÷íîì ýòàëîíå åäè-

íèö ìàññîâîé äîëè è ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) êîíöåí-

òðàöèè ìåòàëëîâ â æèäêèõ è òâåðäûõ âåùåñòâàõ è

ìàòåðèàëàõ ÃÂÝÒ 196-1–2012 (ìàññ-ñïåêòðîìåòð

NexION-300D).

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà îñíîâû ÑÎ, çàôèêñèðîâàííûå

â ïðîòîêîëàõ, ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3. Èç ðàññìîòðå-

íèÿ ïðèâåäåííûõ äàííûõ ñëåäóåò, ÷òî ïîëó÷åííûå

ðàçíûìè ìåòîäàìè ðåçóëüòàòû îòëè÷íî ñîãëàñóþòñÿ

ìåæäó ñîáîé. Ïðè ðàñ÷åòàõ ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòå-

ðèñòèê ÑÎ áûëè èñïîëüçîâàíû çíà÷åíèÿ, ïîëó÷åííûå

â «ÓÍÈÈÌ», òàê êàê ìåòîäèêà îáëàäàåò áîëåå íèçêè-

ìè ïðåäåëàìè îáíàðóæåíèÿ è èìååò íàèëó÷øèå õàðàê-

òåðèñòèêè íåîïðåäåëåííîñòè ðåçóëüòàòîâ.

Ðàñ÷åò êîíöåíòðàöèè àòòåñòóåìûõ ýëåìåíòîâ â ìà-

òåðèàëàõ ÑÎ ïðîâîäèëè ïî ôîðìóëàì:

Wij = mij �Mj ; m W g
ij ilj lj

� �

1

100

ñ ó÷åòîì ñâåäåíèé î ñîñòàâå ðåàêòèâîâ-íîñèòåëåé àò-

òåñòóåìûõ ýëåìåíòîâ, ìàòðèöû (Wilj ), ðåçóëüòàòàõ èõ

âçâåøèâàíèÿ (glj ), à òàêæå âçâåøèâàíèÿ ãîëîâíûõ ñìå-

ñåé è ãîòîâûõ ìàòåðèàëîâ (Mj ).

Ïðè îöåíêå ïîãðåøíîñòè àòòåñòîâàííûõ çíà÷åíèé

áûëè óñòàíîâëåíû åå îñíîâíûå ñîñòàâëÿþùèå: îïðå-

äåëåíèÿ ñîñòàâà èñõîäíûõ ìàòåðèàëîâ è ïðîöåäóðû

ïðèãîòîâëåíèÿ ÑÎ ÄW, íåîäíîðîäíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ

ýëåìåíòîâ Äíî, íåñòàáèëüíîñòè ìàòåðèàëà Äíñ. Ïðè

ýòîì õàðàêòåðèñòèêó ïîãðåøíîñòè àòòåñòîâàííîãî

çíà÷åíèÿ ðàññ÷èòûâàëè êàê

	 	 	 	� � �
W

2 2 2

íî íñ
.

Ïåðâóþ êîìïîíåíòó ÄW ðàññ÷èòûâàëè â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ çàêîíîì íàêîïëåíèÿ ïîãðåøíîñòåé

	 	
W x

W

x

2

2
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�� ,

îïèðàÿñü íà çíàíèå ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðè-

ñòèê Äx èñïîëüçîâàííûõ â ñèíòåçå âåùåñòâ è ñðåäñòâ

èçìåðåíèé.

Ïîêàçàíî, ÷òî îïðåäåëÿþùèìè ïîãðåøíîñòü ñèí-

òåçà ñîñòàâëÿþùèìè ÿâëÿþòñÿ ïîãðåøíîñòü óñòàíîâ-

ëåíèÿ ñîñòàâà îñíîâû, äîìèíèðóþùàÿ äëÿ îáðàçöà

ñ íàèìåíüøèì ñîäåðæàíèåì êîìïîíåíòîâ, è ïîãðåø-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ îñíîâíîãî êîìïîíåíòà

â ðåàãåíòå-íîñèòåëå, íàèáîëåå çíà÷èòåëüíî ïðîÿâëÿ-

þùàÿñÿ äëÿ îáðàçöà ñ ìàêñèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì.

