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Èññëåäîâàíû âîçìîæíîñòè ìåòîäà àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ) äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ ñîäåðæàíèé (0,001 – 0,01) %

àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ. Âûáðàíû àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè àëþìèíèÿ è ñïîñîá ïðîáîïîäãîòîâ-

êè, íàéäåíû îïòèìàëüíûå îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû åãî îïðåäåëåíèÿ. Ðàçðàáîòàíà ìå-

òîäèêà îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ óãëåðîäèñòûõ è íèçêîëåãèðî-

âàííûõ ñòàëåé. Ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ñîîòâåòñòâóþò íîðìàòèâ-

íûì òðåáîâàíèÿì, ïðåäúÿâëÿåìûì ê òî÷íîñòè îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ïðîäóêöèè ÷åð-

íîé ìåòàëëóðãèè.
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Potentialities of the method of inductively coupled plasma-atomic emission spectrometry (ICP- AES) in

determination of the low content (0.001 – 0.01%) of aluminum in steels are studied. Analytical lines of

aluminum and optimum operating parameters of Al determination are specified along with the choice

of the sample preparation procedure. A technique for determination of the mass fraction of aluminum

in the standard samples of carbon and low alloyed steels is developed. Indicators of the accuracy of the

obtained results match the requirements specified for the accuracy of Al determination in the products

of ferrous metallurgy.
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accuracy indices.

Â ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè àëþìèíèé íàõîäèò ïðè-

ìåíåíèå â êà÷åñòâå ëåãèðóþùåãî êîìïîíåíòà,

à òàêæå äëÿ ñíèæåíèÿ ñîäåðæàíèÿ êèñëîðîäà è

óëó÷øåíèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ñòàëè. Â âèäå

ïðèìåñè àëþìèíèé ñîäåðæèòñÿ âî âñåõ ñòàëÿõ,

â òîì ÷èñëå, ïðèìåíÿåìûõ ïðè èçãîòîâëåíèè

ðåëüñîâ äëÿ æåëåçíîäîðîæíîãî òðàíñïîðòà. Êà-

÷åñòâî âûïëàâëÿåìîé ðåëüñîâîé ñòàëè ñóùå-

ñòâåííî çàâèñèò îò ñòðîãîãî ñîîòâåòñòâèÿ íîð-

ìàòèâíûì òðåáîâàíèÿì ïî ñîäåðæàíèþ îñíîâ-

íûõ êîìïîíåíòîâ è ïðèìåñåé, ïðèâåäåííûì

â ÃÎÑÒ Ð 51685–2013 «Ðåëüñû æåëåçíîäîðîæ-

íûå. Îáùèå òåõíè÷åñêèå óñëîâèÿ» [1]. Ñîäåðæà-

íèå àëþìèíèÿ â ðåëüñîâîé ñòàëè íå äîëæíî ïðå-

âûøàòü 0,004 %, ÷òî îáåñïå÷èâàåò ÷èñòîòó ìåòàë-

ëà ïî âêëþ÷åíèÿì àëþìèíàòîâ. Ïðåâûøåíèå

ýòîãî çíà÷åíèÿ ïðèâîäèò ê óõóäøåíèþ ñâîéñòâ

ñòàëè, ïîýòîìó íåîáõîäèì ñòðîãèé àíàëèòè÷å-

ñêèé êîíòðîëü òàêèõ ìàòåðèàëîâ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàëûõ êîëè÷åñòâ àëþìèíèÿ

â ñòàëÿõ â îñíîâíîì ïðèìåíÿþò íàäåæíûå ôî-

òîìåòðè÷åñêèå è àòîìíî-àáñîðáöèîííûé ìåòîäû

[2 – 5]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ôîòîìåòðè÷åñêîå

(ñ àëþìèíîíîì è õðîìàçóðîëîì C) è àòîìíî-

àáñîðáöèîííîå îïðåäåëåíèå àëþìèíèÿ â äèàïà-

çîíàõ ñîäåðæàíèé 0,005 – 0,12 % è 0,05 – 0,12 %

ñîîòâåòñòâåííî â óãëåðîäèñòîé ñòàëè è íåëå-

ãèðîâàííîì ÷óãóíå ðåãëàìåíòèðóåò ÃÎÑÒ

22536.10–88 [5]. Â ñòàíäàðòå ASTM E350-12 [6]

