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Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà àíàëèçà íàïëàâî÷íûõ ìàòåðèàëîâ èç ëèòûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ íà

îñíîâå êîáàëüòà ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé

ïëàçìîé (ÀÝÑ-ÈÑÏ) â ñî÷åòàíèè ñ ìèêðîâîëíîâîé àâòîêëàâíîé ïðîáîïîäãîòîâêîé. Îáî-

ñíîâàíû ñîñòàâ êèñëîòíîé ñìåñè è òåìïåðàòóðíî-âðåìåííûå ïàðàìåòðû ïðîáîïîäãîòîâ-

êè â óñëîâèÿõ ìèêðîâîëíîâîãî íàãðåâà â àâòîêëàâå, îáåñïå÷èâàþùèå êîëè÷åñòâåííîå

ïåðåâåäåíèå ïðîáû â óäîáíóþ àíàëèòè÷åñêóþ ôîðìó áåç ïîòåðü ëåòó÷èõ êîìïîíåíòîâ

äëÿ ïîñëåäóþùåãî ÀÝÑ-ÈÑÏ àíàëèçà. Ïîäîáðàíû àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè, ñâîáîäíûå

îò ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ, äëÿ îïðåäåëåíèÿ âñåõ íîðìèðóåìûõ êîìïîíåíòîâ â íàïëàâî÷-

íûõ ìàòåðèàëàõ èç ëèòûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ. Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíÿëè ñ ïðèìåíåíèåì

îáðàçöîâ íàïëàâîê èç ïðóòêîâ ñïëàâîâ Ïð-Â3Ê — ÏðÍ-Ó10ÕÊ63Â5, Ïð-Â3Ê-Ð —

ÏðÍ-Ó20ÕÊ57Â10 è ÖÍ-2 — Ý-190Ê62Õ29Â5Ñ2, ñîäåðæàùèõ ñëåäóþùèå ëåãèðóþùèå

ýëåìåíòû (% ìàññ): Co (äî 65); Cr (28,0 – 32,0); W (4,0 – 11,0); Si (1,0 – 3,0); C (1,0 – 2,0);

Ni (0,1 – 2,0); Mn (0,3 – 0,6) è Fe (äî 2,0). Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ íîðìèðóåìûõ ýëå-

ìåíòîâ ïîäòâåðæäàëè ïóòåì àíàëèçà ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ è ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ

íàâåñêè. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà àïðîáèðîâàíà ïðè àíàëèçå ïðîìûøëåííûõ îáðàçöîâ

íàïëàâîê èç ëèòûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ íà îñíîâå êîáàëüòà èññëåäîâàííûõ ìàðîê, õàðàêòå-

ðèçóåòñÿ ýêñïðåññíîñòüþ è ýêîíîìè÷íîñòüþ çà ñ÷åò ñîêðàùåíèÿ âðåìåíè àíàëèçà ïî

ñðàâíåíèþ ñ îäíîýëåìåíòíûìè ìåòîäàìè â 11 ðàç è ñíèæåíèÿ îáúåìà ïðèìåíÿåìûõ ðå-

àêòèâîâ â 12,5 ðàçà. Ñî÷åòàíèå ìíîãîýëåìåíòíîãî ìåòîäà ÀÝÑ-ÈÑÏ ñ ìèêðîâîëíîâîé

ïðîáîïîäãîòîâêîé ïîçâîëèëî ïîâûñèòü ïðåöèçèîííîñòü îïðåäåëåíèÿ Si, Cr, Mn, Fe, Ni, è

W â íàïëàâî÷íûõ ìàòåðèàëàõ èç ëèòûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ â íîðìèðóåìûõ äèàïàçîíàõ

êîíöåíòðàöèé.
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ANALYSIS OF SURFACING MATERIALS FROM CAST CARBIDE ALLOYS USING

INDUCTIVELY COUPLED PLASMA ATOMIC EMISSION SPECTROSCOPY (ICP-AES)

� Alexander V. Vyacheslavov1, Valeria V. Tsepkova1,

Anna D. Titova1, Tatiana N. Ermolaeva2

1 NRC “Kurchatov Institute” — Central Research Institute of Structural Materials “Prometey”, St. Petersburg, Russia;

e-mail: avyacheslavov@icloud.com
2 Lipetsk State Technical University, Lipetsk, Russia.

Submitted February 13, 2018.

A technique for analysis of surfacing materials (cast cobalt-based carbide alloys) using by ICP-AES in

combination with microwave autoclave sample preparation is developed. Composition of the acid mix-

ture, temperature and time parameters of the sample preparation under microwave heating in an
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autoclave are specified, thus ensuring complete quantitative transfer of the sample into a convenient

analytical form without losses of volatile components for the subsequent ICP-AES analysis. Analytic

lines of the elements free from spectral interference were chosen to determine all the rated compo-

nents in the casting materials from cast carbide alloys. Study of surfacing materials was carried out us-

ing alloys Pr-B3K-PrH-U10Kh63B5, Pr-B3K-P-PrN-U20Kh57B10 and TsN-2-E-190K62X29B5C2,

containing the alloying elements (% wt.): Co (up to 65); Cr (28.0 – 32.0); W (4.0 – 11.0); Si (1.0 to 3.0);

C (1.0 – 2.0); Ni (0.1 – 2.0); Mn (0.3 – 0.6) and Fe (up to 2.0). The correctness of determining rated ele-

ment was confirmed in analysis of standard samples using sample weight variation. The developed

technique was tested on industrial prototypes of surfacing materials made of cobalt-based cast carbide

alloys of tested grades. The method is rapid (11-fold reduction in the time of analysis) and reagent-sav-

ing (by 12.5 times) procedure compared to single-element methods by 11 times and reduction of the

volume of applied reagents. Combination of the multielement ICP-AES method with microwave sam-

ple preparation provides an increase in the accuracy of Si, Cr, Mn, Fe, Ni, and W determination in sur-

facing materials of cast carbide alloys within a range of rated concentrations.