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî äëÿ îñóùåñòâëåííîé òåõ-

íîëîãèè ïðèãîòîâëåíèÿ ìàòåðèàëîâ è ïðèìåíåííûõ

èñõîäíûõ âåùåñòâ ïîãðåøíîñòü ñèíòåçà ÑÎ îêàçûâà-

åòñÿ íåçíà÷èòåëüíîé ïî ñðàâíåíèþ ñ ïîãðåøíîñòüþ

îò íåîäíîðîäíîñòè è íå ïðåâûøàåò 5 – 6 % äàæå äëÿ

îáðàçöà ñ íàèìåíüøèì ñîäåðæàíèåì êîìïîíåíòîâ.

Ïðè îöåíêå îäíîðîäíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ ýëåìåí-

òîâ ýêñïåðèìåíò ïðîâîäèëè ñ ïðèìåíåíèåì îäíîôàê-

òîðíîãî äèñïåðñèîííîãî àíàëèçà [8]. Äëÿ ïîäàâëÿþ-

ùåãî áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè àòòåñòî-
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà îñíîâû ÑÎÃ-30 (ìàññîâàÿ äîëÿ, %)

Ýëåìåíò
ÀÝÑÀ + ÌÀÝÑ ÈÑÏ-ÌÑ

Ýëåìåíò

ÀÝÑÀ + ÌÀÝÑ ÈÑÏ-ÌÑ

ÐÀË ÑÕÊ ÓÍÈÈÌ ÐÀË ÑÕÊ ÓÍÈÈÌ

Ag <4 · 10
–6

<1,0 · 10
–5

<1 · 10
–6

Nb <1,4 · 10
–5

<1,1 · 10
–5

<1 · 10
–6

Al <4 · 10
–6

<3,2 · 10
–5

4,0 · 10
–6

Ni 2,1 · 10
–5

1,6 · 10
–5

1,54 · 10
–5

B <1,6 · 10
–6

<1,3 · 10
–5

<2 · 10
–6

Pb <6 · 10
–7

<1,1 · 10
–5

<1 · 10
–7

Ba <4 · 10
–6

<1,0 · 10
–1

<1 · 10
–6

Re <1 · 10
–5

<1,0 · 10
–3

<1 · 10
–7

Be <1 · 10
–7

<3 · 10
–6

<1 · 10
–7

Ru <1 · 10
–5

<3,2 · 10
–4

<1 · 10
–7

Bi <6 · 10
–7

<3,2 · 10
–5

<1 · 10
–7

Sb <4 · 10
–6

<3,2 · 10
–4

<1 · 10
–7

Ca 2,0 · 10
–5

<2 · 10
–5

<2,0 · 10
–5

Si 6,3 · 10
–5

<6,7 · 10
–4

6,5 · 10
–5

Cd <1,6 · 10
–6

<1,1 · 10
–5

<1 · 10
–6

Sn <1,6 · 10
–6

<3,2 · 10
–5

<1 · 10
–6

Co <6 · 10
–7

<1,1 · 10
–5

<2 · 10
–7

Ta <4 · 10
–5

<1,5 · 10
–5

<1 · 10
–7

Cr 1,2 · 10
–5

1,1 · 10
–5

1,0 · 10
–5

Th <1 · 10
–5

<3,3 · 10
–4

<1 · 10
–7

Cu 2,0 · 10
–6

<1,1 · 10
–5

1,15 · 10
–6

Ti 5,2 · 10
–5

5,1 · 10
–5

5,2 · 10
–
5

Fe 6,5 · 10
–5

6,1 · 10
–5

6,5 · 10
–5