îïèñàíî îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ â óãëåðîäèñòûõ

è íèçêîëåãèðîâàííûõ ñòàëÿõ, ñëèòêàõ æåëåçà è

êîâàííîãî æåëåçà: â ÷àñòíîñòè, äëÿ àëþìèíèÿ
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ãðàâèìåòðè÷åñêîå îïðåäåëåíèå ñ 8-îêñèõèíîëè-

íîì ïðè ñîäåðæàíèÿõ 0,2 – 1,5 %, ñïåêòðîôîòî-

ìåòðè÷åñêîå ñ 8-îêñèõèíîëèíîì — ïðè ñîäåðæà-

íèÿõ 0,003 – 0,2 % è àòîìíî-àáñîðáöèîííîå —

ïðè ñîäåðæàíèÿõ 0,005 – 0,2 %. Ïðè ýòîì äàííûå

ìåòîäèêè ëèáî íå îõâàòûâàþò íåîáõîäèìûå äèà-

ïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé àëþìèíèÿ,

ëèáî äîñòàòî÷íî ïðîäîëæèòåëüíû è òðóäîåìêè.

Íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûì è óíèâåðñàëüíûì

èíñòðóìåíòàëüíûì ìåòîäîì, ïîçâîëÿþùèì ñ âû-

ñîêîé ïðîèçâîäèòåëüíîñòüþ êîíòðîëèðîâàòü ñî-

äåðæàíèå àëþìèíèÿ â ñòàëè, ÿâëÿåòñÿ àòîìíî-

ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàííîé ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ). Òàêèå äîñòîèíñòâà

ìåòîäà, êàê âûñîêàÿ ñòàáèëüíîñòü èñòî÷íèêà èç-

ëó÷åíèÿ, ýêñïðåññíîñòü èçìåðåíèé, íèçêèå ïðå-

äåëû îáíàðóæåíèÿ, ïðîñòîòà ãðàäóèðîâêè, øèðî-

êèé ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí è âûñî-

êèå ìåòðîëîãè÷åñêèå ïîêàçàòåëè, äåëàþò ìåòîä

ïðèâëåêàòåëüíûì äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèòè÷åñêî-

ãî êîíòðîëÿ ìåòàëëóðãè÷åñêîé ïðîäóêöèè [7].

Ïðèìåíåíèå ìåòîäà ÀÝÑ-ÈÑÏ äëÿ àíàëèçà

ñòàëåé ðåãëàìåíòèðóåò ÃÎÑÒ Ð 55079–2012,

îäíàêî íèæíèé ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ

ñîñòàâëÿåò 0,01 % [8].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòî-

äèêè îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ ìåòîäîì

ÀÝÑ-ÈÑÏ íà óðîâíå ñîäåðæàíèé 0,001 – 0,01 %.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñïåêòðîìåòð iCAP 6500

DUO (Thermo Fisher Scientific, ÑØÀ).

Ïåðâûì ýòàïîì ðàáîòû áûë âûáîð äëèíû

âîëíû ýìèññèè àëþìèíèÿ. Ñîñòàâ ðåëüñîâûõ

ñòàëåé è, ñîîòâåòñòâåííî, ñïåêòð ýìèññèè àíà-

ëèçèðóåìûõ ïðîá ñëîæíû, ïîýòîìó íåîáõîäèìî

ó÷èòûâàòü âîçìîæíûå ñïåêòðàëüíûå íàëîæåíèÿ

ñî ñòîðîíû îñíîâû ïðîáû è ëåãèðóþùèõ êîì-

ïîíåíòîâ.

Àíàëèç äëèí âîëí, ïðèâåäåííûõ â ëèòåðàòóð-

íûõ èñòî÷íèêàõ [9], à òàêæå â ïðîãðàììíîì îáåñ-

ïå÷åíèè ïðèáîðà è íàáëþäàåìûå ñïåêòðû ïîçâî-

ëèëè âûáðàòü ëèíèè, îáëàäàþùèå íàèáîëüøåé

÷óâñòâèòåëüíîñòüþ è ñâîáîäíûå îò ñïåêòðàëüíûõ

íàëîæåíèé.