Keywords: surfacing materials from cast carbide alloys; microwave sample preparation; ICP-AES.

Íàïëàâî÷íûå ìàòåðèàëû (ÍÌ) èñïîëüçóþò äëÿ

ïîâûøåíèÿ ñðîêà ñëóæáû äåòàëåé ìàøèí è ìåõà-

íèçìîâ â êà÷åñòâå ïîêðûòèé ðàáî÷èõ ïîâåðõ-

íîñòåé â öåëÿõ ïðèäàíèÿ ýòèì ïîâåðõíîñòÿì

îïðåäåëåííûõ çàðàíåå çàäàííûõ ñâîéñòâ, îò-

ëè÷íûõ îò ñâîéñòâ ìàòåðèàëà äåòàëåé [1]. Ñòåë-

ëèòû — ëèòûå ñïëàâû íà îñíîâå êîáàëüòà,

âîëüôðàìà è õðîìà ñ äîáàâêàìè óãëåðîäà, êðåì-

íèÿ è ìàðãàíöà — îòëè÷àþòñÿ õîðîøåé èçíîñî-

ñòîéêîñòüþ, ïðî÷íîñòüþ, ïëàñòè÷íîñòüþ, æàðî-

ñòîéêîñòüþ è êîððîçèîííîé óñòîé÷èâîñòüþ. ÍÌ

èç ñòåëëèòîâ ïîëó÷àþò ïóòåì äóãîâîé èëè ãàçî-

âîé íàïëàâêè ñ ïîìîùüþ ñïåöèàëüíûõ ýëåêòðî-

äîâ äëÿ ñîçäàíèÿ ýðîçèîííî ñòîéêèõ óïëîòíè-

òåëüíûõ ïîâåðõíîñòåé àðìàòóð äëÿ êîòëîâ, òðó-

áîïðîâîäîâ, íåôòåàïïàðàòóðû, êîòîðûå ðàáîòà-

þò ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ è â àãðåññèâíûõ

ñðåäàõ, à òàêæå â óñëîâèÿõ âîçäåéñòâèÿ àáðàçèâ-

íîãî èçíîñà, óäàðíûõ íàãðóçîê è êîððîçèè [2].

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ âûïóñêàåìûõ îòå÷åñòâåí-

íîé ïðîìûøëåííîñòüþ ñòåëëèòîâ ñòðîãî ðåãëà-

ìåíòèðîâàí ÃÎÑÒ [3, 4] (òàáë. 1). Âûñîêàÿ èçíî-

ñî- è êîððîçèîííàÿ ñòîéêîñòü ÍÌ îáåñïå÷èâàåòñÿ

ïðèñóòñòâèåì â ñòåëëèòàõ êîáàëüòà, õðîìà, âàíà-

äèÿ, êðåìíèÿ è óãëåðîäà: Co îáðàçóåò òâåðäûå

ðàñòâîðû è îïðåäåëÿåò ïðî÷íîñòü è ïëàñòè÷-

íîñòü, êàðáèäû Cr è W ïîâûøàþò òâåðäîñòü è èç-

íîñîñòîéêîñòü, Si îáåñïå÷èâàåò êîððîçèåñòîé-

êîñòü è æàðîñòîéêîñòü. Ýòî îñëîæíÿåò ïðîöåññ

ïåðåâîäà ïðîáû â ðàñòâîð: íåîáõîäèìû æåñòêèå

óñëîâèÿ (âûñîêèå òåìïåðàòóðû íàãðåâà, ïðèìå-

íåíèå êîíöåíòðèðîâàííûõ êèñëîò äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ îòäåëüíûõ àíàëèòîâ, äîñïåêàíèå), ÷òî ñêàçû-

âàåòñÿ íà òðóäîåìêîñòè è äëèòåëüíîñòè âñåãî

àíàëèçà.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îñíîâó àíàëèòè÷åñêîãî

êîíòðîëÿ ñîñòàâà ÍÌ èç ëèòûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ

ñîñòàâëÿþò òðóäîåìêèå îäíîýëåìåíòíûå ìåòîäû

àíàëèçà (ãðàâèìåòðèÿ, òèòðèìåòðèÿ è ñïåêòðî-

ôîòîìåòðèÿ) [5 – 10], êîòîðûå ïðåäïîëàãàþò ïðî-

öåäóðû ìíîãîêðàòíîãî óïàðèâàíèÿ, îòäåëåíèÿ

èëè ìàñêèðîâàíèÿ ìàòðè÷íûõ êîìïîíåíòîâ è â

íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ — äîñïåêàíèÿ íåðàñòâîðè-

ìûõ îñòàòêîâ ïîñëå ðàñòâîðåíèÿ ïðîáû.

Â òî æå âðåìÿ äëÿ ìíîãîýëåìåíòíîãî àíàëèçà

ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ âñå áîëüøóþ ïîïóëÿðíîñòü

ïðèîáðåòàåò ìåòîä àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé, õàðàê-