V <4 · 10
–6

<1,1 · 10
–5

3,25 · 10
–6

Mg <5 · 10
–6

<3 · 10
–5

1,5 · 10
–6

W <4 · 10
–5

<1,3 · 10
–5

<1 · 10
–6

Mn <6 · 10
–7

<1,0 · 10
–5

<5 · 10
–7

Zn <4 · 10
–5

<1,0 · 10
–3

3,3 · 10
–6

Mo <6 · 10
–6

<1,1 · 10
–5

<1 · 10
–6

Zr <4 · 10
–6

<1,6 · 10
–5

<1 · 10
–6



âàííóþ ìàññ-ñïåêòðàëüíóþ ìåòîäèêó, îñíîâàííóþ íà

èçâëå÷åíèè ýëåìåíòîâ â ðàñòâîð è èçìåðåíèè àíàëèòè-

÷åñêèõ ñèãíàëîâ ñ ïðèìåíåíèåì ñïåêòðîìåòðà ELAN

9000. Äàííàÿ ìåòîäèêà õàðàêòåðèçóåòñÿ õîðîøèìè ïî-

êàçàòåëÿìè ïîâòîðÿåìîñòè, ïîçâîëÿåò ðàáîòàòü ñ ìà-

ëûìè íàâåñêàìè ïðîáû (5 – 10 ìã), ÷òî óâåëè÷èâàåò

äîñòîâåðíîñòü îöåíîê ïîêàçàòåëÿ íåîäíîðîäíîñòè.

Fe è Si, ìàññ-ñïåêòðàëüíîå îïðåäåëåíèå êîòîðûõ ïðè

íèçêèõ êîíöåíòðàöèÿõ ñ ïîìîùüþ èìåþùåãîñÿ â ëà-

áîðàòîðèè îáîðóäîâàíèÿ âûïîëíèòü íåâîçìîæíî, îï-

ðåäåëÿëè àòîìíî-ýìèññèîííûì ìåòîäîì ñ äóãîâûì

âîçáóæäåíèåì (PGS-2 + ÌÀÝÑ + Âåçóâèé).

Âûïîëíåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî íà

óðîâíå ýêñïåðèìåíòàëüíîé íàâåñêè (5 – 10 ìã) îò÷åò-

ëèâî âûÿâëÿåòñÿ íåîäíîðîäíîñòü ðàñïðåäåëåíèÿ

ýëåìåíòîâ (î÷åíü áîëüøèå çíà÷åíèÿ F-ñòàòèñòèêè).

Ïðè ýòîì íàáëþäàåìîå ðàçëè÷èå äèñïåðñèé, õàðàêòå-

ðèçóþùèõ ðàññåÿíèå êîíöåíòðàöèé ðàçíûõ ýëåìåíòîâ

ïî îáúåìó îáðàçöîâ, íåñìîòðÿ íà ðàçëè÷èå èõ êîíöåí-

òðàöèé, íå ïðîòèâîðå÷èò ãèïîòåçå îá èõ îäíîðîäíî-

ñòè, ÷òî ïîçâîëÿåò îäíîçíà÷íî îõàðàêòåðèçîâàòü ìàòå-

ðèàë êîíêðåòíîãî ÑÎ ñ òî÷êè çðåíèÿ åãî íåîäíîðîäíî-

ñòè îäíèì çíà÷åíèåì ïîêàçàòåëÿ. Ðàñ÷åò îòíîñèòåëü-

íîãî ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ íåîäíîðîäíîñòè CVí

äëÿ îãîâîðåííîé â ÒÇ ïðåäñòàâèòåëüíîé íàâåñêè,

ðàâíîé 100 ìã, îêàçûâàåòñÿ äîñòàòî÷íî ìàëûì, ÷òî

ñâèäåòåëüñòâóåò î âûñîêîì êà÷åñòâå óñðåäíåíèÿ ìàòå-

ðèàëîâ (òàáë. 4).