Íàèáîëüøóþ ýìèññèþ ïðè ñîäåðæàíèè àëþ-

ìèíèÿ 5 ìêã â 50 ñì3 íàáëþäàëè íà ñëåäóþùèõ

äëèíàõ âîëí: 308,2 íì (350 000 èìï/ñ), 309,2 íì

(600 000 èìï/ñ), 394,4 íì (250 000 èìï/ñ) è

396,1 íì (350 000 èìï/ñ) (ðèñóíîê). Âñå ïðèâå-

äåííûå ëèíèè àëþìèíèÿ äîñòàòî÷íî èíòåíñèâíû

è èìåþò âûñîêóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü, ÷òî ïîçâîëÿ-

åò èñïîëüçîâàòü èõ â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêèõ.

Âòîðûì ýòàïîì ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè áûëà

îïòèìèçàöèÿ îïåðàöèîííûõ ïàðàìåòðîâ ðåãè-

ñòðàöèè ñïåêòðîâ àëþìèíèÿ.

Àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë â ÀÝÑ-ÈÑÏ ñóùå-

ñòâåííî çàâèñèò îò óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ èçìåðå-

íèé, òàêèõ êàê ñêîðîñòü ïîòîêà ðàñïûëÿþùåãî

ãàçà, ðàñõîä ïðîáû, ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà, ðàñõîä

ïëàçìîîáðàçóþùåãî è äîïîëíèòåëüíîãî ïîòîêîâ

ãàçà. Èçìåíåíèå ýòèõ ïàðàìåòðîâ ïðèâîäèò ê

çíà÷èòåëüíûì âàðèàöèÿì èíòåíñèâíîñòè ñèãíà-

ëîâ, âëèÿåò íà ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ

è ñòåïåíü ïðîÿâëåíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ìàòðè÷íûõ

ïîìåõ.

Â õîäå ýêñïåðèìåíòà èçó÷àëè çàâèñèìîñòü

èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àëþìèíèÿ

îò îäíîãî âàðüèðóåìîãî îïåðàöèîííîãî ïàðà-

ìåòðà (ðàñõîäà ðàñïûëèòåëüíîãî, âñïîìîãàòåëü-

íîãî è îõëàæäàþùåãî ïîòîêîâ ãàçà, ìîùíîñòè

Â×-ãåíåðàòîðà èëè ñêîðîñòè ïîäà÷è ðàñòâîðà)
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Àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè àëþìèíèÿ: 1 — Al I 308,2 íì; 2 — Al I 309,2 íì; 3 — Al I 394,4 íì; 4 — Al I 396,1 íì



ïðè îäíîâðåìåííîé ñòàáèëèçàöèè âñåõ äðóãèõ

ïàðàìåòðîâ.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñèëüíîå âëèÿíèå íà èíòåí-

ñèâíîñòü àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèÿ îêà-

çûâàþò ìîùíîñòü Â×-ãåíåðàòîðà è ðàñõîä ðàñ-

ïûëèòåëüíîãî ïîòîêà ãàçà. Èíòåíñèâíîñòü ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé âîçðàñòàåò ïðè óâåëè÷åíèè

ìîùíîñòè Â×-ãåíåðàòîðà: íàèáîëüøàÿ èíòåíñèâ-

íîñòü íàáëþäàåòñÿ ïðè ìàêñèìàëüíî âîçìîæíîé

äëÿ äàííîãî ñïåêòðîìåòðà ìîùíîñòè Â×-ãåíåðà-

òîðà 1350 Âò.

Ïðè âîçðàñòàíèè ðàñõîäà ðàñïûëèòåëüíîãî

ïîòîêà àðãîíà íàáëþäàåòñÿ ðåçêîå óâåëè÷åíèå

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, ìàêñèìóì êîòîðîãî ñî-

îòâåòñòâóåò ðàñõîäó 0,5 äì3/ìèí. Íèæå ïðèâåäå-

íû íàéäåííûå îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ ðåãèñòðà-

öèè ñïåêòðîâ àëþìèíèÿ.

Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå

Ìîùíîñòü Â× ãåíåðàòîðà, Âò . . . . . . . . . . . 1350

Ðàñõîä ïîòîêà àðãîíà, äì3/ìèí:

âñïîìîãàòåëüíîãî . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,2

ðàñïûëèòåëüíîãî . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,5

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

Ñêîðîñòü ïîäà÷è ðàñòâîðà, ñì3/ìèí . . . . . . . . . 2

Ñïîñîá íàáëþäåíèÿ ïëàçìû . . . . . . . Àêñèàëüíûé

Íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë àëþìèíèÿ ìîãóò

îêàçûâàòü âëèÿíèå êîìïîíåíòû, ïðèñóòñòâó-

þùèå â àíàëèçèðóåìîì ìàòåðèàëå. Íàèáîëüøèé

èíòåðåñ ïðåäñòàâëÿåò ñòåïåíü ìàòðè÷íîãî âëèÿ-

íèÿ æåëåçà êàê îñíîâíîãî êîìïîíåíòà ñòàëè.

Ñëåäóþùèì ýòàïîì ðàáîòû ñòàëî èçó÷åíèå âëèÿ-

íèÿ æåëåçà íà âîçáóæäåíèå ñïåêòðîâ ýìèññèè

àëþìèíèÿ.

Âûñîêàÿ êîíöåíòðàöèÿ æåëåçà âûçûâàåò ñíè-

æåíèå ñòåïåíè èîíèçàöèè îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåí-

òà, à çíà÷èò, ïîäàâëåíèå ñèãíàëà àëþìèíèÿ, êðî-

ìå òîãî, æåëåçî îáëàäàåò ñëîæíûì ëèíåé÷àòûì

ñïåêòðîì, ÷òî ìîæåò âûçâàòü çíà÷èòåëüíûå ñïåê-

òðàëüíûå ïîìåõè. Âëèÿíèå æåëåçà èçó÷àëè ïó-

òåì ñðàâíåíèÿ îòíîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé

âûáðàííûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèÿ â

ðàñòâîðàõ ñ ïîñòîÿííûì ñîäåðæàíèåì àëþìèíèÿ

â ïðèñóòñòâèè ìàòðè÷íîãî êîìïîíåíòà (0,25 ã æå-

ëåçà, íå ñîäåðæàùåãî àëþìèíèé) è áåç íåãî.

Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 1.

Èç òàáëèöû âèäíî, ÷òî ïðèñóòñòâèå æåëåçà â

ðàñòâîðàõ ñèëüíî ïîäàâëÿåò àíàëèòè÷åñêèé ñèã-

íàë àëþìèíèÿ íà òðåõ äëèíàõ âîëí: 308,2 íì,

394,4 íì è 396,1 íì. Èíòåíñèâíîñòè äàííûõ ëè-

íèé ïàäàþò ïî÷òè â òðè ðàçà, à â ñëó÷àå ëèíèè

Al I 396,1 íì — â 7 ðàç. Íà ëèíèþ Al I 309,2 íì

æåëåçî ñóùåñòâåííîãî âëèÿíèÿ íå îêàçûâàåò,

ñëåäîâàòåëüíî, åå ìîæíî èñïîëüçîâàòü â êà÷åñòâå

àíàëèòè÷åñêîé äëÿ îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòà-

ëè. Ïðè èñïîëüçîâàíèè äðóãèõ àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé â ðàñòâîðû äëÿ ãðàäóèðîâàíèÿ ïðèáîðà

íåîáõîäèìî ââîäèòü æåëåçî â êîëè÷åñòâå, ýêâèâà-

ëåíòíîì åãî ñîäåðæàíèþ â ïðîáå.

Ñëåäóþùèì ýòàïîì ðàçðàáîòêè ìåòîäèêè áûë

âûáîð ñïîñîáà ïîäãîòîâêè ïðîá ñòàëåé ê îïðåäå-

ëåíèþ àëþìèíèÿ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ.

Àëþìèíèé â ñòàëè ìîæåò ñîäåðæàòüñÿ â âèäå

òâåðäîãî ðàñòâîðà è âêëþ÷åíèé ðàçëè÷íîãî ñî-

ñòàâà. Íàèáîëåå ëåãêî ïðè ìÿãêèõ óñëîâèÿõ

(ðàçáàâëåííàÿ êèñëîòà è óìåðåííîå íàãðåâàíèå)

ðàñòâîðÿåòñÿ àëþìèíèé èç òâåðäîãî ðàñòâîðà.