òåðèçóþùèéñÿ øèðîêèì äèàïàçîíîì îïðåäåëÿå-

ìûõ êîíöåíòðàöèé, ýêñïðåññíîñòüþ, âûñîêèìè

ìåòðîëîãè÷åñêèìè ïîêàçàòåëÿìè è ïîçâîëÿþùèé

ïðîâîäèòü ãðàäóèðîâêó ïî ñòàíäàðòíûì ðàñòâî-

ðàì, ñîñòàâ êîòîðûõ ìîæíî ìàêñèìàëüíî ïðèáëè-

çèòü ê ñîñòàâó àíàëèçèðóåìîé ïðîáû. Ïîñêîëüêó

â ïðîöåññå ïåðåâîäà ïðîá ÍÌ â ðàñòâîð âîçìîæ-

íû ïîòåðè îïðåäåëÿåìûõ êîìïîíåíòîâ â âèäå ëå-

òó÷èõ ñîåäèíåíèé, â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàèáîëåå

ïåðñïåêòèâíûì ñïîñîáîì ïðîáîïîäãîòîâêè ÿâëÿ-

åòñÿ ðàñòâîðåíèå ïðîá â àâòîêëàâàõ ñ íàãðåâîì â

ìèêðîâîëíîâîì ïîëå ñ èñïîëüçîâàíèåì êèñëîò-

íûõ ðåàêöèîííûõ ñìåñåé [11 – 12].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà

ìåòîäèêè îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ Si, Cr,

Mn, Fe, Ni è W â ÍÌ èç ñòåëëèòîâ (íà ïðèìåðå

íàïëàâîê èç ñïëàâà Ïð-Â3Ê — ÏðÍ-Ó10ÕÊ63Â5,

Ïð-Â3Ê-Ð — ÏðÍ-Ó20ÕÊ57Â10 è ÖÍ-2 —

6 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 6

Òàáëèöà 1. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ïðóòêîâ äëÿ íàïëàâêè èç ñòåëëèòîâ

Ìàðêà
Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

Co C Cr Si Mn Ni W Sb Fe

Ïð-Â3Ê 60,0 – 65,0 1,0 – 1,3 28,0 – 32,0 2,0 – 2,7 — 0,5 – 2,0 4,0 – 5,0 — <2,0

Ïð-Â3Ê-Ð 55,0 – 59,0 1,6 – 2,0 28,0 – 32,0 1,2 – 1,5 0,3 – 0,6 0,1 – 2,0 7,0 – 11,0 0,02 – 0,1 <3,0

ÖÍ-2 59,0 – 65,0 1,6 – 2,2 26,0 – 32,0 1,5 – 2,6 — — 4,0 – 5,0 — —



Ý-190Ê62Õ29Â5Ñ2) ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ â ñî÷åòà-

íèè ñ ìèêðîâîëíîâîé ïðîáîïîäãîòîâêîé â àâòî-

êëàâàõ ïðè ïîâûøåííûõ òåìïåðàòóðàõ è äàâëå-

íèè, ïîçâîëÿþùåé èñêëþ÷èòü ïîòåðè ëåòó÷èõ

êîìïîíåíòîâ è ïîâûñèòü ïðåöèçèîííîñòü, ýêñ-

ïðåññíîñòü è ýêîíîìè÷íîñòü àíàëèçà.

Äëÿ ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè îïðåäåëåíèÿ

íîðìèðóåìûõ ýëåìåíòîâ ïðèìåíÿëè ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ÑÎ)

ñïëàâà íà îñíîâå êîáàëüòà, áëèçêîãî ïî ñîñòàâó

ê èññëåäóåìûì: 119XST3, 14937, 14942, 12672,

12667.

Äëÿ ðàñòâîðåíèÿ àíàëèçèðóåìûõ îáðàçöîâ

ïðèìåíÿëè àçîòíóþ, ïëàâèêîâóþ è ñîëÿíóþ êèñ-

ëîòû êâàëèôèêàöèè îñ÷, òàêæå â ðàáîòå èñïîëü-

çîâàëè ðàñòâîð èîíîâ êðåìíèÿ (ÃÑÎ 9729–2010),

ìåòàëëè÷åñêèå õðîì, ìàðãàíåö, æåëåçî, íèêåëü è

âîëüôðàì (>99,95 % ìàññ.). Ìèêðîâîëíîâóþ ïðî-

áîïîäãîòîâêó îñóùåñòâëÿëè â ñèñòåìå Speedwave

FOUR (Berghof Products, Ãåðìàíèÿ) ñ àâòîêëàâà-

ìè òèïà DAP-100 èç ôòîðîïëàñòà TFM ñ âíóòðåí-

íèì îáúåìîì 100 ìë è ðàáî÷èì äàâëåíèåì äî

30 àòì. Òåìïåðàòóðó ðàçëîæåíèÿ (â äèàïàçîíå

50 – 220 °C) êîíòðîëèðîâàëè ñ ïîìîùüþ áåñêîí-

òàêòíîãî ÈÊ-äàò÷èêà. Íàâåñêó ïðîáû ÍÌ (0,1 ã)

ïîìåùàëè âî ôòîðîïëàñòîâûé àâòîêëàâ, äîáàâ-

ëÿëè ðåàãåíòû äëÿ ðàçëîæåíèÿ ïðîáû, ãåðìåòè-

çèðîâàëè àâòîêëàâ ïðåäîõðàíèòåëüíîé ìåìáðà-

íîé, çàêðûâàëè êðûøêó è ïîìåùàëè â ìèêðîâîë-

íîâóþ ñèñòåìó.

