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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 25 îêòÿáðÿ 2016 ã.

Ïðîâåäåíî îïðåäåëåíèå çîëîòà, ïàëëàäèÿ è ïëàòèíû ìåòîäîì ñöèíòèëëÿöèîííîãî àòîìíî-ýìèñ-

ñèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà â îáðàçöàõ ñðàâíåíèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì äâóõ ñïåêòðàëüíûõ êîì-

ïëåêñîâ «Ãðàíä-Ïîòîê» è «Ãðàíä-Ôàêåë». Êîìïëåêñû îòëè÷àþòñÿ òîëüêî èñòî÷íèêàìè âîçáóæäå-

íèÿ ñïåêòðîâ: «Ïîòîê» — ýëåêòðîäóãîâàÿ óñòàíîâêà äëÿ àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá ìåòîäîì ïðî-

ñûïêè-âäóâàíèÿ, «Ôàêåë» — äâóõñòðóéíûé äóãîâîé ïëàçìîòðîí. Èçìåðåíà òåìïåðàòóðà ïëàçìû

â ýòèõ èñòî÷íèêàõ: «Ïîòîê» — 5346 Ê, «Ôàêåë» — 7478 Ê. Ïîêàçàíî, ÷òî óâåëè÷åíèå òåìïåðàòó-

ðû ïëàçìû ïðèâîäèò ê óâåëè÷åíèþ èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ áîëåå ÷åì íà

ïîðÿäîê âåëè÷èíû, ÷òî îïðåäåëÿåò ïðåèìóùåñòâî èñïîëüçîâàíèÿ ïëàçìîòðîíà ïðè îïðåäåëåíèè

áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ, ïîëó÷åí-

íûå ñ ïîìîùüþ ñïåêòðàëüíîãî êîìïëåêñà «Ãðàíä-Ôàêåë» íèæå, ÷åì ïðè èñïîëüçîâàíèè êîìïëåê-

ñà «Ãðàíä-Ïîòîê»: çîëîòà — â 56 ðàç, ïàëëàäèÿ — â 11 ðàç, ïëàòèíû — â 77 ðàç.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñöèíòèëëÿöèîííûé àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; äâóõñòðóé-

íûé äóãîâîé ïëàçìîòðîí; ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû; àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ.

Ñöèíòèëëÿöèîííûé ìåòîä ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü öåííóþ èíôîðìà-

öèþ î ñîñòàâå è ñâîéñòâàõ ïðîáû, ââîäèìîé â èñòî÷-

íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ [1]. Ïî êîëè÷åñòâó âñïû-

øåê (ïîä âñïûøêîé ïîäðàçóìåâàåòñÿ ïîÿâëåíèå â

ñïåêòðå è èçìåíåíèå èíòåíñèâíîñòè ëèíèè àíàëèòà ïî

âðåìåíè) ìîæíî ñóäèòü î êîëè÷åñòâå ÷àñòèö àíàëèòà â

ïðîáå, ïðîäîëæèòåëüíîñòü âñïûøêè õàðàêòåðèçóåò

ðàçìåð ÷àñòèöû, à èíòåíñèâíîñòü — êîíöåíòðàöèþ â

íåé èñêîìîãî ýëåìåíòà.

Óñëîâèÿ âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà â ðàçíûõ èñòî÷íè-

êàõ ðàçëè÷íû, ïîòîìó ñïåêòðû îäíîãî îáðàçöà, çàðåãè-

ñòðèðîâàííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì îäèíàêîâûõ ñïåêòðî-

ìåòðîâ, ìîãóò ñèëüíî ðàçëè÷àòüñÿ.

Öåëüþ ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ

ñöèíòèëëÿöèîííîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà

ïðè èñïîëüçîâàíèè äâóõ ðàçíûõ èñòî÷íèêîâ âîçáóæäå-

íèÿ ñïåêòðà ïîðîøêîâûõ ïðîá: ýëåêòðîäóãîâîé óñòà-

íîâêè äëÿ àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá ìåòîäîì ïðîñûï-

êè-âäóâàíèÿ «Ïîòîê» è äóãîâîãî äâóõñòðóéíîãî ïëàç-

ìîòðîíà «Ôàêåë» [2, 3].