Èñïîëüçîâàíèå æåñòêèõ óñëîâèé ðàñòâîðåíèÿ

(ñìåñè êèñëîò è îêèñëèòåëåé, âûñîêîé òåìïåðà-

òóðû) îáåñïå÷èâàåò ïåðåõîä â ðàñòâîð ïðàêòè÷å-

ñêè âñåõ ôîðì àëþìèíèÿ.

Âûáîð ñïîñîáà ðàñòâîðåíèÿ àëþìèíèÿ çàâè-

ñèò îò óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà. Èç ëèòåðà-

òóðíûõ äàííûõ èçâåñòíî, ÷òî ïîâûøåíèå êîí-

öåíòðàöèè êèñëîòû â àíàëèçèðóåìîì ðàñòâîðå

ïðèâîäèò ê ïîäàâëåíèþ àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ,

ïðè÷åì ñòåïåíü ïîäàâëåíèÿ çàâèñèò îò ïðèðîäû

êèñëîòû è åå êîíöåíòðàöèè. Èñïîëüçóÿ ðàñòâîð

ñ ïîñòîÿííîé êîíöåíòðàöèåé àëþìèíèÿ è ïåðå-

ìåííûì ñîäåðæàíèåì ñîëÿíîé è àçîòíîé êèñëîò

(îò 0 äî 20 % îá.), ïðèøëè ê âûâîäó, ÷òî óâåëè-

÷åíèå êîíöåíòðàöèè êèñëîò îêàçûâàåò äåïðåñ-

ñèðóþùåå âëèÿíèå íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë

àëþìèíèÿ. Íà îñíîâàíèè ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ

è ïîëó÷åííûõ çàâèñèìîñòåé óñòàíîâëåíî, ÷òî íå-

îáõîäèìî ïîääåðæèâàòü âî âñåõ ðàñòâîðàõ îäèíà-

êîâóþ êèñëîòíîñòü, íî íå áîëåå 5 % îá., ïîñêîëü-

êó âûøå äàííîãî çíà÷åíèÿ íàáëþäàåòñÿ ñóùå-

ñòâåííîå óìåíüøåíèå èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëîâ

àíàëèòà.

Íà îñíîâàíèè äåéñòâóþùèõ ìåòîäèê îïðåäå-

ëåíèÿ àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ

[5, 8] áûëè îïðîáîâàíû ñëåäóþùèå âàðèàíòû

ïðîáîïîäãîòîâêè:

1) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è àçîòíîé

êèñëîò â ñèñòåìå äëÿ ðàñòâîðåíèÿ HotBlock™;

2) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ðàçáàâëåííîé àçîò-

íîé êèñëîòå (1:1) ñ äîáàâëåíèåì ôòîðîâîäîðîä-

íîé êèñëîòû â ñèñòåìå ãèäðîëèçà HotBlock™;

3) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è àçîò-

íîé êèñëîò ñ ïîñëåäóþùèì äîáàâëåíèåì õëîðíîé
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Òàáëèöà 1. Îòíîñèòåëüíûå èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèÿ â îòñóòñòâèå (I
1
) è â ïðèñóò-

ñòâèè (I
2
) æåëåçà

Äëèíà âîëíû

àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè, íì

I
1
, îòí. åä. I

2
, îòí. åä. I

1
/I

2

308,2 5959 2146 2,8

309,2 13 720 13 700 1,0

394,4 12 950 4953 2,6

396,1 37 960 5227 7,3



êèñëîòû äëÿ ïîëíîãî ðàçðóøåíèÿ òðóäíîðàñòâî-

ðèìûõ êàðáèäîâ;

4) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è

àçîòíîé êèñëîò ñ äîïëàâëåíèåì íåðàñòâîðèìîãî

îñòàòêà;

5) ðàñòâîðåíèå ïðîáû â ñìåñè ñîëÿíîé è àçîò-

íîé êèñëîò ñ ïîñëåäóþùèì îòäåëåíèåì æåëåçà

â âèäå ãèäðîêñèäà.