Îïðåäåëåíèå ýëåìåíòîâ ïðîâîäèëè ñ ïîìî-

ùüþ ñïåêòðîìåòðà Optima 7300 DV (PerkinElmer,

ÑØÀ), äëÿ àíàëèçà áûëè âûáðàíû ñòàíäàðò-

íûå óñëîâèÿ ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà: ìîùíîñòü

ïëàçìû — 1300 Âò; ÷àñòîòà ïëàçìåííîãî ãåíåðà-

òîðà — 40,68 ÌÃö; ïëàçìîîáðàçóþùèé ïîòîê àð-

ãîíà — 15 ë/ìèí; âñïîìîãàòåëüíûé ïîòîê àðãî-

íà — 0,2 ë/ìèí; ðàñïûëÿþùèé ïîòîê àðãîíà —

0,8 ë/ìèí; ñêîðîñòü ðàñõîäà ðàñòâîðà ïðîáû íà

ïåðèñòàëüòè÷åñêîì íàñîñå — 1,5 ìë/ìèí; íàáëþ-

äåíèå ïëàçìû — ðàäèàëüíîå; âðåìÿ èíòåãðàöèè

ñèãíàëà — àâòîðåæèì (îò 0,1 äî 20 ñ); êîëè÷åñòâî

ïîâòîðåíèé ñ÷èòûâàíèÿ — 3; ìåòîä îïðåäåëåíèÿ

èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè — ïëîùàäü

ïèêà ïî òðåì òî÷êàì; ðåæèì ñïåêòðàëüíîãî ðàç-

ðåøåíèÿ — âûñîêîå. Èñïîëüçîâàëè ðàñïû-

ëèòåëüíóþ êàìåðó Ñêîòòà èç ïîëèìåðíîãî ìàòå-

ðèàëà, óñòîé÷èâîãî ê âîçäåéñòâèþ HF, â ñî÷åòà-

íèè ñ ïîïåðå÷íîïîòîêîâûì ðàñïûëèòåëåì òèïà

GemTips™.

Ïðè âûáîðå óñëîâèé ïðîáîïîäãîòîâêè âàðüè-

ðîâàëè êà÷åñòâåííûé è êîëè÷åñòâåííûé ñîñòàâ

ðåàêöèîííîé ñìåñè äëÿ ðàñòâîðåíèÿ ïðîáû ÍÌ è

òåìïåðàòóðíî-âðåìåííîé ðåæèì íàãðåâà â ìèê-

ðîâîëíîâîì ïîëå.

ÃÎÑÒ ðåãëàìåíòèðóþò èñïîëüçîâàíèå ñëå-

äóþùèõ êèñëîò äëÿ èíäèâèäóàëüíîãî îïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â ÍÌ: HCl, H2SO4, HF, HNO3 è

H3PO4. Ó÷èòûâàÿ ïðèñóòñòâèå â ïðîáå ÍÌ èç

ñòåëëèòîâ òðóäíîðàñòâîðèìûõ ñîåäèíåíèé, äëÿ

ðàñòâîðåíèÿ ïðîá ïåðåä ìíîãîýëåìåíòíûì àíà-

ëèçîì ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ áûëî íåîáõîäèìî îáîñ-

íîâàòü ñîñòàâ ðåàêöèîííîé ñìåñè, îáåñïå÷èâà-

þùèé êîëè÷åñòâåííîå ïåðåâåäåíèå â óäîáíóþ

àíàëèòè÷åñêóþ ôîðìó âñåõ ñîåäèíåíèé, âõîäÿ-

ùèõ â ñîñòàâ îáðàçöà. Äëÿ ðàñòâîðåíèÿ òðóäíî-

ðàñòâîðèìûõ êàðáèäîâ è ñèëèöèäîâ õðîìà è

âîëüôðàìà â ñîñòàâ ðåàêöèîííîé ñìåñè [13] áûëî

ðåêîìåíäîâàíî âêëþ÷àòü ñëåäóþùèå êèñëîòû:

HF, HNO3 è HCl. Ïðèñóòñòâèå â ñìåñè HF ñâÿçà-

íî ñ åå ñïîñîáíîñòüþ â ïðèñóòñòâèè îêèñëèòåëÿ

îáåñïå÷èâàòü ïåðåâåäåíèå â ðàñòâîð êàðáèäîâ

è ñèëèöèäîâ Cr è W è óäåðæèâàòü â ðàñòâîðå

âîëüôðàì çà ñ÷åò ðåàêöèé êîìïëåêñîîáðàçîâà-

íèÿ, ïðåäóïðåæäàÿ âûïàäåíèå â îñàäîê âîëüôðà-

ìîâîé êèñëîòû; HNO3 õîðîøî ðàñòâîðÿåò Mn, Fe,

Co è Ni, à HCl — Cr.

Âûáîð ñîñòàâà ðåàêöèîííîé ñìåñè è òåìïåðà-

òóðíî-âðåìåííîãî ðåæèìà, îáåñïå÷èâàþùèõ ïîë-

íîå ðàçëîæåíèå èññëåäóåìûõ ïðîá ÍÌ, îñóùå-

ñòâëÿëè ýêñïåðèìåíòàëüíî ïðè íåïðåðûâíîì íà-

ãðåâå äî òåìïåðàòóð 140, 170 è 220 °C, ïîëíîòó

ðàçëîæåíèÿ êîíòðîëèðîâàëè âèçóàëüíî.

Ïîëíîå ïåðåâåäåíèå ïðîá â ðàñòâîð íàáëþäà-

ëè â ïðèñóòñòâèè 5 ìë HCl (ñ = 1,19 ã/ìë), 1 ìë

HNO3 (ñ = 1,41 ã/ìë) è 0,5 ìë HF (ñ = 1,15 ã/ìë)

ïðè íàãðåâå äî 220 °C, ÷òî îáúÿñíÿåòñÿ ïðèñóò-

ñòâèåì â ïðîáàõ áîëüøîãî êîëè÷åñòâà êàðáèäîâ

è ñèëèöèäîâ òóãîïëàâêèõ ìåòàëëîâ. Èñïîëüçî-

âàíèå àâòîêëàâîâ â êà÷åñòâå ðåàêöèîííûõ ñîñó-

äîâ ïðåäîòâðàùàåò ïîòåðþ ëåòó÷èõ êîìïîíåíòîâ

ïðîáû, òàêèõ êàê êðåìíèé, ïðè èñïîëüçîâàíèè

HF.

