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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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âîñïðîèçâîäèìîñòè ñëóæèëî çíà÷åíèå ÎÑÊÎ äëÿ 6

îïðåäåëåíèé ýëåìåíòîâ, ïðîâåäåííûõ â òå÷åíèå 6 ÷

íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà. Â ðàáîòàõ [4, 5]

ïðîäåìîíñòðèðîâàíà ýôôåêòèâíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ

òàêîé ìåòîäèêè èçìåðåíèé êàê äëÿ ïîäáîðà îïòèìàëü-

íûõ ïàð ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ëåãèðóþùåãî ýëåìåíòà

è ëèíèé ñðàâíåíèÿ, òàê è äëÿ ìåòðîëîãè÷åñêîé õàðàê-

òåðèçàöèè ñïåêòðîìåòðîâ. Ïðè îïðåäåëåíèè ÎÑÊÎ â

ïðîöåññå ýòèõ èññëåäîâàíèé íå òðåáóåòñÿ òùàòåëüíûé

êîíòðîëü ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê (ÃÕ), ñîîò-

âåòñòâåííî, íåò íåîáõîäèìîñòè ïðîâåäåíèÿ êàêèõ-ëè-

áî êîððåêòèðîâîê ÃÕ.

Íà ðèñóíêå ïðèâåäåíû òèïè÷íûå çàâèñèìîñòè

íîðìèðîâàííûõ êîíöåíòðàöèé óãëåðîäà, õðîìà, ìàð-

ãàíöà, íèêåëÿ è êðåìíèÿ îò íîìåðà ïàðàëëåëüíîãî èç-

ìåðåíèÿ i äëÿ ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ÓÃ20. Àòòåñ-

òîâàííàÿ ìàññîâàÿ äîëÿ ýëåìåíòîâ â íåì ñîñòàâëÿåò

(% ìàññ.): 0,614 C; 0,371 Cr; 0,224 Cu; 0,473 Mn; 0,368

Ni; 0,284 Si. Âðåìÿ ìåæäó äâóìÿ ïîñëåäîâàòåëüíûìè

èçìåðåíèÿìè ñîñòàâëÿëî 1 ìèí. Ïî ðåçóëüòàòàì èç-

ìåðåíèé äëÿ êàæäîãî âûáðàííîãî ëåãèðóþùåãî ýëå-

ìåíòà âû÷èñëÿëè ñðåäíåå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè è
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ãäå Ci — çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè âûáðàííîãî ýëåìåí-

òà, ïîëó÷åííîå ïðè i-ì ïàðàëëåëüíîì èçìåðåíèè, n =

= 10 — êîëè÷åñòâî èçìåðåíèé â ñåðèè, ó(C ) — ÎÑÊÎ

äëÿ äàííûõ èçìåðåíèé. Ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ ÎÑÊÎ

ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå «Àòîì», âõîäÿùåå

â ñîñòàâ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò», ïîçâîëÿåò

îïðåäåëÿòü ëåãèðóþùèé ýëåìåíò ïî íåñêîëüêèì àíà-

ëèòè÷åñêèì ëèíèÿì îäíîâðåìåííî. Èñïîëüçîâàíèå

îäíîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà îïòèìàëüíî â îã-

ðàíè÷åííîé îáëàñòè êîíöåíòðàöèé. Âûáîð àíàëèòè÷å-

ñêîé ëèíèè îáóñëîâëåí òàêæå èñïîëüçóåìîé ëèíèåé

ñðàâíåíèÿ. Ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòà ïî íåñêîëüêèì

àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì â òàáëèöå ïðèâåäåíî óñðåä-

íåííîå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè («îáùàÿ»).

Ïîñëå àíàëèçà ÑÎ ÓÃ20 â òå÷åíèå 10 ìèí íåïðå-

ðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà ïðîâåëè äðóãóþ ñåðèþ

èç 6 èçìåðåíèé ñ èíòåðâàëîì 1 ÷ îáùåé ïðîäîëæè-

òåëüíîñòüþ 6 ÷. Êàæäûé ÷àñ îïðåäåëÿëè çíà÷åíèÿ

êîíöåíòðàöèé âñåõ ýëåìåíòîâ, ïîëó÷åííûå óñðåäíå-

íèåì ïî 3 ïàðàëëåëüíûì èçìåðåíèÿì. Â êîíå÷íîì

èòîãå âû÷èñëÿëè ñðåäíèå àðèôìåòè÷åñêèå êîíöåíòðà-

öèé ýëåìåíòîâ è ÎÑÊÎ ñîãëàñíî âûðàæåíèÿì (1), (2)

ïî 18 ïàðàëëåëüíûì èçìåðåíèÿì. Ïîëó÷åííûå ðåçóëü-

òàòû ïðèâåäåíû â òàáë. 1 è 2. Ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî ÎÑÊÎ,

ïîëó÷åííîå ïðè ïðîäîëæèòåëüíûõ èçìåðåíèÿõ, õàðàê-

òåðèçóåò âîñïðîèçâîäèìîñòü ñïåêòðîìåòðà [3].