Àïïàðàòóðà. Ñïåêòðàëüíûé êîìïëåêñ «Ãðàíä-Ïî-

òîê» ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ýêñïðåññ-àíàëèçà ïîðîøêîâûõ

ïðîá ïðèðîäíîãî è ïðîìûøëåííîãî ïðîèñõîæäåíèÿ è

âêëþ÷àåò óñòàíîâêó «Ïîòîê», ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä», à

òàêæå âñïîìîãàòåëüíîå îáîðóäîâàíèå äëÿ ïðîáîïîäãî-

òîâêè. Ìåòîäîì ïðîñûïêè-âäóâàíèÿ ÷åðåç âåðòèêàëü-

íóþ òðóáêó ïîðîøêîîáðàçíóþ ïðîáó ââîäÿò â ýëåê-

1
Èíñòèòóò ãåîëîãèè è ìèíåðàëîãèè èì. Â. Ñ. Ñîáîëåâà ÑÎ

ÐÀÍ, ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ; e-mail: shavekin@igm.nsc.ru
2

Èíñòèòóò íåîðãàíè÷åñêîé õèìèè èì. À. Â. Íèêîëàåâà ÑÎ

ÐÀÍ, ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ.
3

Íîâîñèáèðñêèé íàöèîíàëüíûé èññëåäîâàòåëüñêèé ãîñóäàð-

ñòâåííûé óíèâåðñèòåò, ã. Íîâîñèáèðñê, Ðîññèÿ.



òðè÷åñêóþ äóãó ïåðåìåííîãî òîêà, âîçíèêàþùóþ ìå-

æäó äâóìÿ ãðàôèòîâûìè ýëåêòðîäàìè.

Ñïåêòðàëüíûé êîìïëåêñ «Ãðàíä-Ôàêåë» ñîñòîèò

èç äóãîâîãî äâóõñòðóéíîãî ïëàçìîòðîíà (ÄÄÏ) «Ôà-

êåë» è ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä». Â ÄÄÏ ïðîèñõîäèò âîç-

áóæäåíèå ñïåêòðà, ñïåêòðîìåòð ðåãèñòðèðóåò ñïåêòð

èñïóñêàíèÿ, âîçíèêøåãî â îáëàñòè ñëèÿíèÿ äâóõ ïëàç-

ìåííûõ àðãîíîâûõ ïîòîêîâ [4].

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî ïðèìåíÿåìûå ñïåê-

òðàëüíûå êîìïëåêñû, ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè «ÂÌÊ-

Îïòîýëåêòðîíèêà» (ã. Íîâîñèáèðñê) îòëè÷àëèñü òîëü-

êî èñòî÷íèêàìè âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ. Ñïåêòðîìåòðû

«Ãðàíä» áûëè èäåíòè÷íû. Ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàë

âûñîêîñêîðîñòíîé àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ, ñîäåðæàùèé 12

ëèíååê ôîòîäèîäîâ ÁËÏÏ-369Ì1 [5]. Ïðîãðàììíîå

îáåñïå÷åíèå «Àòîì» îáåñïå÷èâàëî óïðàâëåíèå âñåìè

ïðèáîðàìè êîìïëåêñà äëÿ àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåê-

òðàëüíîãî àíàëèçà; îòîáðàæåíèå ñïåêòðîâ â ëþáîì

ìàñøòàáå (îáçîð âñåãî ñïåêòðà, ó÷àñòêà ñïåêòðà, îò-

äåëüíîé ëèíèè); ñîâìåùåíèå èçîáðàæåíèé íåñêîëü-

êèõ ñïåêòðîâ äëÿ âèçóàëüíîãî ñðàâíåíèÿ; îòîáðàæå-

íèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ è òàáëèö ðåçóëüòàòîâ.