Ïðè íåïðåðûâíîì íàãðåâå ðåàêöèîííîé ñìå-

ñè, ñîäåðæàùåé ëåòó÷èå êèñëîòû â ñî÷åòàíèè ñ

îêèñëèòåëåì, âîçìîæíî ðåçêîå óâåëè÷åíèå äàâëå-

íèÿ â àâòîêëàâå èç-çà ïðîòåêàíèÿ ýêçîòåðìè÷å-

ñêèõ ðåàêöèé, ñâÿçàííûõ ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì

óãëåðîäà â ïðîáå. Ýòî ïðèâîäèò ê äîïîëíèòåëüíî-

ìó «ñàìîðàçîãðåâó» âíóòðåííåãî îáúåìà àâòîêëà-

âà, ÷òî ìîæåò áûòü ïðè÷èíîé åãî ðàçãåðìåòèçà-

öèè è ïîòåðè ëåòó÷èõ êîìïîíåíòîâ, à òàêæå ÷àñ-

òè ïðîáû. Èçáåæàòü âñêðûòèÿ àâòîêëàâà âîçìîæ-

íî ïðè óìåíüøåíèè ñêîðîñòè íàãðåâà, ÷òî çàìåä-

ëÿåò ïðîöåññ ïåðåâîäà ïðîáû â ðàñòâîð, èëè

ïóòåì ñòóïåí÷àòîãî ïîäâîäà ìèêðîâîëíîé ýíåð-

ãèè ñ òåðìîñòàòèðîâàíèåì ðåàêöèîííîé ñìåñè â

òå÷åíèå ôèêñèðîâàííîãî ïðîìåæóòêà âðåìåíè.

Äëÿ ñîêðàùåíèÿ âðåìåíè ïðîáîïîäãîòîâêè áûëî

ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü òðåõñòóïåí÷àòûé íà-

ãðåâ ðåàêöèîííîé ñìåñè âìåñòî ìîíîòîííîãî íà-

áîðà òåìïåðàòóðû äî 220 °C ñ ïðîìåæóòî÷íûìè

ýòàïàìè ñòàáèëèçàöèè òåìïåðàòóðû â àâòîêëà-
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âàõ â òå÷åíèå 2 ìèí (òàáë. 2): äî 140 °C ñî ñêîðî-

ñòüþ 70 °C/ìèí, äî 170 °C ñî ñêîðîñòüþ 15 °C/ìèí

è äî 220 °C ñî ñêîðîñòüþ 50 °C/ìèí è òåðìîñòàòè-

ðîâàíèè ïðè çàêëþ÷èòåëüíîé òåìïåðàòóðå â òå-

÷åíèå 15 ìèí. Îáùåå âðåìÿ ðàçëîæåíèÿ ïðîá ñî-

ñòàâëÿëî 24 ìèí.

Ïðè ïîñòðîåíèè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòå-

ðèñòèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ âñåõ íîðìèðóåìûõ ýëå-

ìåíòîâ (Si, Cr, Mn, Fe, Ni è W) â ÍÌ èçìåðÿëè

èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé â 5 – 6

ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðàõ, ñîäåðæàùèõ Si, Cr, Mn,

Fe, Ni è W, ïðèãîòîâëåííûõ èç îäíîýëåìåíòíûõ

ðàñòâîðîâ ñ êîíöåíòðàöèåé 1000 ìêã/ñì3, êîòî-

ðûå ïîëó÷àëè ïóòåì ðàñòâîðåíèÿ íàâåñîê ÷èñòûõ

ìåòàëëîâ â êèñëîòàõ è ôòîðñèëèêàòà íàòðèÿ â

äåèîíèðîâàííîé âîäå (ÃÑÎ 9729–2010). Êðîìå

òîãî, ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû â êà÷åñòâå ôîíà ñî-

äåðæàëè êîáàëüò íà óðîâíå 500 ìêã/ñì3 è êèñëî-

òû, èñïîëüçóåìûå äëÿ ðàñòâîðåíèÿ ïðîá.

Îñíîâíûìè ôàêòîðàìè ïðè âûáîðå àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé áûëè äîñòàòî÷íàÿ ÷óâñòâèòåëü-

íîñòü è îòñóòñòâèå çíà÷èìûõ ñïåêòðàëüíûõ ïî-

ìåõ, êîòîðûå âûÿâëÿëè â ðåçóëüòàòå àíàëèçà ìî-

äåëüíûõ âîäíûõ ðàñòâîðîâ, ñîäåðæàùèõ ìèíè-

ìàëüíóþ êîíöåíòðàöèþ àíàëèòà è ìàêñèìàëü-

íóþ êîíöåíòðàöèþ ìàòðè÷íûõ è ëåãèðóþùèõ

ýëåìåíòîâ. Àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ýëåìåíòîâ, âû-

áðàííûå íà îñíîâå ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ [14, 15]

è áàçû äàííûõ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ ñïåê-

òðîìåòðà, ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà ïðîá ÍÌ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ òðåáîâà-

ëîñü âûÿâèòü èñòî÷íèêè ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ è

ó÷åñòü ñâÿçàííûå ñ ýòèì âîçìîæíûå îøèáêè

îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ. ×òîáû îöåíèòü ìåøà-

þùåå âëèÿíèå ýëåìåíòîâ ìàòðèöû íà àíàëèòè-

÷åñêèå ñèãíàëû ìèêðîëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ,

àíàëèçèðîâàëè îäíîýëåìåíòíûå ðàñòâîðû, ñî-

äåðæàùèå 500 ìêã/ñì3 êîáàëüòà, 300 ìêã/ñì3 õðî-

ìà, 100 ìêã/ñì3 âîëüôðàìà è 0,5; 1,0 è 5,0 ìêã/ñì3

àíàëèòà. Òàê, ïðè îïðåäåëåíèè Si ïî ëè-

íèè 288,158 íì âëèÿíèå ëèíèé W 288,161 íì è

Co 288,158 íì íà ðåçóëüòàò àíàëèçà îêàçàëîñü

íåçíà÷èòåëüíûì èç-çà ìàëîé èíòåíñèâíîñòè

ïîñëåäíèõ, ïðè îïðåäåëåíèè Mn ïî ëèíèè

293,305 íì íà ðåçóëüòàò íå îêàçûâàåò âëèÿíèÿ

ëèíèÿ W 293,298 íì, ïðè îïðåäåëåíèè áîëåå

1 ìêã/ñì3 Ni ïî ëèíèè 231,604 íì âëèÿíèå ëèíèè

Co 231,616 íì ñòàíîâèòñÿ íåçíà÷èìûì.