Äàííûå òàáë. 1 ïîêàçûâàþò, ÷òî ïîëó÷åííûå êîí-

öåíòðàöèè óãëåðîäà è êðåìíèÿ õàðàêòåðèçóþòñÿ áîëåå

âûñîêèì óðîâíåì ðàçáðîñà. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî

ÎÑÊÎ ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòà ïî íåñêîëüêèì àíà-
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ýëåìåíòîâ â îáðàçöå ÓÃ20 îò íîìåðà ïàðàëëåëüíîãî îïðåäåëå-

íèÿ ïðè ïðîäîëæèòåëüíîñòè íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðîìåò-

ðà 10 ìèí: 1 — Cr; 2 — Mn; 3 — C; 4 — Ni; 5 — Si

Òàáëèöà 1. Îòíîñèòåëüíîå ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå

ó(C ) è îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü Ä(C ) îïðåäåëåíèÿ ðàçëè÷-

íûõ ýëåìåíòîâ â îáðàçöå ÓÃ20

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

(àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ)

ó(C ), %

Ä(C ), %
Ïðîäîëæèòåëüíîñòü

ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà

10 ìèí 6 ÷

C (193,02 íì) 0,98 2,2 1,9

Cr (îáùàÿ) 0,82 1,3 1,2

Mn (192,06 íì) 0,63 1,5 1,5

Ni (îáùàÿ) 0,80 1,1 1,1

Si (185,00 íì) 1,1 2,1 1,8

Òàáëèöà 2. ÎÑÊÎ (%) äëÿ êîíöåíòðàöèé õðîìà è íèêåëÿ, ïîëó-

÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé

Àíàëèòè÷åñêàÿ

ëèíèÿ, íì

Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà

10 ìèí 6 ÷

Cr 213,34 1,4 1,6

Cr 267,71 0,58 2,0

Cr 271,75 1,4 1,7

Cr 282,23 1,7 2,7

Cr 297,18 2,0 2,5

Cr 311,86 2,2 1,7

Cr 315,22 1,9 2,9

Cr 465,21 1,4 0,92

Cr 529,66 1,2 2,5

Cr îáùàÿ 0,82 1,3

Ni 230,24 1,8 2,1

Ni 385,82 0,65 1,6

Ni 227,72 0,84 1,4

Ni 227,87 0,46 0,98

Ni îáùàÿ 0,80 1,1



ëèòè÷åñêèì ëèíèÿì ìåíüøå, ÷åì ïî îäíîé âûáðàííîé

ëèíè (ñì. òàáë. 2 äëÿ Cr). Âîçìîæíî, ÷òî ôëóêòóàöèè

çíà÷åíèé êîíöåíòðàöèè, îïðåäåëåííûõ ïî ðàçëè÷íûì

àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì, èìåþò ðàçëè÷íóþ íàïðàâëåí-

íîñòü, â òîì ÷èñëå è ïðîòèâîïîëîæíóþ. Â ðåçóëüòàòå

ïðè âû÷èñëåíèè êîíöåíòðàöèè «îáùàÿ» ôëóêòóàöèè

÷àñòè÷íî êîìïåíñèðóþò äðóã äðóãà, ÷òî ïðîÿâëÿåòñÿ â

óìåíüøåíèè ÎÑÊÎ.

Äëÿ ðàñ÷åòà ñëó÷àéíîé ñîñòàâëÿþùåé îòíîñè-

òåëüíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèé ïî ðåçóëüòàòàì, ïî-

ëó÷åííûì â òå÷åíèå 6 ÷ íåïðåðûâíîé ðàáîòû ñïåêòðî-

ìåòðà, ÎÑÊÎ íåîáõîäèìî âû÷èñëÿòü ñëåäóþùèì îá-

ðàçîì:
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ãäå C
j

— çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè âûáðàííîãî ýëåìåí-

òà, óñðåäíåííîå ïî 3 ïàðàëëåëüíûì èçìåðåíèÿì; j —

íîìåð òåêóùåãî èçìåðåíèÿ èç îáùåãî êîëè÷åñòâà èç-

ìåðåíèé N = 6; ó(C ) — îòíîñèòåëüíîå ñðåäíåêâàäðà-

òè÷åñêîå îòêëîíåíèå äëÿ ñðåäíèõ àðèôìåòè÷åñêèõ.