Ðàíåå íàìè ïîêàçàíà âûñîêàÿ ñåãðåãàöèîííàÿ

óñòîé÷èâîñòü ñèíòåòè÷åñêèõ ÑÎ íà îñíîâå ãðàôèòà

[7] çà ñ÷åò åãî âûñîêîé ñîðáöèîííîé ñïîñîáíîñòè, ÷òî

ïðèâîäèò ê ïðî÷íîìó çàêðåïëåíèþ ñîåäèíåíèé àòòå-

ñòóåìûõ ýëåìåíòîâ íà ÷àñòèöàõ îñíîâû. Ñ òåì ÷òîáû

ñíèçèòü âîçäåéñòâèå íà ìàòåðèàëû àãðåññèâíûõ õè-

ìè÷åñêèõ âåùåñòâ, îáû÷íî ïðèñóòñòâóþùèõ â àòìî-

ñôåðå àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèé, îáðàçöû êîìïëåê-

òà ÑÎÃ-30 ðàñôàñîâàíû ïî 5 ã â ñòåêëÿííûå ïðî-

áèðêè, ãåðìåòè÷íî çàêðûòûå ïîëèýòèëåíîâûìè

ïðîáêàìè. Òàêàÿ óïàêîâêà îáåñïå÷èâàåò íàäåæíóþ

èçîëÿöèþ ìàòåðèàëîâ îò äåéñòâèÿ àãðåññèâíûõ ãàçî-

îáðàçíûõ âåùåñòâ è ãàðàíòèðóåò ñîõðàíåíèå àòòåñòî-

âàííûõ õàðàêòåðèñòèê ïî äàííîìó ôàêòîðó íåñòà-

áèëüíîñòè íà î÷åíü äëèòåëüíûé ñðîê. Ýêñïåðèìåí-

òàëüíî ìåòîäîì óñêîðåííîãî ñòàðåíèÿ ïóòåì âûäåðæ-

êè ìàòåðèàëîâ ïðè ïîâûøåííîé òåìïåðàòóðå [10]

äîêàçàíî, ÷òî ìîæíî óñòàíîâèòü ñðîê ãîäíîñòè ýêçåì-

ïëÿðà 60 ëåò, è ïðè ýòîì ïîãðåøíîñòü îò íåñòàáèëü-

íîñòè áóäåò íåçíà÷èìà.

Èç ðåçóëüòàòîâ ðàñ÷åòà õàðàêòåðèñòèê îòíîñèòåëü-

íîé ïîãðåøíîñòè, ïðåäñòàâëåííûõ â òàáë. 5, ñëåäóåò,

÷òî â äàííîì ñëó÷àå ïîëíàÿ ïîãðåøíîñòü äëÿ âñåõ

ýëåìåíòîâ è âî âñåõ îáðàçöàõ ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ

îïðåäåëÿåòñÿ õàðàêòåðèñòèêîé íåîäíîðîäíîñòè. Ñàìè

ýòè çíà÷åíèÿ ñóùåñòâåííî ëó÷øå îãîâîðåííûõ òðåáî-

âàíèÿìè ÒÇ.

Çàâåðøàþùèì ýòàïîì ðàáîò â íàøåé ïðàêòèêå ÿâ-

ëÿåòñÿ îöåíêà êà÷åñòâà ìàòåðèàëîâ êîìïëåêòà â óñëî-

âèÿõ èõ ïðèìåíåíèÿ è ñîïîñòàâëåíèå ñ óæå ñóùå-

ñòâóþùèìè ÑÎ óòâåðæäåííûõ òèïîâ. Ïðè ñîçäàíèè

ÑÎÃ-30 ýòè ðàáîòû áûëè âûïîëíåíû â ëàáîðàòîðèÿõ
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Òàáëèöà 4. Ïðèïèñàííûå õàðàêòåðèñòèêè íåîäíîðîäíîñòè ìà-

