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Îïèñàí àíàëèòè÷åñêèé êîíòðîëü ñîñòàâà è ñâîéñòâ õèìè÷åñêèõ óäîáðåíèé ìåòîäîì ðåíòãåíîôëó-

îðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ) äëÿ îïòèìèçàöèè ñòàäèè ïðîáîïîäãîòîâêè â öåëÿõ ñîêðàùåíèÿ âðå-

ìåíè àíàëèçà è óëó÷øåíèÿ åãî ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê. Äëÿ NPKS-óäîáðåíèÿ êàê îáúåê-

òà èññëåäîâàíèÿ èñïîëüçîâàëè ðàçëè÷íûå ñïîñîáû ïðîáîïîäãîòîâêè, çàòåì äëÿ êàæäîé ïðîáû ïî

ñïåêòðó ÐÔÀ èçìåðÿëè íàáîð ñâîéñòâ, ñîñòàâëÿëè ìàòðèöó «îáúåêòû – ïðèçíàêè», èçó÷àëè êîððå-

ëÿöèè «ïðèçíàê – ïðèçíàê» è âûäåëÿëè íàèáîëåå èíôîðìàòèâíûå ïîêàçàòåëè äëÿ ïðîâåäåíèÿ

êëàññèôèêàöèîííîãî àíàëèçà ïî êðóïíîñòè ÷àñòèö â çàïðåññîâàííîé ïðîáå (èíòåíñèâíîñòè ëè-

íèé ñðåäíèõ ïî àòîìíîé ìàññå ýëåìåíòîâ, â îñîáåííîñòè êàëèÿ). Ðàññ÷èòàíû ñòàòèñòè÷åñêèå ïî-

êàçàòåëè äëÿ êàæäîãî òèïà ïðîáîïîäãîòîâêè èññëåäóåìîãî îáúåêòà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç; ñëîæíûå ôîñôîðñîäåðæàùèå ìèíåðàëüíûå

óäîáðåíèÿ; ïîäãîòîâêà ïðîá ê àíàëèçó; àíàëèç áîëüøèõ äàííûõ; ìíîãîôàêòîðíûé àíàëèç.

Íà ñåãîäíÿøíèé äåíü ïåðåðàáîòêà ôîñôàòíîãî ñûðüÿ

è ïðîèçâîäñòâî ôîñôîðñîäåðæàùèõ óäîáðåíèé ÿâëÿ-

þòñÿ ðàçâèâàþùåéñÿ îáëàñòüþ ïðîìûøëåííîñòè

[1, 2]. Ìíîãî ðàáîò ïîñâÿùåíî ðàçëè÷íûì ñïîñîáàì

àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ïðîèçâîäèìûõ óäîáðåíèé â

öåëÿõ îáåñïå÷åíèÿ êà÷åñòâà è ïîëíîòû ïðîòåêàíèÿ õè-

ìè÷åñêîãî ïðîöåññà [3 – 9]. Íàèáîëåå äëèòåëüíîé è

âíîñÿùåé áîëüøóþ ÷àñòü ïîãðåøíîñòè ñòàäèåé ëþáî-

ãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ ïðîáîïîäãîòîâêà. Çàäà÷åé íàñòîÿ-

ùåé ðàáîòû ÿâëÿþòñÿ âûáîð íàèáîëåå èíôîðìàòèâíî-

ãî ìåòîäà êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ìèíåðàëüíûõ óäîáðåíèé

è îöåíêà óñëîâèé ïîäãîòîâêè ïðîáû.

Ïðè ïðîâåäåíèè îáçîðà ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ ìû

âûäåëèëè ãðóïïû ìåòîäîâ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ,

ïðèìåíÿåìûõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ îñíîâíîãî ýëåìåíòíî-

ãî ñîñòàâà ïðîìûøëåííûõ è ýêîëîãè÷åñêèõ îáúåêòîâ,

è îöåíèëè äèíàìèêó ïóáëèêàöèé (ðèñ. 1).

