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Îöåíåíû âîçìîæíîñòè óñòàíîâêè èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà «Àñïåêò» ïðîèçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòî-

ýëåêòðîíèêà» äëÿ àíàëèçà ñòàëåé ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ). Èçó÷åíî âëèÿíèå äëèòåëüíîñòè è ÷àñòîòû èìïóëüñîâ, ñèëû

òîêà èñêðîâîãî ðàçðÿäà íà õàðàêòåð ýðîçèè ïîâåðõíîñòè ïðîáû, à òàêæå ðàçìåð è êîëè÷åñòâî îá-

ðàçóþùèõñÿ ÷àñòèö àýðîçîëÿ. Ïîëó÷åíû çàâèñèìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îïðåäåëÿåìûõ ýëå-

ìåíòîâ îò ïðîäîëæèòåëüíîñòè äåéñòâèÿ èñêðîâîãî ðàçðÿäà, íàéäåíà îïòèìàëüíàÿ ïðîäîëæèòåëü-

íîñòü ïðåäâàðèòåëüíîãî îáûñêðèâàíèÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ Cr, Cu, Mn, Mo, Ni,

P, Si, V ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçå ñòàëè ñ èñêðîâûì ïðîáîîòáîðîì íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå îò n · 10–5

äî n · 10–2 % ìàññ. Ïðîâåðêà ïðàâèëüíîñòè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà ñòàëè ñ èñêðîâûì ïðîáîîòáîðîì ñ

èñïîëüçîâàíèåì ÃÑÎ ïîêàçàëà õîðîøóþ ñîãëàñîâàííîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñ àòòåñòîâàí-

íûìè çíà÷åíèÿìè.

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

âîé ïðîáîîòáîð; àíàëèç ñòàëåé è ñïëàâîâ.

ÈÑÏ-ÀÝÑ â íàñòîÿùåå âðåìÿ ÿâëÿåòñÿ ðàñïðîñòðà-

íåííûì ìåòîäîì êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíà-

ëèçà îáúåêòîâ ðàçëè÷íîé ïðèðîäû. Ýòîò ìåòîä õàðàê-

òåðèçóþò ìíîãîýëåìåíòíîñòü (áîëåå 60 îïðåäåëÿåìûõ

ýëåìåíòîâ), øèðîêèé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí (6 – 8

ïîðÿäêîâ âåëè÷èíû) è íèçêèå ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

(äî 10–8 % ìàññ.). Ñòàíäàðòíûì ñïîñîáîì ïîäãîòîâêè

òâåðäûõ ïðîá äëÿ àíàëèçà ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ ÿâëÿåò-

ñÿ èõ ðàñòâîðåíèå â êèñëîòàõ ñ ïîñëåäóþùåé ïîäà÷åé

102 – 103-êðàòíî ðàçáàâëåííûõ ðàñòâîðîâ â âèäå àýðî-

çîëåé â èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ — ÈÑÏ. Îòìåòèì, ÷òî

ðàñòâîðåíèå ïðîá ÷àñòî ñîïðÿæåíî ñ òðóäíîñòÿìè,

ñâÿçàííûìè ñ íåïîëíîòîé èõ ïåðåâîäà â ðàñòâîð. Ê íå-

äîñòàòêàì ðàñòâîðåíèÿ (îñîáåííî ïðè àíàëèçå âûñîêî-

÷èñòûõ âåùåñòâ) òàêæå îòíîñÿò îñîáûå òðåáîâàíèÿ

ê ÷èñòîòå èñïîëüçóåìûõ ðåàêòèâîâ, óâåëè÷åíèå ïðî-

äîëæèòåëüíîñòè è òðóäîåìêîñòè àíàëèçà. Â õîäå èí-

ñòðóìåíòàëüíîãî ðàçâèòèÿ ìåòîäà ÈÑÏ-ÀÝÑ áûëè

ðàçðàáîòàíû àëüòåðíàòèâíûå ñïîñîáû ââåäåíèÿ òâåð-

äûõ ïðîá â ÈÑÏ: â ÷àñòíîñòè, èñêðîâîé ïðîáîîòáîð

íàèáîëåå ïîäõîäèò äëÿ ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà òâåðäûõ

ýëåêòðîïðîâîäÿùèõ îáðàçöîâ [1]. Ïðèíöèï äåéñòâèÿ

èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà îñíîâàí íà âîçäåéñòâèè èñ-