Â îáîèõ ñëó÷àÿõ ìàññà íàâåñêè ñîñòàâëÿëà 30 ìã,

âðåìÿ ïîëíîé ýêñïîçèöèè — 15 ñ, âðåìÿ áàçîâîé ýêñ-

ïîçèöèè — 4 ìñ.

Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû. Äëÿ èññëåäîâàíèÿ ïðèìå-

íÿëè ñòàíäàðòíûé îáðàçåö ÃÑÎ ÊÏ-1 «Ïëàòèíîâûé

êîíöåíòðàò», ñîäåðæàùèé ( % ìàññ.) 3,06 Au; 46,9 Pd;

12,3 Pt. Îáðàçöû ñðàâíåíèÿ ïîëó÷åíû ïóòåì ïîñëåäî-

âàòåëüíîãî ðàçáàâëåíèÿ ÷èñòûì ãðàôèòîâûì ïîðîø-

êîì ìàðêè Ñ×8-4 ïî ÃÎÑÒ 23463–79 (òàáë. 1).

Ìåòîäèêà àíàëèçà. Äëÿ êîððåêòíîãî âû÷èñëåíèÿ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà íåîáõîäèìî óñòàíîâèòü ìàê-

ñèìàëüíûé ïîðîã èíòåíñèâíîñòè øóìà ñïåêòðàëüíîãî

ôîíà («íóëåâîé ïîðîã»). Ïðåâûøåíèå äàííîãî ïîðîãà

àíàëèòè÷åñêèì ñèãíàëîì ñ÷èòàåòñÿ âñïûøêîé ÷àñòè-

öû àíàëèòà íà äàííîé äëèíå âîëíû. Íèçêèå çíà÷åíèÿ

íóëåâîãî ïîðîãà ïðèâîäÿò ê çàâûøåíèþ ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà, òàê êàê â ýòîì ñëó÷àå àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë

âêëþ÷àåò ôëóêòóàöèè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîãî

ôîíà. È íàîáîðîò, âûñîêèå çíà÷åíèÿ ïðèâîäÿò ê çàíè-

æåíèþ ðåçóëüòàòîâ, òàê êàê èíòåíñèâíîñòü ñèãíàëà îò

ìàëåíüêèõ ÷àñòèö àíàëèòà â òàêîì ñëó÷àå ñòàíîâèòñÿ

íèæå íóëåâîãî ïîðîãà.

Âñå èññëåäîâàííûå îáðàçöû ñðàâíåíèÿ áûëè ïðè-

ãîòîâëåíû íà óãëåðîäíîé îñíîâå. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ îï-

òèìàëüíîãî çíà÷åíèÿ íóëåâîãî ïîðîãà ðåãèñòðèðîâàëè

ñïåêòðû ÷èñòîãî ãðàôèòîâîãî ïîðîøêà ñ ïîëó÷åíèåì

çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè Au

267,595 íì îò âðåìåíè. Íóëåâîé ïîðîã ðàâåí 3ó —

òðåì ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêèì îòêëîíåíèÿì èíòåíñèâ-

íîñòè. Íà ðèñ. 1 ïîêàçàí ïðèìåð çàâèñèìîñòè, ïîëó-

÷åííîé ñ èñïîëüçîâàíèåì êîìïëåêñà «Ãðàíä-Ïîòîê»:

íóëåâîé ïîðîã ñîñòàâèë 27 îòí. åä. ïðè ìàêñèìàëüíîì

ñèãíàëå 65 535 (216).

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè Au 267,595 íì îò âðåìåíè â ñïåê-

òðàõ îáðàçöà ÊÏ ÎÑ-2, ïîëó÷åííûõ ñ ïîìîùüþ êîì-

ïëåêñîâ «Ãðàíä-Ïîòîê» (ñì. ðèñ. 2, à) è «Ãðàíä-Ôà-

êåë» (ñì. ðèñ. 2, á ). Âèäíî, ÷òî äëÿ êîìïëåêñà

«Ãðàíä-Ôàêåë» çàðåãèñòðèðîâàíî áîëüøåå êîëè÷åñòâî

÷àñòèö, ÷åì äëÿ «Ãðàíä-Ïîòîê».