Ââèäó îòñóòñòâèÿ ÃÑÎ ñòàëåé ñ àòòåñòîâàí-

íûìè íèçêèìè ñîäåðæàíèÿìè àëþìèíèÿ ýêñïå-

ðèìåíò ïî âûáîðó ñïîñîáà ðàñòâîðåíèÿ ïðîâî-

äèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì àðõèâíîãî ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà óãëåðîäèñòîé ñòàëè ¹ 362. Îïîðíîå çíà-

÷åíèå ìàññîâîé äîëè àëþìèíèÿ, êîòîðîå ñîñòàâ-

ëÿëî 0,004 %, áûëî óñòàíîâëåíî òðåìÿ îðãàíèçà-

öèÿìè — ÂÍÈÈÑÎ, Êðàìàòîðñêèì èíäóñòðèàëü-

íûì èíñòèòóòîì è Åíàêèåâñêèì ìåõàíè÷åñêèì

çàâîäîì.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â óêàçàí-

íîì îáðàçöå ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Èç òàáë. 2 âèäíî, ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè ïåð-

âûõ òðåõ ñïîñîáîâ ðàñòâîðåíèÿ (êèñëîòíîãî ðàñ-

òâîðåíèÿ â ñèñòåìå HotBlock™ è â ïðèñóòñòâèè

õëîðíîé êèñëîòû) ïîëó÷åíû óäîâëåòâîðèòåëü-

íûå ðåçóëüòàòû.

Ñïîñîáû êèñëîòíîãî ðàñòâîðåíèÿ ñ äîïëàâ-

ëåíèåì íåðàñòâîðèìîãî îñòàòêà è îòäåëåíèåì

æåëåçà â âèäå ãèäðîêñèäà íåïðèìåíèìû èç-çà

òðóäîåìêîñòè, äëèòåëüíîñòè, íåîáõîäèìîñòè èñ-

ïîëüçîâàíèÿ áîëüøîãî êîëè÷åñòâà õèìè÷åñêèõ

ðåàêòèâîâ, à òàêæå âûñîêîãî ñîëåâîãî ôîíà ïîëó-

÷àåìûõ ðàñòâîðîâ. Ðàñõîæäåíèå ìåæäó ðåçóëüòà-

òàìè àíàëèçà, ïîëó÷åííûìè â ïîñëåäíèõ äâóõ

ñëó÷àÿõ ïðåâûøàåò ïðåäåë âíóòðèëàáîðàòîðíîé

ïðåöèçèîííîñòè Rë [10]. Â ñâÿçè ñ ýòèì ðàñòâîðå-

íèå íàâåñêè öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü â ñèñòåìå

HotBlock™ èëè íà ïëèòå â ïðèñóòñòâèè õëîðíîé

êèñëîòû.

Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé

ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ

ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé

0,001 – 0,01 %. Ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííîé ìåòîäè-

êè áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû ÃÑÎ ñòàëåé ÇÀÎ

ÈÑÎ ¹ 362 è SRM 179 (CØÀ). Äëÿ êîíòðîëÿ

ïðàâèëüíîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ðàññ÷è-

òûâàëè íîðìàòèâ êîíòðîëÿ âîñïðîèçâåäåíèÿ

àëþìèíèÿ ïî ôîðìóëå:
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2
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,

,
( ) ,
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ãäå U0,95(A) — ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü

[èëè õàðàêòåðèñòèêà ïîãðåøíîñòè Ä0,95(A)] àò-

òåñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÑÎ äëÿ äîâåðèòåëüíîé

âåðîÿòíîñòè 0,95; óR,ë — ñðåäíåêâàäðàòè-

÷åñêîå îòêëîíåíèå, õàðàêòåðèçóþùåå âíóòðè-

ëàáîðàòîðíóþ ïðåöèçèîííîñòü ðåçóëüòàòîâ èç-

ìåðåíèé, âû÷èñëåííîå â ñîîòâåòñòâèè ñ ÑÒÎ

20872050.ÑÌÊ.ÑÊ.09–2013 [10].

Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3.