êðîâîãî ðàçðÿäà, ñîçäàâàåìîãî ìåæäó ïîâåðõíîñòüþ

îáðàçöà è ïðîòèâîýëåêòðîäîì èç òóãîïëàâêîãî ìàòå-

ðèàëà (âîëüôðàìà). Îáðàçóþùèéñÿ ïîä äåéñòâèåì

ðàçðÿäà àýðîçîëü òâåðäîé ïðîáû òðàíñïîðòèðóåòñÿ

â ÈÑÏ ïîòîêîì èíåðòíîãî ãàçà (àðãîíà). Óñòàíîâëåíî,

÷òî ïðè îïòèìàëüíûõ ïàðàìåòðàõ èñêðîâîãî ðàçðÿäà

ðàçìåð ÷àñòèö àýðîçîëÿ ïðîáû íå ïðåâûøàåò 2 ìêì

[2 – 4]. Èñêðîâîé ïðîáîîòáîð óñïåøíî ïðèìåíÿëè äëÿ
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ïðÿìîãî ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà àëþìèíèÿ, çîëîòà, íèêåëÿ,

ñòàëåé è ò.ä. [2, 5 – 9]. Îñíîâíûì îãðàíè÷åíèåì èñ-

ïîëüçîâàíèÿ èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà ÿâëÿåòñÿ îòñóò-

ñòâèå íàáîðîâ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà (ÃÑÎ)

ñ àòòåñòîâàííûìè çíà÷åíèÿìè ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñåé

äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ. Ïðå-

îäîëåòü ýòî îãðàíè÷åíèå âîçìîæíî, èñïîëüçóÿ ãðà-

äóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè, ïîëó÷åííûå ïî ñòàíäàðò-

íûì ðàñòâîðàì àíàëèòîâ [10 – 12]. Òàêèì îáðàçîì,

èñêðîâîé ïðîáîîòáîð ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü ïðÿìîé

ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèç òâåðäûõ ïðîá ïðè ìèíèìàëüíîé

ïðîáîïîäãîòîâêå (íåîáõîäèìà ïëîñêàÿ ïîâåðõíîñòü

ïðîáû ðàçìåðîì 1,5 × 1,5 ñì) è èñêëþ÷èòü ïðîáëåìû,

ñâÿçàííûå ñ ðàñòâîðåíèåì ïðîá, à çà ñ÷åò ðàçäåëåíèÿ

ïðîöåññîâ èñïàðåíèÿ è âîçáóæäåíèÿ óäàåòñÿ ñíèçèòü

ìàòðè÷íûå âëèÿíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ ìåòîäîì àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èñêðîâûì âîçáóæ-

äåíèåì ñïåêòðîâ.

Öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû áûëà îöåíêà âîçìîæ-

íîñòåé óñòàíîâêè èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà «Àñïåêò»,

ðàçðàáîòàííîé êîìïàíèåé «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»,

äëÿ àíàëèçà ìåòàëëè÷åñêèõ îáðàçöîâ ìåòîäîì

ÈÑÏ-ÀÝÑ. Óñòàíîâêà ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñòåíä,

âíóòðè êîòîðîãî ðàñïîëîæåíû èñêðîâîé ãåíåðàòîð è

ñïåêòðîìåòð «Êîëèáðè-2» äëÿ êîíòðîëÿ ñòàáèëüíîñòè

ðàçðÿäà. Óïðàâëåíèå óñòàíîâêîé èñêðîâîãî ïðîáîîò-

áîðà îñóùåñòâëÿåòñÿ ïðè ïîìîùè êîìïüþòåðà ÷åðåç

ìîäóëü, âõîäÿùèé â êîìïëåêò ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷å-

íèÿ «Àòîì». Äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ïðîáó äèàìåò-

ðîì íå ìåíåå 15 ìì ïîìåùàþò â èñêðîâóþ êàìåðó è

ôèêñèðóþò ïðèæèìíûì óñòðîéñòâîì. Òðàíñïîðò

àýðîçîëÿ ïðîáû â ñïåêòðîìåòð îñóùåñòâëÿåòñÿ ïîòî-

êîì àðãîíà ïî ôòîðîïëàñòîâîé òðóáêå. Ïåðåä

ïîñòóïëåíèåì â ÈÑÏ ÷àñòèöû àýðîçîëÿ áàðáîòèðîâà-

ëè ÷åðåç óëîâèòåëü ñ äåèîíèçîâàííîé âîäîé, ÷òî ïî-

çâîëèëî ñåïàðèðîâàòü èõ ïî ðàçìåðàì è ðåãóëèðîâàòü

íàãðóçêó ïëàçìû, ïîâûøàÿ ñòàáèëüíîñòü àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà (ÀÑ). Âîçáóæäåíèå, ðåãèñòðàöèþ è îá-