Äëÿ êàæäîãî îáðàçöà ñðàâíåíèÿ ïðîâîäèëè ïî

ïÿòü ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé è ïî ïîëó÷åííûì

äàííûì ñòðîèëè ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè. Äëÿ ñðàâ-

íåíèÿ ïðèâåäåíû ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðå-

äåëåíèÿ çîëîòà (267,585 íì) è ïàëëàäèÿ (342,124 íì):

íà ðèñ. 3 — ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâêè

«Ïîòîê», íà ðèñ. 4 — ñ èñïîëüçîâàíèåì ÄÄÏ «Ôàêåë».

Èç ðèñ. 3, 4 âèäíî, ÷òî ãðàôèêè, ïîëó÷åííûå ïðè

èñïîëüçîâàíèè ÄÄÏ, èìåþò ìåíüøèé äîâåðèòåëüíûé
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè Au

267,595 íì îò âðåìåíè â ñïåêòðàõ îáðàçöà ÊÏ ÎÑ-2, ïîëó÷åí-

íûõ ñ ïîìîùüþ êîìïëåêñîâ: à — «Ãðàíä-Ïîòîê»; á — «Ãðàíä-

Ôàêåë»

Òàáëèöà 1. Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ â îáðàçöàõ ñðàâíåíèÿ

(×10–4 % ìàññ.)

Îáðàçåö Au Pd Pt

ÊÏ ÎÑ-1 3,40 52,1 13,7

ÊÏ ÎÑ-2 1,13 17,4 4,6

ÊÏ ÎÑ-3 0,337 5,8 1,5

ÊÏ ÎÑ-4 0,125 1,9 0,5

ÊÏ ÎÑ-5 0,042 0,64 0,17

ÊÏ ÎÑ-6 0,014 0,21 0,056

ÊÏ ÎÑ-7 0,005 0,07 0,019



èíòåðâàë è áîëåå øèðîêèé ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé

äèàïàçîí.

Òåìïåðàòóðà ïëàçìû ÿâëÿåòñÿ âàæíîé õàðàêòåðè-

ñòèêîé, âëèÿþùåé íà èíòåíñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé. Äëÿ èçìåðåíèÿ òåìïåðàòóðû èñïîëüçóþò ìåòîä

îòíîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé àòîìíûõ ëèíèé æåëå-

çà [6]:
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ãäå I — èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè; A — âå-

ðîÿòíîñòü ïåðåõîäà; g — ñòàòèñòè÷åñêèé âåñ íèæíåãî

óðîâíÿ; ë — äëèíà âîëíû ñïåêòðàëüíîé ëèíèè; Z —

ñóììà ïî ñîñòîÿíèÿì; N0 — çàñåëåííîñòü îñíîâíîãî

(íèæíåãî) óðîâíÿ; E — ýíåðãèÿ âîçáóæäåíèÿ âåðõíåãî

óðîâíÿ; k — ïîñòîÿííàÿ Áîëüöìàíà (èíäåêñ 1 îòíîñèò-

ñÿ ê ïåðâîé ëèíèè, èíäåêñ 2 — êî âòîðîé).

Â íàèáîëåå ïðîñòîì âàðèàíòå ýòîãî ìåòîäà [7] èñ-

ïîëüçóþò àòîìíûå ëèíèè îäíîãî ýëåìåíòà, äëÿ êîòî-

ðûõ Z1 = Z2 è çàñåëåííîñòè îñíîâíîãî ñîñòîÿíèè òàê-

æå ñîâïàäàþò: N01 = N02. Ñ ó÷åòîì ýòîãî, ïîäñòàâëÿÿ

çíà÷åíèÿ àòîìíîé êîíñòàíòû k è ïåðåõîäÿ ê äåñÿòè÷-

íûì ëîãàðèôìàì, ïîëó÷àåì ïðîñòóþ ôîðìóëó äëÿ îï-

ðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðû:
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ãäå a1 = ë1�(A1g1); a2 = ë2�(A2g2).