Ñëó÷àéíàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåø-

íîñòè Ä(C ) âû÷èñëÿåòñÿ êàê [6]

Ä(C ) = ±tp (í)ó(C ), (5)

ãäå tp — êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà, í = N – 1 — êîëè÷å-

ñòâî ñòåïåíåé ñâîáîäû (tp = 2,57 äëÿ N = 6 [6] ïðè äî-

âåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 95 %). Çíà÷åíèÿ ñëó÷àéíîé

ñîñòàâëÿþùåé îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòè ïðèâåäå-

íû â òàáë. 1.

Îïðåäåëåíèå ñëó÷àéíîé ñîñòàâëÿþùåé îòíîñè-

òåëüíîé ïîãðåøíîñòè ïî ðåçóëüòàòàì, ïîëó÷åííûì â

òå÷åíèå 3 ìåñÿöåâ èçìåðåíèé, ïðîâîäèëè äëÿ ñòàí-

äàðòíîãî îáðàçöà 118-2. Àòòåñòîâàííîå ñîäåðæàíèå

ýëåìåíòîâ â îáðàçöå 118-2 ñîñòàâëÿåò (% ìàññ.): 0,074

C; 18,62 Cr; 0,153 Cu; 0,8 Mn; 8,4 Ni; 0,642 Si; 0,283

Mo; 0,017 P; 0,024 S; 0,055 Ti; 0,17 V. Âû÷èñëåíèÿ ïðî-

âîäèëè ïî ôîðìóëàì (3) – (5), çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè

C
j

îïðåäåëÿëè ïî äâóì ïàðàëëåëüíûì èçìåðåíèÿì,

êîëè÷åñòâî èçìåðåíèé N ñîñòàâèëî 17. Â ïðîöåññå èç-

ìåðåíèé êîíòðîëèðîâàëè ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðè-

ñòèêè ïóòåì àíàëèçà äîïîëíèòåëüíûõ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ: â ñëó÷àÿõ çíà÷èìûõ èçìåíåíèé ÃÕ âûïîë-

íÿëè êîððåêòèðîâêó. Ðåçóëüòàòû ïðèâåäåíû â òàáë. 3.

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ KT — ýòî äîïóñòèìîå îòêëîíåíèå

ïîëó÷åííîé êîíöåíòðàöèè C îò àòòåñòîâàííîãî çíà÷å-

íèÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà [8]. ÃÕ

àíàëèòîâ èìåþò íåêîòîðûé ðàçáðîñ ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ òî÷åê. Â ðåçóëüòàòå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè C0,

ïîëó÷åííîå ïðè ãðàäóèðîâêå â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÕ, ìî-

æåò äëÿ íåêîòîðûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ îòëè÷àòüñÿ

îò àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ. Â òàáë. 3 ïîêàçàíî, ÷òî

äëÿ ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà 118-2 îòëè÷èÿ êîíöåíòðà-

öèé C0 è C îò àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ïðåâûøàþò

KT , à òàêæå çíà÷åíèÿ ñëó÷àéíîé ñîñòàâëÿþùåé ïî-

ãðåøíîñòè Ä(C ).

Â äàííîé ðàáîòå ïðîâåäåíà îöåíêà ðàçáðîñà îïðå-

äåëåííûõ çíà÷åíèé êîíöåíòðàöèè ñîâîêóïíîñòè ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ îòíîñèòåëüíî ãðàäóèðîâî÷íîé õà-

ðàêòåðèñòèêè ñ öåëüþ èñïîëüçîâàíèÿ ýòèõ äàííûõ äëÿ

îöåíêè ïðàâèëüíîñòè ìåòîäà. Ðàçáðîñ ïîëó÷åííûõ

çíà÷åíèé îòíîñèòåëüíî ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðè-

ñòèêè õàðàêòåðèçóåòñÿ ïîãðåøíîñòüþ ÄC îïðåäåëÿå-

ìîé ïî ÃÕ âåëè÷èíû êîíöåíòðàöèè C [7].