Ìîæíî ñäåëàòü âûâîä, ÷òî íàèáîëåå äèíàìè÷íî

ðàçâèâàþùèìñÿ ìåòîäîì àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ íà

ñåãîäíÿøíèé äåíü ÿâëÿåòñÿ ìåòîä ÐÔÀ. Ýòî íå óäèâè-

òåëüíî, åñëè ó÷åñòü åãî èíôîðìàòèâíîñòü — ïîìèìî

ïîëó÷åíèÿ ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîáå îò C (Z = 6)

äî U (Z = 92), ìîæíî äîïîëíèòåëüíî îïðåäåëèòü ðàç-

ëè÷íûå ôèçè÷åñêèå ïàðàìåòðû ïðîáû. Îñîáåííî õî-

ðîøî äëÿ ýòîãî ïîäõîäèò ýíåðãîäèñïåðñèîííûé (ÝÄ)

âàðèàíò ÐÔÀ. Èìåííî åãî ìíîãèå àâòîðû èñïîëüçóþò

äëÿ ïîèñêà íåÿâíûõ âçàèìîñâÿçåé «ñïåêòð – ôèçè÷å-

ñêèå ñâîéñòâà»: íàïðèìåð, óñòàíîâëåíèÿ êèñëîòíîñòè

ïî÷â [11], âëèÿíèÿ îðãàíè÷åñêèõ ñîñòàâëÿþùèõ íà

ñïåêòð [12], êëàññèôèêàöèè îáúåêòîâ [11, 13] è ò.ä.

Îäíàêî êëþ÷åâûì ôàêòîðîì äëÿ ðåøåíèÿ ïîäîá-

íîãî ðîäà çàäà÷ ÿâëÿåòñÿ íå òîëüêî íàëè÷èå òîãî èëè

èíîãî ïðèáîðà, íî è îòêðûòîñòü ïðîãðàììíîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ, äîñòóï ê ïîëó÷àåìûì ñïåêòðàì è íàëè÷èå

ïðî÷èõ ýëåìåíòîâ êîíòðîëÿ (òàêèõ, êàê USB-âèäåî-

êàìåðà, âîçìîæíîñòü ïîäêëþ÷åíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ

óñòðîéñòâ è ãèáêîñòü êîìïëåêòàöèè). Äàëåêî íå âñå

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíûå ñïåêòðîìåòðû çàðóáåæíûõ

è îòå÷åñòâåííûõ ïðîèçâîäèòåëåé óäîâëåòâîðÿþò ýòèì

òðåáîâàíèÿì (òàáë. 1).

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå àêöåíò ñäåëàí íà ñîçäàíèè

åäèíîé áàçû äàííûõ «îáúåêòû – ïðèçíàêè» è êîì-

ïëåêñíîì àíàëèçå — ïîèñêå ðàçëè÷íûõ êîððåëÿöèé è

âçàèìîñâÿçåé ìåæäó ôèçè÷åñêèìè è õèìè÷åñêèìè

ïðèçíàêàìè èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ. Èñïîëüçîâàíèå

îòå÷åñòâåííûõ ýíåðãîäèñïåðñèîííûõ ÐÔ-ñïåêòðîìåò-

ðîâ ïðîèçâîäñòâà ÀÎ «Íàó÷íûå ïðèáîðû», ïîçâîëÿþ-

ùèõ, â îòëè÷èå îò ïðèáîðîâ äðóãèõ ïðîèçâîäèòåëåé,

îïðåäåëÿòü ýëåìåíòíûé ñîñòàâ îáðàçöà, íà÷èíàÿ ñ óã-

ëåðîäà [14], ïðåäñòàâëÿåòñÿ íàì íàèáîëåå öåëåñîîá-

ðàçíûì äëÿ ðåøåíèÿ äàííîé çàäà÷è.

Â êà÷åñòâå îáúåêòà èññëåäîâàíèÿ âûáðàíî

NPKS-óäîáðåíèå, âûïóñêàåìîå íà ïðåäïðèÿòèè ÀÎ

«ÔîñÀãðî-×åðåïîâåö». Äëÿ äàííîãî óäîáðåíèÿ õàðàê-

òåðíà âûñîêàÿ íåîäíîðîäíîñòü ñîñòàâà, ÷òî ïîäòâåðæ-

äàåòñÿ äàííûìè ñêàíèðóþùåãî ÝÄ-ÐÔÀ (ðèñ. 2).