ðàáîòêó ñïåêòðîâ ýìèññèè ïðîâîäèëè ïðè ïîìîùè

àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà ñ ÈÑÏ iCAP 6500

Duo (Thermo Scientific, ÑØÀ). Ïðè èçìåðåíèÿõ ïðè-

ìåíÿëè àêñèàëüíûé îáçîð ÈÑÏ, îáåñïå÷èâàþùèé áî-

ëåå âûñîêèé ÀÑ áîëüøèíñòâà àíàëèòîâ ïî ñðàâíåíèþ

ñ ðàäèàëüíûì îáçîðîì. Îñíîâíûå ðàáî÷èå ïàðàìåòðû

ñïåêòðîìåòðà è äèàïàçîíû èçìåíåíèÿ ïàðàìåòðîâ èñ-

êðîâîãî ïðîáîîòáîðà ïðèâåäåíû íèæå:

Ïàðàìåòðû èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà

×àñòîòà èñêðîâîãî ðàçðÿäà, Ãö . . . . . . . . . . . 1 – 1000

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü åäèíè÷íîãî èìïóëüñà

èñêðîâîãî ðàçðÿäà, ìêñ . . . . . . . . . . . . . 1 – 300

Ñèëà òîêà èñêðîâîãî ðàçðÿäà, À . . . . . . . . . . . 1 – 250

Ïàðàìåòðû ÈÑÏ

Ìîùíîñòü âûñîêî÷àñòîòíîãî ãåíåðàòîðà, Âò . . . . . 1150

Ñêîðîñòü ïîòîêà àðãîíà, ë�ìèí:

âñïîìîãàòåëüíîãî . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,5

îõëàæäàþùåãî . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 12

òðàíñïîðòèðóþùåãî . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,7

Âðåìÿ ýêñïîçèöèè, ñ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 10

Îáçîð ïëàçìû . . . . . . . . . . . . . . . . . . Àêñèàëüíûé

Îïòèìàëüíûå ïàðàìåòðû èñêðîâîãî ïðîáîîò-

áîðà, îáåñïå÷èâàþùèå ýôôåêòèâíîå è íåñåëåêòèâíîå

èñïàðåíèå îáðàçöîâ, íàõîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì àò-

òåñòîâàííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ æåëåçà. Âëèÿíèå

äëèòåëüíîñòè èìïóëüñîâ, ÷àñòîòû è ñèëû òîêà ðàçðÿäà

íà õàðàêòåðèñòèêè êðàòåðîâ íà ïîâåðõíîñòè ïðîáû,

à òàêæå ðàçìåð è êîëè÷åñòâî îáðàçóþùèõñÿ ÷àñòèö

àýðîçîëÿ èññëåäîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ÃÑÎ ¹ 130-3

ëåãèðîâàííîé êîíñòðóêòèâíîé ñòàëè ¹ 827-76-840-76

ïî Ãîñóäàðñòâåííîìó ðååñòðó ìåð è èçìåðèòåëüíûõ

ïðèáîðîâ ÑÑÑÐ. Äàííûå î ðàçìåðàõ è ðåëüåôå êðà-

òåðîâ ïîëó÷åíû ñ ïîìîùüþ îïòè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà

Olympus RX51 è ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 1. Ãëóáèíó êðà-

òåðîâ èçìåðÿëè ìèêðîìåòðîì «ÌÊ 0-25».

Ôîðìû êðàòåðîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè ðàçíûõ çíà÷å-

íèÿõ ÷àñòîòû è ñèëû òîêà, çíà÷èòåëüíî ðàçëè÷àþòñÿ

(ïðîäîëæèòåëüíîñòü åäèíè÷íîãî èìïóëüñà — 10 ìêñ).