Â ñïåêòðîìåòðå «Ãðàíä-Ýêñïåðò», êàê è â äðóãèõ

àíàëîãè÷íûõ ñïåêòðîìåòðàõ, èçìåðÿåìîé âåëè÷èíîé

ÿâëÿåòñÿ èíòåíñèâíîñòü èçëó÷åíèÿ, âîçíèêàþùåãî â

ïðîöåññå èñêðîâîãî ðàçðÿäà, íà îïðåäåëåííîé äëèíå

âîëíû, õàðàêòåðèçóþùåé äàííûé õèìè÷åñêèé ýëå-

ìåíò. ÃÕ èìååò âèä:

lg lg

ñð

I

I
a b C

( )
,

�

� � (6)

ãäå I (ë) — èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñ äëè-

íîé âîëíû ë, õàðàêòåðèçóþùåé äàííûé õèìè÷åñêèé

ýëåìåíò, Iñð — èíòåíñèâíîñòü ëèíèè ñðàâíåíèÿ (êàê

ïðàâèëî, ýòî ëèíèÿ îñíîâíîãî ýëåìåíòà ñïëàâà, äëÿ

ñòàëè — ëèíèÿ æåëåçà). Ëèíèþ ñðàâíåíèÿ âûáèðàþò

òàê, ÷òîáû åå äëèíà âîëíû áûëà ìàêñèìàëüíî áëèçêà ê

äëèíå âîëíû àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè ýëåìåíòà. Êîýôôè-

öèåíòû a è b îïðåäåëÿþòñÿ ïðè ïðîâåäåíèè ãðàäóè-

ðîâêè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû «Àòîì».
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà 118-2

Õàðàêòåðèñòèêà
Îïðåäåëÿåìûé ýëåìåíò

Cr Mn Ni Si

Ñðåäíåå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè C , % ìàññ. 18,2 0,85 8,6 0,62

Çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè C
0
, ïîëó÷åííîå ïðè ãðàäóèðîâêå, % ìàññ. 18,4 0,86 8,5 0,62

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 18,62 0,8 8,4 0,642

ÎÑÊÎ ó(C ), % 0,30 0,33 0,32 0,35

Ïîãðåøíîñòü Ä(C ), % ìàññ. 0,12 0,006 0,06 0,005

Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü (Ä(C )�C ), % 0,64 0,70 0,68 0,73

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ K
T

[8], % ìàññ. 0,3 0,03 0,14 0,04



Îáîçíà÷èâ â óðàâíåíèè (6)

y
I

I
� lg

ñð

( )
,

�

(7)

x = lg C, (8)

ïîëó÷èì ëèíåéíóþ ÃÕ:

y = a + bx. (9)

Äàëåå ïðîâîäèëè âû÷èñëåíèÿ ñîãëàñíî ðàáîòå [7].

Ñ÷èòàåòñÿ, ÷òî ÃÕ ïîëó÷åíà ïðè àíàëèçå M ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ, êàæäûé èç êîòîðûõ ïðîàíàëèçèðîâàí J

ðàç. Îáùåå êîëè÷åñòâî èçìåðåíèé L ïðè ïîëó÷åíèè

ÃÕ ñîñòàâèëî L = MJ. Ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå Sx âå-

ëè÷èíû x, îáóñëîâëåííîå ïîãðåøíîñòüþ ÃÕ, îöåíèâà-

åòñÿ ñîãëàñíî ôîðìóëå

S
S

b J L

x x

S
x

xx

� � �

�

| |

( )
,

1 1
2

(10)

S x x
xx j

j

L

� �

�

� ( ) .
2

1

(11)

Ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå âåëè÷èíû y, õàðàêòåðè-

çóþùåå îòêëîíåíèå îò ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè

(9), îïðåäåëÿåòñÿ êàê

S
L

y a bx
j j

j

L

�

�

� �

�

�

1

2

2

1

[ ( )] . (12)

Ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå x âû÷èñëÿåòñÿ êàê

x
M

x
m

m

M

�

�

�

1

1

. (13)

Ïîãðåøíîñòü ÄC îïðåäÿëÿåìîé ïî ÃÕ âåëè÷èíû

êîíöåíòðàöèè C îöåíèâàþò ñîãëàñíî âûðàæåíèþ

	
C x

k
lgC

S�

�

1

|( ) |
, (14)

ãäå (lg C )� — ïðîèçâîäíàÿ îò x, êîòîðàÿ ñâÿçàíà ñ êîí-

öåíòðàöèåé C âûðàæåíèåì (8); k — êîýôôèöèåíò

îõâàòà. Ïðè áîëüøîì êîëè÷åñòâå èçìåðåíèé k ïðèíè-

ìàþò ðàâíûì 2 [7].