òåðèàëîâ ÑÎÃ-30

Èíäåêñ ÑÎ CV
í
, % Èíäåêñ ÑÎ CV

í
, %

ÑÎÃ-30-1 0,474 ÑÎÃ-30-4 2,95

ÑÎÃ-30-2 0,708 ÑÎÃ-30-5 3,96

ÑÎÃ-30-3 1,36 ÑÎÃ-30-6 5,98

Òàáëèöà 5. Ðàññ÷èòàííûå çíà÷åíèÿ ãðàíèö îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòè ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè

0,95 â îáðàçöàõ ÑÎÃ-30 (%) â ñðàâíåíèè ñ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòüþ íåîäíîðîäíîñòè (ä
íî

) è òðåáîâàíèÿìè ÒÇ (ä)

Ýëåìåíò ÑÎÃ-1 ÑÎÃ-2 ÑÎÃ-3 ÑÎÃ-4 ÑÎÃ-5 ÑÎÃ-6

Al Bi Co Cr Cu Mg Ni

Pb Sb Sn Ta W Zn

0,94 1,42 2,73 5,9 7,9 12,0

Ag 0,94 1,42 2,73 5,9 7,9 12,1

B 0,97 1,44 2,74 5,9 8,2 13,5

Ba 1,15 1,57 2,81 5,9 8,0 12,1

Be 1,03 1,48 2,76 5,9 7,9 12,0

Ña 1,17 1,58 2,81 6,0 8,0 12,5

Cd 0,94 1,42 2,73 5,9 8,0 12,6

Fe 0,94 1,42 2,74 5,9 8,1 12,6

Mn Mî 0,95 1,42 2,73 5,9 7,9 12,0

Nb 0,95 1,43 2,73 5,9 7,9 12,0

Re 1,17 1,58 2,81 5,9 7,9 12,0

Ru 1,60 1,92 3,02 6,0 8,0 12,0

Si 0,97 1,44 2,74 5,9 8,1 12,5

Th 0,99 1,45 2,74 5,9 7,9 12,0

Ti 0,96 1,43 2,74 5,9 8,1 12,5

V 0,97 1,44 2,74 5,9 7,9 12,0

Zr 0,95 1,42 2,73 5,9 7,9 12,0

äíî 0,93 1,39 2,67 5,8 7,8 11,7

ä, íå áîëåå 5 7 10 15 20 30



çàâîäîâ ÀÎ «ÑÕÊ», ãäå ñîäåðæàíèå àòòåñòóåìûõ ýëå-

ìåíòîâ îïðåäåëÿëè ïî ÎÑÒ 95 10117–2003 è ÎÑÒ 95

10554–2000 ïðè ãðàäóèðîâêå ñïåêòðîìåòðîâ ñ àíàëè-

çàòîðàìè ÌÀÝÑ ïî ÃÑÎ 4166–87�4171–87(ÑÎÃ-28),

ÃÑÎ 4519–89�4523–89(ÑÎÃ-21), ÃÑÎ 8487–2003

(ÑÎÃ-37). Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû â ïðåäåëàõ ïîãðåø-

íîñòè ìåòîäèê âîñïðîèçâåëè àòòåñòîâàííûå çíà÷åíèÿ

ìàññîâîé äîëè, ïîäòâåðäèëè õîðîøóþ ñîãëàñîâàí-

íîñòü îáðàçöîâ â êîìïëåêòå ÑÎÃ-30 è ðàçíûõ êîì-

ïëåêòîâ ìåæäó ñîáîé.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ Ïðèêàçîì Ìèíïðîìòîðãà ÐÔ

¹ 1081 ñòàíäàðòíûå îáðàçöû äîëæíû áûòü ïîäâåðã-

íóòû èñïûòàíèÿì äëÿ óñòàíîâëåíèÿ (ïîäòâåðæäåíèÿ)