Ïðè ÷àñòîòå ðàçðÿäà 100 Ãö è ñèëå òîêà 200 À ýðîçèÿ

îáðàçöà íåçíà÷èòåëüíà, ãëóáèíà êðàòåðà ñîñòàâëÿåò

~0,01 ìêì (ñì. ðèñ. 1, à), åãî äèàìåòð — 2 ìì. Óâåëè-

÷åíèå ÷àñòîòû èìïóëüñà äî 1000 Ãö ïðèâîäèò ê âîç-

�� �������	�
���
�������
�����������	�������������� ��������� ����� ��� ��!!

1 ìì 1 ìì 5 ìì
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Ðèñ. 1. Âèä êðàòåðîâ ýðîçèè ïðè ðàçëè÷íûõ ïàðàìåòðàõ èñêðîâîãî ðàçðÿäà: à — ïðîäîëæèòåëüíîñòü èìïóëüñà — 10 ìêñ, ÷àñòîòà ðàç-

ðÿäà — 100 Ãö, ñèëà òîêà — 200 À; á — 10 ìêñ, 1000 Ãö, 200 À; â — 500 ìêñ, 100 Ãö, 200 À



ðàñòàíèþ ãëóáèíû êðàòåðà äî 0,5 ìì, äèàìåòð êðàòåðà

íå èçìåíÿåòñÿ, ïîâåðõíîñòü ïðèîáðåòàåò îïëàâëåííûé

âèä (ñì. ðèñ. 1, á ). Óâåëè÷åíèå ïðîäîëæèòåëüíîñòè

èìïóëüñîâ äî 500 – 800 ìêñ ïðè ÷àñòîòå 100 Ãö è ñèëå

òîêà 200 À ïðèâîäèò ê óâåëè÷åíèþ äèàìåòðà êðàòåðà

äî 12 – 15 ìì ïðè åãî ãëóáèíå 0,1 ìì (ñì. ðèñ. 1, â).

Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì, ÷òî ïðè óâåëè÷åíèè ïðî-

äîëæèòåëüíîñòè èìïóëüñà äëÿ äîñòèæåíèÿ ðàâíîìåð-

íîãî èñïàðåíèÿ îáðàçöà òðåáóåòñÿ óâåëè÷èâàòü ñèëó

òîêà è âðåìÿ îáûñêðèâàíèÿ.

Äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ïàðàìåòðîâ èñêðîâîãî ðàç-

ðÿäà íà ìîðôîëîãèþ ÷àñòèö àýðîçîëÿ ÷àñòèöû ñîáèðà-

ëè íà ôèëüòð ñ äèàìåòðîì ïîð 0,45 ìêì, êîòîðûé ïðè-

ñîåäèíÿëè ê òðóáêå ïîäà÷è àýðîçîëÿ â ñïåêòðîìåòð.

Èçîáðàæåíèÿ ÷àñòèö àýðîçîëÿ ïîëó÷åíû ñ ïîìîùüþ

ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà Hitachi S-34-00N è ïðåä-

ñòàâëåíû íà ðèñ. 2.

Ïðè ïðîäîëæèòåëüíîñòè èìïóëüñîâ 10 ìêñ, ÷àñòî-

òå 1000 Ãö è òîêå 200 À ÷àñòèöû àýðîçîëÿ èìåþò ñôå-

ðè÷åñêóþ ôîðìó. Ðàçìåð ÷àñòèö ïðè ýòîì ñîñòàâëÿåò

0,3 – 0,5 ìêì (ñì. ðèñ. 2, à). Ïðè óìåíüøåíèè ÷àñòîòû

ðàçðÿäà äî 200 Ãö êîëè÷åñòâî ÷àñòèö íà ôèëüòðå

óâåëè÷èâàåòñÿ, íî áîëüøàÿ èõ ÷àñòü îáðàçóåò ðûõëûå

àãðåãàòû ðàçìåðîì äî 4 ìêì. Ïðè ýòîì ïðèñóòñòâóþò

è îòäåëüíûå ÷àñòèöû äèàìåòðîì 0,3 – 0,5 ìêì. Ïðè

óâåëè÷åíèè ïðîäîëæèòåëüíîñòè åäèíè÷íîãî èìïóëüñà

äî 800 ìêñ, ÷àñòîòå ðàçðÿäà 100 Ãö è ñèëå òîêà 200 À

ôîðìèðóåòñÿ áîëüøîå êîëè÷åñòâî ÷àñòèö ðàçìåðîì

0,3 – 0,5 ìêì (ñì. ðèñ. 2, â).