Äëÿ ðàñ÷åòà òåìïåðàòóðû ïëàçìû ïðèìåíÿåìûõ

èñòî÷íèêîâ çàðåãèñòðèðîâàëè ñïåêòð ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà ÑÎÃ-28, â ñîñòàâ êîòîðîãî âõîäèò æåëåçî.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû èíòåíñèâíîñòè è ñïåêòðàëüíûå

õàðàêòåðèñòèêè ëèíèé æåëåçà, êîòîðûå áûëè âûáðàíû
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Ðèñ. 3. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ Au (à) è Pd

(á ) ñöèíòèëëÿöèîííûì ìåòîäîì ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâêè

«Ïîòîê»

à

á

Ðèñ. 4. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ Au (à) è Pd

(á ) ñöèíòèëëÿöèîííûì ìåòîäîì ñ èñïîëüçîâàíèåì ÄÄÏ

«Ôàêåë»

Òàáëèöà 2. Ñïåêòðàëüíûå õàðàêòåðèñòèêè ëèíèé æåëåçà

Äëèíà âîëíû, íì I, îòí. åä. E, ýÂ gA · 10–8, ñ–1 [8]

254,5978 60180 4,95 9,1

270,6012 2051 6,95 23

270,8571 2081 7,13 30

272,0903 92180 4,68 6,6

273,7310 68910 4,64 4,2

296,5254 41280 4,3 0,54

296,6898 1,32 · 10
5

4,19 3,9

298,3570 1,16 · 10
5

4,16 3,0

301,1482 2487 6,87 20

303,7389 1,04 · 10
5

4,19 2,3

Òàáëèöà 3. Çíà÷åíèÿ òåìïåðàòóðû ïëàçìû è èíòåíñèâíîñòåé

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé äëÿ óñòàíîâêè «Ïîòîê» è ÄÄÏ «Ôàêåë»

Óñòàíîâêà

«Ïîòîê»

ÄÄÏ

«Ôàêåë» [4]

Òåìïåðàòóðà, Ê 5346 ± 100 7478 ± 200

Èíòåíñèâíîñòü, îòí. åä.

Au I 267,595 íì ÊÏ ÎÑ-1 1,05 · 10
4

1,4 · 10
5

ÊÏ ÎÑ-5 148 1747

Pt I 265,945 íì ÊÏ ÎÑ-1 1,3 · 10
4

1,1 · 10
5

ÊÏ ÎÑ-5 119 927



äëÿ ðàñ÷åòà òåìïåðàòóðû ïëàçìû. Ñðåäíèå çíà÷åíèÿ

òåìïåðàòóðû ïëàçìû ïðèâåäåíû â òàáë. 3.

Êàê âèäíî èç òàáë. 3, òåìïåðàòóðà ïëàçìû ÄÄÏ

«Ôàêåë» ïðåâûøàåò òàêîâóþ äëÿ óñòàíîâêè «Ïîòîê»

íà äâå òûñÿ÷è ãðàäóñîâ, çà ñ÷åò ÷åãî èíòåíñèâíîñòè

àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé â ïåðâîì ñëó÷àå íà ïîðÿäîê âå-

ëè÷èíû âûøå. Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû ïðåäåëû îáíàðó-

æåíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, âû÷èñëåííûå ïî êðè-

òåðèþ 3ó (ÏÎ «Àòîì»).

Â çàêëþ÷åíèå îòìåòèì, ÷òî çà ñ÷åò óëó÷øåíèÿ óñ-

ëîâèé âîçáóæäåíèÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè ÄÄÏ «Ôàêåë»

ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ÁÌ íèæå, ÷åì äëÿ óñòàíîâêè

«Ïîòîê»: çîëîòà — â 56 ðàç, ïàëëàäèÿ — â 11 ðàç, ïëà-

òèíû — â 77 ðàç.
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Òàáëèöà 4. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ (ã�ò,

ppm)

Àíàëèò Óñòàíîâêà «Ïîòîê» ÄÄÏ «Ôàêåë»

Au 267,595 íì 0,068 0,0012

Pd 342,124 íì 0,038 0,0032

Pt 265,945 íì 0,061 0,0008