çíà÷åíèé àòòåñòóåìûõ õàðàêòåðèñòèê. Èñïûòàíèÿ êîì-

ïëåêòîâ ÑÎÃ-30 âûïîëíåíû â Ëàáîðàòîðèè ìåòðî-

ëîãè÷åñêîãî îáåñïå÷åíèÿ íàíîèíäóñòðèè, ñïåêòðàëü-

íûõ ìåòîäîâ àíàëèçà è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÔÃÓÏ

«ÓÍÈÈÌ». Èçìåðåíèÿ âûïîëíåíû íà ãîñóäàð-

ñòâåííîì âòîðè÷íîì ýòàëîíå åäèíèö ìàññîâîé äîëè

ÃÂÝÒ 196-1–2012 ìåòîäîì ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èí-

äóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ìàññ-ñïåêòðîìåòð

NexION-300D).

Ñîïîñòàâëåíèå ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñ àòòåñòî-

âàííûìè çíà÷åíèÿìè ìàññîâîé äîëè ýëåìåíòîâ âû-

ïîëíåíî ìåòîäîì ðåãðåññèîííîãî àíàëèçà. Â ñëó÷àå

ÑÎÃ-30 ïðèíÿòà èñõîäíàÿ ìîäåëü ñâÿçè ýêñïåðèìåí-

òàëüíîãî (W ) è àòòåñòîâàííîãî (W) çíà÷åíèé êîíöåí-

òðàöèè ýëåìåíòà â âèäå:

W = kWa.

Ïåðåõîä ê ëîãàðèôìè÷åñêèì êîîðäèíàòàì (èç-çà øè-

ðîêîãî äèàïàçîíà âàðèàöèè êîíöåíòðàöèè â îáðàçöàõ

êîìïëåêòà, îõâàòûâàþùåãî 2,5 ïîðÿäêà âåëè÷èíû)

ïðèâîäèò ê ïðåîáðàçîâàíèþ ìîäåëè â ëèíåéíîå óðàâ-

íåíèå

lg W = b + a lg W,

ãäå a — óãëîâîé êîýôôèöèåíò; b — ñâîáîäíûé ÷ëåí,

b = lg k.

Äëÿ ïðîâåðêè ãèïîòåçû î ðàâåíñòâå ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ (W ) è àòòåñòîâàííûõ (W) çíà÷åíèé êîíöåí-

òðàöèè ýëåìåíòà èñïîëüçîâàí êðèòåðèé Ñòüþäåíòà, ñ

ïîìîùüþ êîòîðîãî ïîäòâåðæäåíî îòñóòñòâèå ñòàòè-

ñòè÷åñêè çíà÷èìûõ ðàçëè÷èé a è b îò 1 è 0 ñîîòâåòñò-

âåííî. Êîýôôèöèåíò äåòåðìèíèðîâàííîñòè âçàèìî-

ñâÿçè ìåæäó lg W è lg W äëÿ ðàçíûõ ýëåìåíòîâ íàõî-

äèòñÿ â ïðåäåëàõ îò 0,9976 äî 1,000 ïðè êðèòè÷åñêîì

çíà÷åíèè 0,6577 äëÿ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0,95.

Âñå ïðèâåäåííîå ÿâëÿåòñÿ ïîäòâåðæäåíèåì ïðàâèëü-

íîñòè óñòàíîâëåííûõ çíà÷åíèé àòòåñòîâàííûõ õàðàê-

òåðèñòèê, ïîýòîìó ðåçóëüòàò èñïûòàíèé ÑÎ ñîñòàâà

ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé (êîìïëåêò

ÑÎÃ-30 ) ïðèçíàí ïîëîæèòåëüíûì. Àòòåñòîâàííûå

çíà÷åíèÿ ÑÎ ïðîñëåæèâàþòñÿ ê ýòàëîíó åäèíèöû ìàñ-

ñû (êèëîãðàìì) ÃÝÒ 3–2008 ïîñðåäñòâîì ïðèìåíåíèÿ

âåñîâ, ïîâåðåííûõ â ñîîòâåòñòâèè ñ ïîâåðî÷íîé ñõå-

ìîé ÃÎÑÒ 8.021–2005 «ÃÑÈ. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ïîâå-