Äëÿ ïîâûøåíèÿ ïðåöèçèîííîñòè èçìåðåíèÿ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ïðè îïðåäåëåíèè ëåãè-

ðóþùèõ õðîìà è âîëüôðàìà ïðèìåíÿëè ìåòîä

âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà èñïîëüçîâàëè Sc 424,683 íì. Â ðåçóëü-

òàòå çà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë ïðèíèìàëè îò-

íîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé ëèíèé àíàëèòà è âíó-

òðåííåãî ñòàíäàðòà: Iîòí = Iýëåìåíòà/Iâí.ñòàíäàðò.

Èñïîëüçîâàíèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ïðè îïðå-

äåëåíèè õðîìà è âîëüôðàìà â ÑÎ ïîçâîëèëî â

ñðåäíåì ñíèçèòü îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îò-
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Òàáëèöà 2. Óñëîâèÿ ìèêðîâîëíîâîé ïðîáîïîäãîòîâêè ÍÌ

Ïàðàìåòð
Øàã

1 2 3

Òåìïåðàòóðà, °C 140 170 220

Äàâëåíèå, àòì 35 35 35

Ìîùíîñòü, % 80 80 90

Âðåìÿ íàãðåâà äî çàäàííîé òåìïåðàòóðû, ìèí 2 2 1

Âðåìÿ òåðìîñòàòèðîâàíèÿ, ìèí 2 2 15

Òàáëèöà 3. Óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ Si, Cr, Mn, Fe, Ni, W â ÍÌ ìåòîäîì ÀÝÑ-ÈÑÏ

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Äëèíà âîëíû

àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè, íì

Âîçìîæíûå ìåøàþùèå

ñïåêòðàëüíûå ëèíèè, íì

Óãëîâîé êîýôôè-

öèåíò ãðàäóèðîâî÷-

íîé ôóíêöèè, b

Êîýôôèöèåíò

êîððåëÿöèè, r

Ëèíåéíûé äèíà-

ìè÷åñêèé äèàïà-

çîí, % ìàññ.

Îïðåäåëåíèå ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ, Iîòí = bC, ôàêòîð ðàçáàâëåíèÿ 1:10 000

Cr 206,158 — 509,6 0,999 15,0 – 40,0

W 207,923 — 97,77 0,999 1,0 – 15,0

Îïðåäåëåíèå ìèêðîëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ, I = bC, ôàêòîð ðàçáàâëåíèÿ 1:1000

Si 228,158 W 288,161; Co 288,158 403 0,999 0,05 – 5,0

Fe 259,939 — 3945 0,999 0,05 – 5,0

Ni 231,604 Co 231,616 834 0,999 0,1 – 5,0

Mn 293,305 W 293,298 3914 0,999 0,05 – 2,0



êëîíåíèå ñ 0,015 äî 0,006 è ñ 0,015 äî 0,009 ñîîò-

âåòñòâåííî.

Îáðàáîòêó ñïåêòðîâ, ãðàäóèðîâêó, ó÷åò ôîíà

è êîððåêòèðîâêó ñèãíàëà ñ ó÷åòîì èñïîëüçîâàíèÿ

ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà îñóùåñòâëÿëè ñ

ïðèìåíåíèåì ïðîãðàììíîãî ïàêåòà WinLab32.

Ýêñïåðèìåíòàëüíî óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè

îïðåäåëåíèè Cr è W çàâèñèìîñòü àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà îò êîíöåíòðàöèè ñòàíîâèòñÿ ëèíåéíîé

ïðè ðàçáàâëåíèè 1:10 000 (r > 0,999), äëÿ Si, Mn,

Fe è Ni — ïðè ðàçáàâëåíèè 1:1000 (r > 0,999) (ñì.

òàáë. 2). Ñòàòèñòè÷åñêèìè ìåòîäàìè ïîäòâåðæäå-

íà íåçíà÷èìîñòü ïàðàìåòðà a â óðàâíåíèÿõ ãðà-

äóèðîâî÷íûõ ôóíêöèé äëÿ îïðåäåëåíèÿ Si, Cr,

Mn, Fe, Ni è W.
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ÑÎ ëèòûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ íà îñíîâå êîáàëüòà (n = 5; P = 0,95)

Îïðåäåëÿåìûé ýëåìåíò ÑÎ
Ñîäåðæàíèå, % ìàññ.