Èçó÷åíèå çàâèñèìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà

(ÀÑ) îò ïðîäîëæèòåëüíîñòè äåéñòâèÿ ðàçðÿäà ïîêàçà-

ëî, ÷òî ÀÑ ðàçëè÷íûõ ýëåìåíòîâ èçìåíÿþòñÿ ñèìáàò-

íî (ðèñ. 3). Ýòî ñâèäåòåëüñòâóåò î ïðåäñòàâèòåëüíîñòè

è íåñåëåêòèâíîñòè èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà. Âðåìÿ

ïðåäâàðèòåëüíîãî îáûñêðèâàíèÿ ïåðåä íà÷àëîì ðåãè-

ñòðàöèè ÀÑ, íåîáõîäèìîå äëÿ åãî ñòàáèëèçàöèè,

äîëæíî ñîñòàâëÿòü íå ìåíåå 50 ñ.

Äëÿ íàõîæäåíèÿ îïòèìàëüíîãî çíà÷åíèÿ äëèòåëü-

íîñòè èìïóëüñîâ ðàçðÿäà îöåíèëè îòíîñèòåëüíîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà (sr ,

%). Äëèòåëüíîñòü èìïóëüñà âàðüèðîâàëè îò 10 äî

300 ìêñ. Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòè, ïîëó-

÷åííûå äëÿ Cr, Mn, Mo, Ti è V.

Èç ðèñ. 4 âèäíî, ÷òî îïòèìàëüíàÿ äëèòåëüíîñòü

åäèíè÷íîãî èìïóëüñà ñîñòàâëÿåò 70 – 130 ìêñ. Äàëü-

íåéøèå èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ïðè äëèòåëüíîñòè èì-

ïóëüñà 100 ìêñ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ îïòèìàëüíîãî çíà÷åíèÿ ÷àñòîòû

èñêðîâîãî ðàçðÿäà èçó÷àëè çàâèñèìîñòü sr îò ÷àñòîòû

â äèàïàçîíå îò 50 äî 1000 Ãö (ðèñ. 5).

Èç äàííûõ, ïðåäñòàâëåííûõ íà ðèñ. 5, ìîæíî ñäå-

ëàòü âûâîä î òîì, ÷òî â îáëàñòè îò 200 äî 800 Ãö çíà-

÷åíèÿ sr ìèíèìàëüíû è, êàê ïðàâèëî, íå ïðåâûøàþò

10 %. Äàëüíåéøèå èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ïðè ÷àñòîòå

500 Ãö.

Îöåíêà ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðè

ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçå ñòàëè ñ èñêðîâûì ïðîáîîòáîðîì.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ îöåíèâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

îáðàçöà æåëåçà ARMCO. Ãðàäóèðîâêó âûïîëíÿëè ïî

íàáîðó ÃÑÎ ¹ 130-1 – 130-6. Çíà÷åíèÿ ïðåäåëîâ îá-

íàðóæåíèÿ (ÏÎ) ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçå ñòàëè ñ èñ-

êðîâûì ïðîáîîòáîðîì ïðèâåäåíû â òàáë. 1.
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Ðèñ. 2. Èçîáðàæåíèÿ ÷àñòèö àýðîçîëÿ ïðîáû ïðè ðàçëè÷íûõ ïàðàìåòðàõ èñêðîâîãî ðàçðÿäà: à — ïðîäîëæèòåëüíîñòü èìïóëüñà —
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò ïðîäîëæèòåëü-

íîñòè îáûñêðèâàíèÿ (ïðîäîëæèòåëüíîñòü åäèíè÷íîãî èìïóëü-

ñà — 40 ìêñ, ÷àñòîòà ðàçðÿäà — 100 Ãö, ñèëà òîêà — 100 À)

Ti (334,1 íì)

Mo (319,3 íì)

Mn (200,3 íì)

Cr (287,7 íì)

V (214,1 íì)

Sr, %
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëüíîãî ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ

ñèãíàëà àíàëèòîâ îò äëèòåëüíîñòè èìïóëüñà (÷àñòîòà ðàçðÿ-

äà — 100 Ãö, ñèëà òîêà — 100 À)



Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ àíàëèòîâ ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ

àíàëèçå ñ èñêðîâûì ïðîáîîòáîðîì íàõîäÿòñÿ â äèàïà-

çîíå îò n · 10–5 äî n · 10–2 % ìàññ. Ïðåäåëû îáíàðóæå-

íèÿ ðàññ÷èòûâàëè ïî 3s-êðèòåðèþ âàðèàöèè ôîíîâîãî

ñèãíàëà ïî êðàÿì ñïåêòðàëüíîé ëèíèè (n = 10).