ðî÷íàÿ ñõåìà äëÿ ñðåäñòâ èçìåðåíèé ìàññû» è ê Ãîñó-

äàðñòâåííîìó ïåðâè÷íîìó ýòàëîíó åäèíèö ìàññîâîé

(ìîëÿðíîé) äîëè è ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) êîíöåíòðà-

öèè êîìïîíåíòîâ â æèäêèõ è òâåðäûõ âåùåñòâàõ è

ìàòåðèàëàõ íà îñíîâå ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäîâ ïîñðåä-

ñòâîì ïðèìåíåíèÿ Ãîñóäàðñòâåííîãî âòîðè÷íîãî ýòàëî-

íà åäèíèö ìàññîâîé äîëè è ìàññîâîé (ìîëÿðíîé) êîí-

öåíòðàöèè ìåòàëëîâ â æèäêèõ è òâåðäûõ âåùåñòâàõ è

ìàòåðèàëàõ ÃÂÝÒ 196-1–2012 ïðè óñòàíîâëåíèè ñî-

ñòàâà ìàòåðèàëà — îñíîâû ÑÎ è ïîäòâåðæäåíèè ðàñ-

÷åòíûõ çíà÷åíèé àòòåñòîâàííûõ õàðàêòåðèñòèê. Òèï

ÑÎ ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé

(êîìïëåêò ÑÎÃ-30) óòâåðæäåí ïðèêàçîì Ðîññòàíäàðòà

¹ 787, ðåãèñòðàöèîííûé íîìåð ÃÑÎ 10777–2016.

Òàêèì îáðàçîì, ñïåêòðîìåòðèñòû-àíàëèòèêè ïî-

ëó÷èëè åùå îäèí êîìïëåêò îáðàçöîâ óòâåðæäåííîãî

òèïà ÑÎÃ-30, êîòîðûé ìîæåò áûòü ïðèìåíåí â ñôåðàõ

ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ îáåñïå÷åíèÿ åäèí-

ñòâà èçìåðåíèé è ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ãðàäóèðîâêè

ñðåäñòâ èçìåðåíèé, óñòàíîâëåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê ÑÎ ñîñòàâà ÷èñòûõ âåùåñòâ, àòòåñòà-

öèè ìåòîäèê èçìåðåíèé è êîíòðîëÿ òî÷íîñòè ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà ÷èñòûõ âåùåñòâ, âûïîëíÿåìîãî ïî ìåòî-

äèêàì, â êîòîðûõ ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ïðåäóñìàòðèâàåò

ïðèãîòîâëåíèå êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé íà îñíîâå

ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà îñîáîé ÷èñòîòû.
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Îïòèìèçèðîâàíû óñëîâèÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ïîðîø-

êîâîì ãðàôèòå ìåòîäîì ôðàêöèîííîé äèñòèëëÿöèè â äóãîâîì ðàçðÿäå ïåðåìåííîãî òîêà. Ðåãèñò-

ðàöèÿ ñïåêòðîâ âûïîëíåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà PGS-2, îñíàùåííîãî àíàëèçàòîðîì

ÌÀÝÑ. Èçó÷åíî âëèÿíèå ñèëû òîêà ðàçðÿäà, ñîñòàâà è êîíöåíòðàöèè áóôåðíîé äîáàâêè, ñïîñîáà

äîçèðîâàíèÿ ïðîáû íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ãðàôèòîâûé êîëëåêòîð ìèêðîïðèìåñåé; àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé

àíàëèç; ôðàêöèîííàÿ äèñòèëëÿöèÿ.