s
r

Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî

Cr 119xST3 29,80 30,28 ± 0,22 0,006

14937 25,17 24,93 ± 0,65 0,021

14942 30,05 30,13 ± 0,07 0,002

12672 20,60 20,60 ± 0,20 0,008

12667 21,10 21,26 ± 0,20 0,007

W 119xST3 12,10 12,12 ± 0,12 0,008

14937 2,84 2,84 ± 0,03 0,009

14942 1,30 1,38 ± 0,02 0,012

12672 9,14 9,20 ± 0,15 0,012

12667 10,23 10,27 ± 0,13 0,009

Ni 119xST3 2,55 2,48 ± 0,05 0,015

14937 2,88 2,88 ± 0,06 0,016

14942 0,54 0,51 ± 0,01 0,022

12672 0,92 0,92 ± 0,02 0,015

12667 0,60 0,59 ± 0,01 0,008

Fe 119xST3 3,10 3,26 ± 0,05 0,013

14937 2,28 2,38 ± 0,06 0,020

14942 0,69 0,73 ± 0,02 0,027

12672 1,58 1,53 ± 0,04 0,019

12667 1,10 1,08 ± 0,01 0,004

Si 119xST3 0,79 0,79 ± 0,03 0,032

14937 1,18 1,18 ± 0,06 0,047

14942 0,75 0,78 ± 0,02 0,017

12672 0,47 0,50 ± 0,02 0,039

12667 0,67 0,68 ± 0,02 0,026

Mn 119xST3 1,09 1,12 ± 0,02 0,011

14937 0,47 0,44 ± 0,01 0,019

14942 0,64 0,64 ± 0,04 0,018

12672 0,60 0,60 ± 0,01 0,019

12667 0,50 0,46 ± 0,01 0,019

Òàáëèöà 5. Ñðàâíèòåëüíûå äàííûå î ðàñõîäå ðåàãåíòîâ è ïðîäîëæèòåëüíîñòè àíàëèçà ïî ðàçðàáîòàííîé è ñòàíäàðò-

íûì ìåòîäèêàì (ïðè àíàëèçå îäíîé ïðîáû)

Ðàñõîä ðåàãåíòîâ, ìë Ñóììàðíîå

âðåìÿ

àíàëèçà, ÷
HNO3 HCl HF H2SO4 H3PO4 HClO4 Ñóììàðíûé îáúåì

Ñòàíäàðòíûå ìåòîäèêè 5 25 5 31 5 10 81 12,3

Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà 5 1 0,5 — — — 6,5 1,1



Ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðîâå-

ðÿëè ïóòåì àíàëèçà ÑÎ (òàáë. 4), à òàêæå ìåòî-

äîì âàðüèðîâàíèÿ íàâåñêè ÍÌ.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà àíà-

ëèçà ÍÌ èç ñòåëëèòîâ (íà ïðèìåðå íàïëàâîê èç

ñïëàâîâ Ïð-Â3Ê, Ïð-Â3Ê-Ð è ÖÍ-2) ìåòîäîì

ÀÝÑ-ÈÑÏ ïîñëå ðàçëîæåíèÿ ïðîá â àâòîêëàâàõ ñ

íàãðåâîì â ìèêðîâîëíîâîì ïîëå ïðè ïîâûøåí-

íûõ òåìïåðàòóðàõ è äàâëåíèè õàðàêòåðèçóåòñÿ

õîðîøèìè ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðèñòèêàìè,

ýêñïðåññíîñòüþ è ýêîíîìè÷íîñòüþ àíàëèçà çà

ñ÷åò ñîêðàùåíèÿ âðåìåíè àíàëèçà ïî ñðàâíåíèþ

ñ îäíîýëåìåíòíûìè ìåòîäàìè â 11 ðàç è ñíè-

æåíèåì îáúåìà ïðèìåíÿåìûõ ðåàêòèâîâ â 12,5

ðàç (òàáë. 5). Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà àïðîáèðî-

âàíà ïðè àíàëèçå ïðîìûøëåííûõ îáðàçöîâ ÍÌ

èç ñòåëëèòîâ èññëåäîâàííûõ ìàðîê è ìîæåò áûòü

ðåêîìåíäîâàíà äëÿ îïðåäåëåíèÿ Si, Cr, Mn, Fe, Ni

è W â ÍÌ èç ëèòûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ íà îñíî-

âå êîáàëüòà â íîðìèðóåìûõ äèàïàçîíàõ êîí-

öåíòðàöèé.

Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû íà îáîðóäîâàíèè

Öåíòðà êîëëåêòèâíîãî ïîëüçîâàíèÿ íàó÷íûì

îáîðóäîâàíèåì «Ñîñòàâ, ñòðóêòóðà è ñâîéñòâà

êîíñòðóêöèîííûõ è ôóíêöèîíàëüíûõ ìàòåðèà-

ëîâ» ÍÈÖ «Êóð÷àòîâñêèé èíñòèòóò» —

ÖÍÈÈ ÊÌ «Ïðîìåòåé».

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Ïàíîâ Â. Ñ., ×óâèëèí À. Ì., Ôàëüêîâñêèé Â. À. Òåõíî-

ëîãèÿ è ñâîéñòâà ñïå÷åííûõ òâåðäûõ ñïëàâîâ è èçäåëèé èõ

íèõ: ó÷åá. ïîñîáèå äëÿ âóçîâ. — Ì.: ÌÈÑÈÑ, 2004. Ñ. 7, 8, 14,

15.

2. Øååíêî È. Í., Îðåøêèí Â. Ä., Ðåïêèí Þ. Ä. Ñîâðåìåí-

íûå íàïëàâî÷íûå ìàòåðèàëû. — Êèåâ: Íàóêîâà äóìêà, 1970.

Ñ. 100.

3. ÃÎÑÒ 21449–75. Ïðóòêè äëÿ íàïëàâêè. Òåõíè÷åñêèå óñëî-

âèÿ. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 1994. — 9 ñ.

4. ÃÎÑÒ 10051–75. Ýëåêòðîäû ïîêðûòûå ìåòàëëè÷åñêèå äëÿ

ðó÷íîé äóãîâîé íàïëàâêè ïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ ñ îñîáûìè

ñâîéñòâàìè. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 2003. — 6 ñ.

5. ÃÎÑÒ 11930.3–79. Ìàòåðèàëû íàïëàâî÷íûå. Ìåòîä îïðåäå-

ëåíèÿ êðåìíèÿ. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 2011. — 3 ñ.

6. ÃÎÑÒ 11930.4–79. Ìàòåðèàëû íàïëàâî÷íûå. Ìåòîä îïðåäå-

ëåíèÿ õðîìà. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 2011. — 2 ñ.