Ïðàâèëüíîñòü ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà ñòàëè ñ èñêðî-

âûì ïðîáîîòáîðîì îöåíèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ÃÑÎ

¹ 130-3, ñðàâíèâ ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñ àòòåñòî-

âàííûìè çíà÷åíèÿìè (òàáë. 2). Â êà÷åñòâå âíóòðåí-

íåãî ñòàíäàðòà èñïîëüçîâàëè æåëåçî (ñïåêòðàëüíûå

ëèíèè Fe I 214,519 è Fe II 259,940 íì äëÿ àòîìíûõ è

èîííûõ ëèíèé àíàëèòîâ ñîîòâåòñòâåííî).

Èç äàííûõ, ïðåäñòàâëåííûõ â òàáë. 2, âèäíî, ÷òî

íàéäåííûå ñîäåðæàíèÿ àíàëèòîâ õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ

ñ àòòåñòîâàííûìè, ÷òî ïîäòâåðæäàåò ïðàâèëüíîñòü

ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà ñ èñêðîâûì ïðîáîîòáîðîì.

Òàêèì îáðàçîì, îöåíåíû âîçìîæíîñòè óñòàíîâêè

èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà «Àñïåêò» ïðè àíàëèçå ìåòàë-

ëè÷åñêèõ îáðàçöîâ ìåòîäîì ÈÑÏ-ÀÝÑ. Èçó÷åíî âëèÿ-

íèå ïàðàìåòðîâ èñêðîâîãî ðàçðÿäà íà õàðàêòåðèñòèêè

êðàòåðîâ íà ïîâåðõíîñòè ïðîáû, à òàêæå ðàçìåð è êî-

ëè÷åñòâî îáðàçóþùèõñÿ ÷àñòèö àýðîçîëÿ. Óñòàíîâëå-

íî, ÷òî óâåëè÷åíèå ÷àñòîòû èñêðîâîãî ðàçðÿäà ïðèâî-

äèò ê ðîñòó ãëóáèíû êðàòåðà. Ïðè óâåëè÷åíèè ïðîäîë-

æèòåëüíîñòè èìïóëüñîâ âîçðàñòàåò äèàìåòð êðàòåðà,

íî óìåíüøàåòñÿ åãî ãëóáèíà. Âûáðàíû ïàðàìåòðû ðàç-

ðÿäà, îáåñïå÷èâàþùèå ïðåäñòàâèòåëüíîñòü ïðîáîîò-

áîðà è âûñîêóþ âíóòðèëàáîðàòîðíóþ ïðåöèçèîííîñòü

àíàëèçà. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ Cr, Cu,

Mn, Mo, Ni, P, Si, V ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçå ñòàëè ñ èñ-

êðîâûì ïðîáîîòáîðîì íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå

n · 10–5 – n · 10–2 % ìàññ. Ñ èñïîëüçîâàíèåì ÃÑÎ ñòàëè

ïîäòâåðæäåíà ïðàâèëüíîñòü ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà ñ èñ-

êðîâûì ïðîáîîòáîðîì: íàéäåííûå ñîäåðæàíèÿ àíàëè-

òîâ ñîãëàñóþòñÿ ñ àòòåñòîâàííûìè çíà÷åíèÿìè.
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Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü îòíîñèòåëüíîãî ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ

ñèãíàëà àíàëèòîâ îò ÷àñòîòû èñêðîâîãî ðàçðÿäà (äëèòåëüíîñòü

åäèíè÷íîãî èìïóëüñà — 100 ìêñ, ñèëà òîêà — 100 À)

Òàáëèöà 1. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðè ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçå ñòà-

ëè ñ èñêðîâûì ïðîáîîòáîðîì

Àíàëèòè÷åñêàÿ ëèíèÿ, íì ÏÎ, % ìàññ.