Äàííûå ïî âîñïðîèçâåäåíèþ ìàññîâîé äîëè

àëþìèíèÿ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ íå ïðåâîñõîäÿò

íîðìàòèâà êîíòðîëÿ [10], ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò

îá óäîâëåòâîðèòåëüíîé òî÷íîñòè ðàçðàáîòàííîé

ìåòîäèêè.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â ÑÎ 362 ïðè ðàçíûõ ñïîñîáàõ ïðîáîïîäãîòîâêè

Ñïîñîá ðàñòâîðåíèÿ

ïðîáû

Ñðåäíèé ðåçóëüòàò

âîñïðîèçâåäåíèÿ

ìàññîâîé äîëè

àëþìèíèÿ, % (n = 3)

|X
max

– X
min

|

Ïðåäåë âíóòðè-

ëàáîðàòîðíîé

ïðåöèçèîííîñòè,

R
ë

(P = 0,95)

|A – X|

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ

äëÿ òî÷íîñòè,

K
ò

(P = 0,95) [10]

Ðàñòâîðåíèå

â ñèñòåìå

HotBlock™

0,0046 0,0009 0,0015 0,0006 0,0007

0,0039 0,0001

0,0037 0,0003

Ðàñòâîðåíèå

â ñèñòåìå

HotBlock™

ñ äîáàâëåíèåì HF

0,0039 0,0007 0,0015 0,0001

0,0043 0,0003

0,0046 0,0006

Ðàñòâîðåíèå

â ïðèñóòñòâèè

õëîðíîé êèñëîòû

0,0040 0,0003 0,0015 0

0,0043 0,0003

0,0042 0,0002

Ðàñòâîðåíèå

ñ äîïëàâëåíèåì

íåðàñòâîðèìîãî îñòàòêà

0,0046 0,0031 0,0018 0,0006

0,0077 0,0037

0,0059 0,0019

Ðàñòâîðåíèå

ñ îòäåëåíèåì æåëåçà

0,0036 0,0024 0,0015 0,0004

0,0032 0,0008

0,0056 0,0016



Òàêèì îáðàçîì, â ïðîöåññå âûïîëíåíèÿ äàí-

íîé ðàáîòû èññëåäîâàíû âîçìîæíîñòè ìåòîäà

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ

ñîäåðæàíèé àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ. Íàéäåíû îïòè-

ìàëüíûå îïåðàöèîííûå ïàðàìåòðû ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðîâ àëþìèíèÿ, âûáðàíû ñïîñîáû ïîäãîòîâ-

êè ïðîá ê àíàëèçó. Íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ

èññëåäîâàíèé ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà îïðåäåëå-

íèÿ àëþìèíèÿ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ óãëåðî-

äèñòûõ è íèçêîëåãèðîâàííûõ ñòàëåé. Ïîêàçàòå-

ëè òî÷íîñòè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ óäîâëåòâî-

ðÿþò íîðìàòèâíûì òðåáîâàíèÿì, ïðåäúÿâëÿå-

ìûõ ê êîíòðîëþ ïðîäóêöèè ÷åðíîé ìåòàëëóðãèè.

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü

àëþìèíèé áåç îòäåëåíèÿ èëè ìàñêèðîâàíèÿ ìàò-

ðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ, ÷òî çíà÷èòåëüíî ñîêðà-

ùàåò âðåìÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ïî ñðàâíåíèþ

ñ ïðèìåíÿåìûìè ôîòîìåòðè÷åñêèìè ìåòîäàìè.

Ïîñëå àòòåñòàöèè ìåòîäèêè ïëàíèðóåòñÿ åå ïðè-

ìåíåíèå äëÿ àòòåñòàöèè àëþìèíèÿ â êîìïëåêòå

ÑÎ ñòàëè (ðåëüñîâîé) ÓÃ126 – ÓÃ129.
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàññîâîé äîëè àëþìèíèÿ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ

Èíäåêñ ÑÎ
Àòòåñòîâàííîå

çíà÷åíèå, %

Ñðåäíèé ðåçóëüòàò

âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàññîâîé äîëè

àëþìèíèÿ, % (N = 2, n = 5)

| |A X�

Íîðìàòèâ êîíòðîëÿ äëÿ

âîñïðîèçâåäåíèÿ ìàññîâîé äîëè àëþ-

ìèíèÿ â ÑÎ, ±Ä, % [10]

SRM 179 0,0028 0,0029 0,0001 0,0005

ÃÑÎ ¹ 362 0,0040 0,0042 0,0002 0,0006

ÃÑÎ 1632-93Ï 0,0086 0,0084 0,0002 0,0010

Ïðèìå÷àíèå. Ðàñ÷åò íîðìàòèâà êîíòðîëÿ ±Ä, %, ïðîèçâåäåí áåç ó÷åòà ïîãðåøíîñòè àòòåñòàöèè ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ.