7. ÃÎÑÒ 11930.5–79. — Ìàòåðèàëû íàïëàâî÷íûå. Ìåòîäû

îïðåäåëåíèÿ ìàðãàíöà. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 2011. —

3 ñ.

8. ÃÎÑÒ 11930.6–79. Ìàòåðèàëû íàïëàâî÷íûå. Ìåòîäû îïðåäå-

ëåíèÿ íèêåëÿ. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 2011. — 3 ñ.

9. ÃÎÑÒ 11930.7–79. Ìàòåðèàëû íàïëàâî÷íûå. Ìåòîäû îïðåäå-

ëåíèÿ æåëåçà. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 2011. — 3 ñ.

10. ÃÎÑÒ 11930.10–79. Ìàòåðèàëû íàïëàâî÷íûå. Ìåòîä îïðåäå-

ëåíèÿ âîëüôðàìà. — Ì.: Èçä-âî ñòàíäàðòîâ, 2011. — 2 ñ.

11. Êóáðàêîâà È. Â., Òîðîï÷åíîâà Å. Ñ. Ìèêðîâîëíîâûé íà-

ãðåâ êàê ñðåäñòâî ïîâûøåíèÿ ýôôåêòèâíîñòè àíàëèòè÷å-

ñêèõ îïåðàöèé / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ. Äèàãíîñòèêà ìàòå-

ðèàëîâ. 2007. Ò. 73. ¹ 5. Ñ. 3 – 14.

12. Òîðìûøåâà Å. À., Ñìèðíîâà Å. Â., Åðìîëàåâà Ò. Í.

Ìèêðîâîëíîâàÿ ïðîáîïîäãîòîâêà íàïëàâî÷íûõ ìàòåðèàëîâ

äëÿ àíàëèçà ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè ñ

èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé / Çàâîäñêàÿ ëàáîðàòîðèÿ.

Äèàãíîñòèêà ìàòåðèàëîâ. 2010. Ò. 76. ¹ 10. Ñ. 10 – 13.

13. Áîê Ð. Ìåòîäû ðàçëîæåíèÿ â àíàëèòè÷åñêîé õèìèè / Ïåð. ñ

àíãë. — Ì.: Õèìèÿ, 1984. — 380 ñ.

14. Sansonetti J. E., Martin W. C. Handbook of Basic Atomic

Spectroscopic Data / J. Phys. Chem. Ref. Data. 2005. Vol. 34.

N 4. P. 1559 – 2259.

15. Çàéäåëü À. Í., Ïðîêîôüåâ Â. Ê., Ðàéñêèé Ñ. Ì. è äð.

Òàáëèöû ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé. — Ì.: Íàóêà, 1977.

Ñ. 649 – 656.

REFERENCES

1. Panov V. S., Chuvilin A. M., Fal’kovskii V. A. Technology

and properties of sintered hard alloys and products from them.

Textbook for high schools. — Moscow: MISIS, 2004. P. 7, 8, 14,

15 [in Russian].

2. Sheenko I. N., Oreshkin V. D., Repkin Yu. D. Modern sur-

facing materials. — Kiev: Naukova dumka, 1970. P. 100 [in Rus-

sian].

3. RF State Standard GOST 21449–75. Rods for welding de-

posit. — Moscow: Izd. standartov, 1994. — 9 p. [in Russian].

4. RF State Standard GOST 10051–75. Metal covered electrodes

for manual arc surfacing of upper layers with special proper-

ties. Types. — Moscow: Izd. standartov, 2003. — 6 p. [in Rus-

sian].

5. RF State Standard GOST 11930.3–79. Hard-facing materials.

Method of silicon determination. — Moscow: Izd. standartov,

2011. — 3 p. [in Russian].

6. RF State Standard GOST 11930.4–79. Hard-facing materials.

Method of chromium determination. — Moscow: Izd.

standartov, 2011. — 2 p. [in Russian].

7. RF State Standard GOST 11930.5–79. — Hard-facing materi-

als. Method of manganese determination. — Moscow: Izd.

standartov, 2011. — 3 p. [in Russian].

8. RF State Standard GOST 11930.6–79. Hard-facing materials.

Method of nickel determination. — Moscow: Izd. standartov,

2011. — 3 p. [in Russian].

9. RF State Standard GOST 11930.7–79. Hard-facing materials.

Method of iron determination. — Moscow: Izd. standartov,

2011. — 3 p. [in Russian].

10. RF State Standard GOST 11930.10–79. Hard-facing materials.

Method of tungsten determination. — Moscow: Izd. standartov,

2011. — 2 p. [in Russian].

11. Kubrakova I. V., Toropchenova E. S. Microwave heating as

way of analytical operations efficiency increase (review) /

Zavod. Lab. Diagn. Mater. 2007. Vol. 73. N 5. P. 3 – 14 [in Rus-

sian].

12. Tormysheva E. A., Smirnova E. V., Ermolaeva T. N. Micro-

wave sample preparation of facing materials for analysis by

atomic emission spectroscopy with inductively coupled plasma /

Zavod. Lab. Diagn. Mater. 2010. Vol. 76. N 10. P. 10 – 13 [in

Russian].

13. Bok R. A handbook of decomposition methods in analytical

chemistry. — Moscow: Khimiya, 1984. — 380 p. [Russian trans-

lation].

14. Sansonetti J. E., Martin W. C. Handbook of Basic Atomic

Spectroscopic Data / J. Phys. Chem. Ref. Data. 2005. Vol. 34.

N 4. P. 1559 – 2259.

15. Zaidel’ A. N., Prokof’ev V. K., Raiskii S. M., et al. Tables of

spectral lines. — Moscow: Nauka, 1977. P. 649 – 656 [in Rus-

sian].

10 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2018. Òîì 84. ¹ 6