Cr II 205,560 3 · 10
–4

Cu I 327,396 9 · 10
–4

Mn II 257,610 7 · 10
–5

Mo II 281,615 1 · 10
–3

Ni I 341,476 4 · 10
–4

P I 177,495 2 · 10
–3

Si I 252,851 3 · 10
–2

V II 310,230 6 · 10
–5

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ÈÑÏ-ÀÝÑ àíàëèçà ÃÑÎ ñòàëè ¹ 130-3

ñ èñêðîâûì ïðîáîîòáîðîì (n = 5; P = 0,95)

Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ, íì

Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî

Cr II 205,560 0,321 0,32 ± 0,03

Cu I 327,396 0,19 0,23 ± 0,02

Mn II 257,610 0,224 0,20 ± 0,02

Mo II 281,615 0,433 0,39 ± 0,02

Ni I 341,476 1,64 1,7 ± 0,2

P I 177,495 0,011 0,009 ± 0,002

Si I 252,851 0,145 0,13 ± 0,02

V II 310,230 0,27 0,29 ± 0,04
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Èçó÷åíû ïîâòîðÿåìîñòü è ñòàáèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ðàçëè÷íûõ õèìè÷åñêèõ ýëåìåí-

òîâ â ñòàëÿõ, âûïîëíåííîãî ñ ïîìîùüþ âàêóóìíîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåòðà

«Ãðàíä-Ýêñïåðò», äëÿ ïåðèîäîâ âðåìåíè îò 10 ìèí äî 3 ìåñ. Ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà ãðàäóèðî-

âî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê îöåíåíà ïðàâèëüíîñòü ìåòîäà. Ïîêàçàíî, ÷òî àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåê-

òðîìåòð «Ãðàíä-Ýêñïåðò» ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ëåãèðóþùèå ýëåìåíòû â ñòàëÿõ ñ îòíîñèòåëüíîé

ïîãðåøíîñòüþ îò 1 äî 2 %.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ñòàëü; ìíîãîêàíàëüíûé àíàëèçà-

òîð ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ; ÌÀÝÑ.

Òî÷íîå çíàíèå õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ìåòàëëîâ è ñïëà-

âîâ, èç êîòîðûõ èçãîòàâëèâàþò äåòàëè ðàçëè÷íûõ óñò-

ðîéñòâ, íåîáõîäèìî äëÿ ïðàâèëüíîãî âåäåíèÿ òåõíî-

ëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ è äîñòèæåíèÿ âûñîêîãî êà÷åñò-

âà ïðîèçâîäèìîé ïðîäóêöèè. Àòîìíî-ýìèññèîííàÿ

ñïåêòðîìåòðèÿ íàøëà øèðîêîå ïðèìåíåíèå êàê ìíî-

ãîýëåìåíòíûé ìåòîä àíàëèçà ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ, îá-

ëàäàþùèé âûñîêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ è ýêñïðåññíî-

ñòüþ. Âàêóóìíûé àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä-Ýêñïåðò» íà îñíîâå ìíîãîêàíàëüíîãî àíàëèçà-

òîðà ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ ïîçâîëÿåò ïðî-

âîäèòü êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ,

èñïîëüçóÿ ñïåêòðàëüíûå ëèíèè â îáëàñòè îò 142 äî

680 íì [1, 2].

Òàêèå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè, êàê ïî-

âòîðÿåìîñòü è ïðàâèëüíîñòü, ÿâëÿþòñÿ âàæíåéøèìè

ïàðàìåòðàìè äëÿ îöåíêè äîñòîâåðíîñòè ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷åííûõ ïðè èçìåðåíèÿõ ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííî-

ãî îáîðóäîâàíèÿ [3].

Â ðàáîòå èçó÷åíû ïîâòîðÿåìîñòü, ñòàáèëüíîñòü è

ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ðàçëè÷íûõ

õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ â ñòàëÿõ, ïðîâåäåííîãî ñ ïî-

ìîùüþ âàêóóìíîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî ñïåêòðîìåò-

ðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò».

Èññëåäîâàëè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû (ÑÎ) ÓÃ20,

1ÔÌ4, 118-2 è äð. Â êà÷åñòâå ìåðû ïîâòîðÿåìîñòè

èñïîëüçîâàëè çíà÷åíèå îòíîñèòåëüíîãî ñðåäíåêâàäðà-

òè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ (ÎÑÊÎ) äëÿ 10 ïàðàëëåëüíûõ

îïðåäåëåíèé êàæäîãî èç âûáðàííûõ ýëåìåíòîâ. Èçìå-

ðåíèÿ ïðîâîäèëè â òå÷åíèå ïðèáëèçèòåëüíî 10 ìèí

íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà. Õàðàêòåðèñòèêîé
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