Ïî ïîëó÷åííîé ðåíòãåíîãðàììå âèäíî, ÷òî ïëîò-

íîñòü çàïðåññîâàííûõ ãðàíóë íåîäíîðîäíà. Òî æå

ìîæíî ñêàçàòü è ïðî ðàñïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ â ãðà-

íóëàõ.
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Èññëåäóåìûé îáúåêò ãîòîâèëè äëÿ àíàëèçà íå-

ñêîëüêèìè ñïîñîáàìè (òàáë. 2), à çàòåì ïðåññîâàëè â

âèäå «ñýíäâè÷-ñòðóêòóðû» íà ïîäëîæêå èç áîðíîé êè-

ñëîòû ñ óñèëèåì ïîðÿäêà 260 áàð.

Äëÿ èñòèðàíèÿ èñïîëüçîâàëè ëàáîðàòîðíóþ ìåëü-

íèöó IKA “A 11 basic” è ìåõàíè÷åñêóþ ñòóïêó Reach

“RM 200”. Ïîñëå ïåðåòèðàíèÿ ïðîáó ïðîñåèâàëè

÷åðåç ñîîòâåòñòâóþùèå ìåòàëëè÷åñêèå ïëåòåíûå

ñèòà. Ïðè íåîáõîäèìîñòè îñòàòîê íà ñèòå äîòèðàëè

âðó÷íóþ â àãàòîâîé ñòóïêå. Äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ âëàæ-

íîñòè îáúåêòà íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ÷àñòü îáðàçöà

âûñóøèâàëè. Ñóøêó òîíêîãî ñëîÿ ïðîáû ïðîäóêòà

(ïîðÿäêà 20 ã) ïðîâîäèëè âî âëàãîìåðå Sartorius

“MA-150” â òå÷åíèå 15 ìèí äî äîñòèæåíèÿ ïîñòîÿí-

íîé ìàññû.

Äëÿ êàæäîãî òèïà îáúåêòà ãîòîâèëè 10 ïàðàë-

ëåëüíûõ èçëó÷àòåëåé, êàæäûé èç êîòîðûõ àíàëèçè-

ðîâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ÐÔ-ñïåêòðîìåòðà ÐÅÀÍ

ïðè 25 êÂ, 100 ìêÀ â òå÷åíèå 50 ñ ïî òðè ðàçà ñ ïîâî-

ðîòîì êþâåòû.

Äëÿ êàæäîãî èññëåäóåìîãî îáúåêòà îöåíèâàëè íà-

áîð ñâîéñòâ:

1) ôðàêöèÿ (100, 500 ìêì è ãðàíóëû);

2) ïðåäâàðèòåëüíàÿ ñóøêà (0 — íåò, 1 — äà);

�& 
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Àíàëèòè÷åñêèå ìåòîäû

ÐÔÀ ÈÑÏ Ñïåêòðîñêîïèÿ Êëàññè÷åñêèå

Ðèñ. 1. Êîëè÷åñòâî ñòàòåé, ïîñâÿùåííûõ ðàçëè÷íûì àíàëèòè÷åñêèì ìåòîäàì, çà ïîñëåäíèå 9 ëåò (êëàññè÷åñêèå ìåòîäû âêëþ÷àþò â

ñåáÿ òèòðîâàíèå è ãðàâèìåòðèþ, «ÈÑÏ» — àòîìíî-ýìèññèîííàÿ è ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé, «Ñïåêòðî-

ñêîïèÿ» — äðóãèå ñïåêòðàëüíûå ìåòîäû)

Òàáëèöà 1. Âîçìîæíîñòè ðåíãåíîôëóîðåñöåíòíûõ ñïåêòðîìåòðîâ ðàçëè÷íûõ ïðîèçâîäèòåëåé

Ïðîèçâîäèòåëü
Èçâëå÷åíèå íåîáðà-

áîòàííûõ ñïåêòðîâ

USB-

âèäåîêàìåðà

Âîçìîæíîñòü íàïèñàíèÿ ñëîæíûõ

ìàòåìàòè÷åñêèõ ìîäóëåé

Âîçìîæíîñòü íàïèñàíèÿ

ïðîãðàììíûõ ìîäóëåé

Íàëè÷èå ñêàíè-

ðóþùèõ óñòðîéñòâ

Shimadzu – + – – –

Áóðåâåñòíèê + – + – –

Bruker + – + – +

Rigaku – – – – –

Íàó÷íûå ïðèáîðû + + + + +

Ðèñ. 2. Ðàñïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ â çàïðåññîâàííûõ ãðàíóëàõ óäîáðåíèÿ, ïîëó÷åííîå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñêàíèðóþùåãî ìèêðîñêîïà