Äëÿ âû÷èñëåíèÿ ïîãðåøíîñòè ÄC èñïîëüçîâàëè

ðåçóëüòàòû àíàëèçà 39 ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, à òàêæå

ïàðàìåòðû ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê, ïîëó-

÷åííûõ íà îñíîâå ýòèõ èçìåðåíèé. Ïîãðåøíîñòè ÄC,

îòíîñèòåëüíûå ïîãðåøíîñòè (ÄC �C ), âû÷èñëåííûå

äëÿ îïðåäåëåíèÿ C, Mn, Si â îáðàçöå ÓÃ20, ïðèâåäåíû

â òàáë. 4.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïîêàçûâàþò, ÷òî äëÿ îáðàçöà

ÓÃ20 îòëè÷èå ïîëó÷åííîé êîíöåíòðàöèè C îò àòòå-

ñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ óäîâëåòâîðÿåò òðåáîâàíèÿì íîð-

ìàòèâà êîíòðîëÿ KT [8], â òî âðåìÿ êàê ðàñ÷åòíàÿ

ïîãðåøíîñòü ÄC èìååò çàíèæåííûå çíà÷åíèÿ. Âîçìîæ-

íî, ýòî ñâÿçàíî ñ ïðèáëèæåííûì õàðàêòåðîì îöåíêè

ïîãðåøíîñòè ÄC. Â ïðèíöèïå, îöåíêà ïðàâèëüíîñòè

ìåòîäà ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà ÃÕ íå ÿâëÿåòñÿ äîñòà-

òî÷íî êîððåêòíîé, ïîñêîëüêó íå èñêëþ÷àåò âêëàä ñèñ-

òåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé.

Ïðè äîñòàòî÷íî áîëüøîì êîëè÷åñòâå ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ, èñïîëüçóåìûõ äëÿ ïîñòðîåíèÿ ÃÕ, òàêàÿ

îöåíêà ïðàâèëüíîñòè, íåñìîòðÿ íà âîçìîæíûå ñèñòå-

ìàòè÷åñêèå ïîãðåøíîñòè, ìîæåò îêàçàòüñÿ óäîáíîé,

ïîñêîëüêó íå òðåáóåò ïðèâëå÷åíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ

ìåòîäèê. Ñîãëàñíî ÃÎÑÒ Ð 54153 äëÿ ñòàëåé êîíòðîëü

ïðàâèëüíîñòè ñëåäóåò ïðîâîäèòü âûáîðî÷íûì ñðàâ-

íåíèåì ðåçóëüòàòîâ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ïðîá ñ ðå-

çóëüòàòàìè õèìè÷åñêîãî àíàëèçà, âûïîëíÿåìîãî ïî

ñòàíäàðòèçîâàííûì èëè àòòåñòîâàííûì ìåòîäèêàì

[8].

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåíà ïðîâåðêà ïîâòîðÿ-

åìîñòè è ñòàáèëüíîñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ðàç-

ëè÷íûõ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ â ñòàëÿõ, âûïîëíåí-

íîãî ñ ïîìîùüþ âàêóóìíîãî àòîìíî-ýìèññèîííîãî

ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò», äëÿ ïåðèîäîâ âðå-

ìåíè îò 10 ìèí äî 3 ìåñ. Îöåíåíà ïðàâèëüíîñòü ìåòî-

äà ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðè-

ñòèê. Ïîêàçàíî, ÷òî àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä-Ýêñïåðò» ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ëåãèðóþùèå

ýëåìåíòû â ñòàëÿõ ñ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòüþ îò

1 äî 2 %, ïðè ýòîì ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ óãëåðîäà

õàðàêòåðèçóþòñÿ áîëåå âûñîêîé ïîãðåøíîñòüþ.

Ðàáîòà âûïîëíåíà ñ èñïîëüçîâàíèåì âàêóóìíî-

ãî ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò» Öåíòðà êîëëåêòèâ-

íîãî ïîëüçîâàíèÿ ïî ñòàíäàðòèçàöèè íà áàçå ÊÒÈ
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà îáðàçöà ÓÃ20

Õàðàêòåðèñòèêà
Îïðåäåëÿåìûé ýëåìåíò

C (193,02 íì) Mn (192,06 íì) Si (185,00 íì)

Ñðåäíåå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè C , % ìàññ. 0,597 0,458 0,296

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå, % ìàññ. 0,614 0,473 0,284

Îòëè÷èå C îò àòòåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ, % ìàññ. 0,017 0,015 0,012

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ K
T

[8], % ìàññ. 0,03 0,016 0,02

Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü (Ä
C
�C ) ïðè k = 2, % 5,8 2,4 2,9

Ïîãðåøíîñòü Ä
C
, % ìàññ. 0,035 0,011 0,009
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