Ïðè âûïîëíåíèè àíàëèçà îòðàáîòàííîãî âûñîêîàê-

òèâíîãî ÿäåðíîãî ãîðþ÷åãî è ìàòåðèàëîâ âûñîêîé

÷èñòîòû øèðîêî ïðèìåíÿþò ðàçëè÷íûå ñïîñîáû îò-

äåëåíèÿ ìàòðèöû è êîíöåíòðèðîâàíèÿ îïðåäåëÿåìûõ

ïðèìåñåé íà ãðàôèòîâîì ïîðîøêå â êà÷åñòâå êîëëåê-

òîðà. Ãðàôèòîâûé êîíöåíòðàò àíàëèçèðóþò ìåòîäîì

ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñ äóãîâûì âîç-

áóæäåíèåì, èñïîëüçóÿ äëÿ ãðàäóèðîâêè ñïåêòðîìåò-

ðîâ (ñïåêòðîãðàôîâ) êîìïëåêòû ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ (ÑÎ) ñîñòàâà ãðàôèòà èëè ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà

ìèêðîïðèìåñåé.

Öåëüþ èññëåäîâàíèé ÿâëÿëîñü èçó÷åíèå è ñîâåð-

øåíñòâîâàíèå àòîìíî-ýìèññèîííîé ìåòîäèêè îïðåäå-

ëåíèÿ Ag, Al, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mg,

Mn, Mo, Nb, Ni, Pb, Re, Ru, Sb, Si, Sn, Ta, Th, Ti, V, W,

Zn, Zr â ïîðîøêîâîì ãðàôèòå êâàëèôèêàöèè îñ÷ 8-4

ïî ÃÎÑÒ 23463–79 è ñîçäàâàåìûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öàõ ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé

ÑÎÃ-30.

Â êà÷åñòâå áàçîâîé â ÀÈÖ — Ðîññèéñêàÿ àðáèò-

ðàæíàÿ ëàáîðàòîðèÿ èñïûòàíèé ìàòåðèàëîâ ÿäåðíîé

ýíåðãåòèêè (ÐÀË) ÓðÔÓ èñïîëüçîâàíà ðàçðàáîòàííàÿ

è àòòåñòîâàííàÿ â ÎÀÎ «ÂÍÈÈÍÌ èì. À. À. Áî÷âàðà»

ìåòîäèêà ÑÒÊ-33-2014 «Óðàí. Õèìèêî-ñïåêòðàëüíàÿ

ìåòîäèêà èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñåé». Ïî äàí-

íîé ìåòîäèêå âîçìîæíî îïðåäåëåíèå ïîäàâëÿþùåãî

áîëüøèíñòâà ïåðå÷èñëåííûõ àíàëèòîâ, çà èñêëþ÷åíè-

åì Ag, Be, Bi, Re, Ru, Sb, Sn, Th. Ñóùíîñòü ìåòîäèêè

èçìåðåíèé (ÌÈçì) ñîñòîèò â ðåàëèçàöèè óñëîâèé

ôðàêöèîííîãî èñïàðåíèÿ ðàçíûõ ãðóïï êîíòðîëèðóå-

ìûõ êîìïîíåíòîâ â ïðèñóòñòâèè áóôåðíûõ äîáàâîê:

ñïåêòðîñêîïè÷åñêîãî áóôåðà (ÑÁ) — NaCl èëè õèìè-

÷åñêè àêòèâíîãî áóôåðà (ÕÀÁ) — BiF3 â êîíöåíòðàöè-

1
Óðàëüñêèé ôåäåðàëüíûé óíèâåðñèòåò èì. ïåðâîãî Ïðåçèäåí-

òà Ðîññèè Á. Í. Åëüöèíà, ã. Åêàòåðèíáóðã, Ðîññèÿ;

e-mail: margodomb@yandex.ru