ÐÀÌ-30ì ïðîèçâîäñòâà ÀÎ «Íàó÷íûå ïðèáîðû»: à — ðåíòãåíîãðàììà; á — íàëîæåíèå ðàñïðåäåëåíèé ýëåìåíòîâ (çåëåíûé — ôîñôîð,

æåëòûé — êàëèé, ñèíèé — ñåðà, îðàíæåâûé — êðåìíèé)



3) ïëîùàäü ðàññåÿííîãî èçëó÷åíèÿ (ïëîùàäü ïîä

îáùåé ôîíîâîé ëèíèåé);

4) ìàêñèìàëüíàÿ èíòåíñèâíîñòü îáùåé ôîíîâîé

ëèíèè;

5) ìàêñèìàëüíàÿ èíòåíñèâíîñòü õàðàêòåðèñòè÷å-

ñêèõ ëèíèé è èõ ýíåðãèÿ.

Ñâîéñòâà 3 – 5 ðàññ÷èòûâàëè àâòîìàòè÷åñêè ïî

ñïåêòðó îáúåêòà. Äëÿ ýòîãî â êàæäîì ñïåêòðå íàõî-

äèëè ïîëîæåíèå ïèêà ñ èñïîëüçîâàíèåì àëãîðèòìà

«íóëåâîãî ôèëüòðà» [15]. Çíà÷åíèå èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðà çàìåíÿëè íà ñóììó çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè

â îêíå îïðåäåëåííîé øèðèíû ñ ó÷åòîì ïîïðàâî÷íîãî

êîýôôèöèåíòà:
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ãäå y (i )l — èñïðàâëåííîå çíà÷åíèå ñïåêòðà, y (i ) —

èñõîäíîå çíà÷åíèå ñïåêòðà, h (k ) — êîýôôèöèåíò, v —

ïåðâûé ïàðàìåòð îêíà, w — âòîðîé ïàðàìåòð îêíà

(äîëæåí áûòü ÷åòíûì).

Ïî ðåçóëüòàòàì ðàáîòû äàííîãî àëãîðèòìà âûäå-

ëÿëè ôîí è àïïðîêñèìèðîâàëè åãî ïîëèíîìîì ïÿòîé

ñòåïåíè, äëÿ êîòîðîãî âû÷èñëÿëè ìàêñèìàëüíîå çíà÷å-

íèå è ïëîùàäü ïîä êðèâîé. Íàðÿäó ñ ôîíîì ðàññ÷èòû-

âàëè ìàêñèìàëüíûå èíòåíñèâíîñòè è ýíåðãèè ìàêñè-

ìóìîâ õàðàêòåðèñòè÷åñêèõ ëèíèé. Êàæäîå çíà÷åíèå

ýíåðãèè ñ ó÷åòîì ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ çàíîñèëè

â ìàòðèöó êàê ïðèçíàê. Ðåçóëüòàò ðàáîòû àëãîðèòìà

äëÿ óñðåäíåííûõ ñïåêòðîâ èçëó÷àòåëåé ïðèâåäåí íà

ðèñ. 3.

Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷åíà ìàòðèöà «îáúåêòû – ïðè-

çíàêè» ðàçìåðîì 108 × 15. Â êà÷åñòâå ïðèçíàêîâ âû-

ñòóïàþò ìàêñèìàëüíàÿ èíòåíñèâíîñòü àïïðîêñèìèðî-

âàííîé ôîíîâîé ëèíèè (ôîí) è ýíåðãèè íàéäåííûõ õà-

ðàêòåðèñòè÷åñêèõ ëèíèé (êýÂ): 1,75 — SiKá, 2,0 —

PKá, 3,65 — CaKá, 6,39 — FeKá è ò.ä. Íà ðèñ. 4 ïðèâå-

äåí îáçîð âçàèìîñâÿçåé «ïðèçíàê – ïðèçíàê» äëÿ íîð-

ìèðîâàííûõ èíòåíñèâíîñòåé õàðàêòåðèñòè÷åñêèõ ëè-

íèé è ôîíîâîé ëèíèè:

I
I I

I I
norm

mean
�

�

�
max min

,

ãäå Inorm — íîðìèðîâàííàÿ, Imean — ñðåäíÿÿ, Imax —

ìàêñèìàëüíàÿ è Imin — ìèíèìàëüíàÿ èíòåíñèâíîñòè

ïðèçíàêîâ.
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Òàáëèöà 2. Ñïîñîáû ïðîáîïîäãîòîâêè NPKS-óäîáðåíèÿ

Îáîçíà÷åíèå

â ðàáîòå

Èñòèðàíèå

äî <500 ìêì

Èñòèðàíèå

äî <100 ìêì
Ñóøêà

Çàòðà÷åííîå

âðåìÿ, ìèí*

NPKS** – – – –

NPKS 500 + – – 15

NPKS 100 + + – 40

NPKS 500 dry + – + 30

NPKS 100 dry + + + 45

* Îðèåíòèðîâî÷íîå âðåìÿ äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ 20 ã ïðîäóêòà.

** Çàïðåññîâàííûå ãðàíóëû.

Ýíåðãèÿ, êýÂ

à

á

â

Ðèñ. 3. Ðåçóëüòàò àâòîìàòè÷åñêîãî ðàñ÷åòà áàçîâîé ëèíèè è ïèêîâ ñïåêòðà äëÿ óñðåäíåííûõ ñïåêòðîâ èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ ðàçëè÷-

íûõ òèïîâ: ïðåññîâàííûõ ãðàíóë (à), ïîðîøêà <500 ìêì (á ) è ïîðîøêà <100 ìêì (â)



Ïðèâåäåííîå ïðåäñòàâëåíèå èñïîëüçóåòñÿ äëÿ âû-

ÿâëåíèÿ çíà÷èìûõ äëÿ êëàññèôèêàöèè ïðèçíàêîâ. Òàê,

åñëè ðàññìàòðèâàåìûå ãðóïïû îáúåêòîâ âèçóàëüíî

ðàçáèâàþòñÿ íà êëàññû, äàííûé ïðèçíàê ÿâëÿåòñÿ çíà-

÷èìûì äëÿ êëàññèôèêàöèè. Ïî ïðåäñòàâëåííîìó ðè-

ñóíêó íåñëîæíî çàìåòèòü õîðîøóþ èíôîðìàòèâíîñòü

äëÿ êëàññèôèêàöèè ðàçìåðà ÷àñòèö èçëó÷àòåëÿ ïî ìàê-

ñèìàëüíîé èíòåíñèâíîñòè ôîíà (ôîí). Íåïëîõóþ èí-

ôîðìàòèâíîñòü äëÿ ïîäîáíîé êëàññèôèêàöèè òàêæå

íåñóò â ñåáå çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòåé ïèêîâ ñðåä-

íèõ ïî àòîìíîé ìàññå ýëåìåíòîâ äðóã îò äðóãà, â îñî-

áåííîñòè äëÿ êàëèÿ.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíà âçàèìîñâÿçü ïðèçíàêîâ

ñïåêòðà äëÿ êëàññèôèêàöèè ïî âëàæíîñòè îáúåêòîâ.

Ïî ïîëó÷åííûì äàííûì íå âûÿâëåíî çíà÷èòåëü-

íîé èíôîðìàòèâíîñòè îòäåëüíûõ ïðèçíàêîâ äëÿ êëàñ-

ñèôèêàöèè îáðàçöîâ ïî âëàæíîñòè. Ýòî ìîæåò ãîâî-

ðèòü î òîì, ÷òî ïðèñóòñòâóþùàÿ â îáúåêòàõ âëàãà çíà-

÷èìî íå âëèÿåò íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà.

Ïî âñåì ïðèçíàêàì ñîñòàâëåí ïðîñòîé êëàññèôè-

êàòîð íà îñíîâå ñëó÷àéíîãî ëåñà. Òî÷íîñòü ïðåäñêàçà-

íèÿ ôðàêöèè ñîñòàâèëà ïîðÿäêà 91,20 %, íàèáîëåå

çíà÷èìûìè ïðèçíàêàìè ÿâëÿþòñÿ èíòåíñèâíîñòè ïè-

êîâ êàëèÿ (67 %) è ôîñôîðà (16 %). Äëÿ âëàæíîñòè ïî-

äîáíûé êëàññèôèêàòîð îêàçàëñÿ íå ïðèìåíèì (òî÷-

íîñòü 51,08 % ñëàáî îòëè÷àåòñÿ îò ñëó÷àéíîãî ïðåä-

ñêàçàíèÿ â 50 %).

Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíà êàðòà ëèíåéíûõ êîððåëÿöèé

ìåæäó ïðèçíàêàìè.

Ïî ïîëó÷åííîé êàðòå ìîæíî îòìåòèòü, ÷òî ñèëü-

íàÿ ëèíåéíàÿ êîððåëÿöèÿ íàáëþäàåòñÿ äëÿ ïðèçíàêîâ

«ôðàêöèÿ – ñðåäíèå ýëåìåíòû», â îñîáåííîñòè êàëèé,

�! 
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Ðèñ. 4. Âçàèìîñâÿçü ïðèçíàêîâ ñïåêòðà äëÿ êëàññèôèêàöèè êðóïíîñòè ÷àñòèö



äëÿ ïðèçíàêîâ «âëàæíîñòü – ýíåðãèè ýëåìåíòîâ» çíà-

÷èìîé êîððåëÿöèè íå ïðîñëåæèâàåòñÿ.

Ñòàòèñòè÷åñêèå ïîêàçàòåëè ïî èññëåäîâàííûì

îáúåêòàì äëÿ õàðàêòåðèñòè÷åñêèõ ëèíèé ôîñôîðà,

ñåðû, êàëèÿ, æåëåçà è êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ ïðèâå-

äåíû â òàáë. 3, 4.

Ðàññ÷èòàííûå ïîêàçàòåëè ðàçìàõà è ñðåäíåêâàäðà-

òè÷íîãî îòêëîíåíèÿ äåìîíñòðèðóþò îïðåäåëåííîå

ðàçëè÷èå ìåæäó âûñóøåííûìè è íåâûñóøåííûìè

îáúåêòàìè. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, íàáëþäàåòñÿ àíîìàëü-

íîå óìåíüøåíèå ñòàòèñòè÷åñêèõ ïîêàçàòåëåé äëÿ

ôðàêöèè 500 ìêì ïî ñðàâíåíèþ ñ ôðàêöèåé 100 ìêì,

÷òî ãîâîðèò î íåîáõîäèìîñòè äîïîëíèòåëüíûõ èññëå-

äîâàíèé.

Â ðåçóëüòàòå äëÿ ïðîâåäåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî

ÐÔÀ NPKS óäîáðåíèé ìîæíî ðåêîìåíäîâàòü èñòèðà-

íèå äî ôðàêöèè 500 ìêì ñ ïðåäâàðèòåëüíûì âûñóøè-

âàíèåì. Â ñëó÷àå ìèêðîêîëè÷åñòâ îáðàçöà (íåäîñòà-

òî÷íûõ äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ ìàññèâà ïàðàëëåëüíûõ

ïðîá) ÐÔ-ñïåêòðîìåòð ÐÅÀÍ ïîçâîëÿåò àâòîìàòè÷å-

ñêè àíàëèçèðîâàòü èçëó÷àòåëü ïîä ðàçíûìè óãëàìè ïî-

âîðîòà. Äàííàÿ ïðîöåäóðà ïîçâîëÿåò íàáðàòü íåîáõî-

äèìóþ ñòàòèñòèêó è îáåñïå÷èòü àíàëèç ìàêñèìàëüíîé

ïîâåðõíîñòè îáðàçöà. Òåì íå ìåíåå ðàáîòà òðåáóåò

äàëüíåéøåãî ïðîäîëæåíèÿ è ïðîâåäåíèÿ ïîëíîöåííî-

ãî àíàëèçà áîëüøèõ äàííûõ: êëàññèôèêàöèè è ðåãðåñ-

ñèè íà ìíîæåñòâå êîìïîíåíò.

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäñòàâëåííàÿ ðàáîòà äåìîí-

ñòðèðóåò íå òîëüêî ïåðñïåêòèâû ìåòîäîëîãèè àíàëèçà

áîëüøèõ äàííûõ äëÿ êîìïëåêñíîãî è ìíîãîôàêòîð-

íîãî êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ìèíåðàëüíûõ óäîáðåíèé è

ïðîöåññîâ ïîäãîòîâêè ïðîá, íî è øèðîêèå âîçìîæ-
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Ðèñ. 5. Âçàèìîñâÿçü ïðèçíàêîâ ñïåêòðà äëÿ êëàññèôèêàöèè ïî âëàæíîñòè îáúåêòîâ



íîñòè îòå÷åñòâåííûõ ñïåêòðîìåòðîâ ïðîèçâîäñòâà ÀÎ

«Íàó÷íûå ïðèáîðû».
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Ðèñ. 6. Êàðòà ëèíåéíûõ êîððåëÿöèé ìåæäó ïðèçíàêàìè ñïåêòðà

Òàáëèöà 3. Ñòàòèñòè÷åñêèå ïîêàçàòåëè äëÿ íåâûñóøåííûõ îáúåêòîâ

Èíòåíñèâíîñòü ïèêà

Ãðàíóëû NPKS NPKS < 500 ìêì NPKS < 100 ìêì

Ñðåäíåå,

èìï.
Ðàçìàõ, % ÑÊÎ, %

Ñðåäíåå,

èìï.
Ðàçìàõ, % ÑÊÎ, %

Ñðåäíåå,

èìï.
Ðàçìàõ, % ÑÊÎ, %

Ìàêñèìóì ôîíà 198,7 15,636 5,120 203,9 1,121 4,505 204,2 2,137 7,696

P 5316,7 21,316 6,128 5002,1 1,336 5,611 5021,9 2,141 7,832

S 2506,0 35,408 7,324 2672,2 1,859 7,347 2688,5 2,976 9,696

K 12827,4 32,519 7,098 14 438,9 1,345 6,085 14 406,7 2,740 9,692

Fe 1092,1 27,286 7,623 1195,8 2,329 7,582 1176,6 3,967 15,411

Íåêîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ 307,9 23,705 6,814 317,9 3,346 12,373 321,6 4,737 19,592

Êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ 297,5 22,405 6,395 304,1 2,980 11,070 305,2 5,030 19,330

Òàáëèöà 4. Ñòàòèñòè÷åñêèå ïîêàçàòåëè äëÿ âûñóøåííûõ îáúåêòîâ

Èíòåíñèâíîñòü ïèêà
NPKS < 500 ìêì NPKS < 100 ìêì

Ñðåäíåå, èìï. Ðàçìàõ, % ÑÊÎ, % Ñðåäíåå, èìï. Ðàçìàõ, % ÑÊÎ, %

Ìàêñèìóì ôîíà 204,5 0,285 1,046 206,7 0,677 2,733

P 5034,6 0,886 3,330 5046,8 0,853 2,721

S 2674,6 0,973 3,377 2706,8 1,009 3,916

K 14 510,4 0,752 2,481 14 550,4 0,543 2,098

Fe 1229,6 6,261 22,257 1196,3 2,754 10,115

Íåêîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ 320,5 3,191 12,270 323,3 2,901 9,896

Êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ 295,1 3,328 13,442 316,4 14,54 4,330
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THE USE OF THE SAMPLE SPECTRUM FOR ASSESSING THE IMPACT

OF DIFFERENT STAGES OF THE NPKS FERTILIZER PREPARATION

ON THE RESULTS OF X-RAY FLUORESCENCE ANALYSIS
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A key feature of the analytical control in industrial production is a constant striving for automation and

shortening of the time of analysis. Optimization of the sample preparation which is the most time-con-

suming and inaccurate stage of any chemical analysis is first required to achieve the goals. The case study

of NPKS-fertilizer using x-ray fluorescence analysis (XF) is presented to assess different methods of

sample preparation. A matrix “object – characteristic feature” is compiled for NPKS fertilizers and most

informative indicators are specified for ranging analysis of the particles in size in pressed sample. The

line intensities of middle (by atomic mass) elements, potassium in particular, are considered the most in-

formative features for this purpose. Statistical indices are calculated for each type of sample preparation.

Keywords: x-ray fluorescence analysis; complex phosphorus-containing fertilizers; sample preparation;

analysis of large data array; multivariate analysis.
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