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Â ëàáîðàòîðèè ìèêðîàíàëèçà ÈÍÝÎÑ ÐÀÍ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëîâ â ñîñòàâå íîâûõ

ìåòàëëîîðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé (ÌÎÑ) è ïîëèìåðîâ òðàäèöèîííî ïðèìåíÿåòñÿ ìåòî-

äèêà ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ), îñíîâàííàÿ íà ñïîñîáå ïðÿìîãî âíåøíå-

ãî ñòàíäàðòà ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíîãî îáðàçöà ñðàâíåíèÿ. Ïîäãîòîâêà îáðàçöîâ-èçëó÷à-

òåëåé ñîñòîèò â ðàçáàâëåíèè âåùåñòâ â 150 – 200 ðàç ýìóëüñèîííûì ïîëèñòèðîëîì (ÏÑ),

òàê êàê ìàññà ïîñòóïàþùèõ äëÿ àíàëèçà îáðàçöîâ îãðàíè÷åíà 10 – 15 ìã. Ïðè òàêîì ðàç-

áàâëåíèè îïðåäåëåíèå ïðîâîäÿò â îáëàñòè ñîäåðæàíèé îò 0,005 äî 0,5 % ìåòàëëà, ãäå

ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê ëèíååí. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäÿò ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà

VRA-30 (Carl Zeiss Jena, Ãåðìàíèÿ), ðåíòãåíîâñêàÿ òðóáêà ñ Rh-àíîäîì (40 êÂ, 20 ìÀ).

Èññëåäîâàíà âîçìîæíîñòü àâòîìàòè÷åñêîãî ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ ÌÎÑ è ïîëèìåðîâ, ñèíòå-

çèðóåìûõ â ÈÍÝÎÑ ÐÀÍ, ñ ïðèìåíåíèåì ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ (ÏÎ) ÀËÜÔÀ-

VRA-30. Ïàêåò ïðèêëàäíûõ ïðîãðàìì ðàçðàáîòàí íàó÷íî-âíåäðåí÷åñêèì öåíòðîì ÎÎÎ

«ÔÎÐÀÒÅÊÑ» (Åêàòåðèíáóðã) è ïðåäíàçíà÷åí äëÿ àâòîìàòèçèðîâàííîãî óïðàâëåíèÿ

ðàáîòîé ñïåêòðîìåòðà áåç ó÷àñòèÿ îïåðàòîðà. ÏÎ ïðåäóñìàòðèâàåò âîçìîæíîñòü âûâîäà

àíàëèòè÷åñêèõ óðàâíåíèé ìíîæåñòâåííîé ðåãðåññèè íà îñíîâàíèè èçìåðåíèé èíòåí-

ñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îò îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ, è ðàññ÷èòûâàåò ñîäåðæàíèÿ õè-

ìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ â àíàëèçèðóåìûõ îáðàçöàõ-èçëó÷àòåëÿõ. Îïðåäåëåíû ïðåèìóùåñò-

âà ÏÎ è ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ ÐÔÀ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäîì ïðÿìîãî âíåøíå-

ãî ñòàíäàðòà è ñ ïðèìåíåíèåì ÏÎ. Íà ïðèìåðå îïðåäåëåíèÿ æåëåçà è öèíêà â ÌÎÑ íàé-

äåíî, ÷òî ïðè èõ ñîäåðæàíèÿõ â èññëåäóåìûõ ÌÎÑ â äèàïàçîíå 4 – 25 % ðàñõîæäåíèå

ìåæäó ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííûìè äâóìÿ ñïîñîáàìè, íå ïðåâûøàåò 0,7 % àáñ., ÷òî äîêà-

çûâàåò ïðèìåíèìîñòü ÏÎ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà íîâûõ ñîåäèíåíèé. Ïðîãðàììíîå

îáåñïå÷åíèå Àëüôà VRA-30 ïîçâîëÿåò ñòàíäàðòèçèðîâàòü óñëîâèÿ èçìåðåíèÿ è ñóùå-

ñòâåííî îáëåã÷àåò ðàáîòó àíàëèòèêà ïðè àíàëèçå áîëüøèõ ïàðòèé îáðàçöîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé ôëóîðåñöåíòíûé àíàëèç; ÐÔÀ; ìåòàëëî-

îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíèÿ; ïîëèìåðû; ýëåìåíòíûé ìèêðîàíàëèç; æåëåçî; öèíê; ïðîãðàì-

ìíîå îáåñïå÷åíèå ÀËÜÔÀ-VRA-30.
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X-ray fluorescence analysis (XRF)based on a technique of direct external standard with the use of one

reference sample is traditionally used in the laboratory of microanalysis (INEOS RAS) for determina-

tion of metals in composition of novel organometallic compounds and polymers. Preparation of the

samples-emitters consists in 150 – 200-fold dilution of the substances with emulsion polystyrene (PS),

since the amount of substance for analysis is limited to 10 – 15 mg. With this dilution XRF analysis are

carried out in the concentration range of metal from 0.005 to 0.5 %, where the analytical calibration

curve is linear. Measurements of analytical lines are carried out on a VRA-30 spectrometer (CARL

ZEISS JENA (Germany)), X-ray tube with Rh-anode, 40 kV, 20 mA. A possibility of automatic conduc-

tion of X-ray fluorescence analysis of organometallic compounds and polymers synthesized in INEOS

RAS on a VRA-30 spectrometer using software ALPHA-VRA-30 is studied. Software package devel-

oped at the research and innovation center JSC “FORATEKS” (Ekaterinburg) is intended for auto-

mated control of the spectrometer functioning without an operator. The software provides the possibil-

ity of deducing analytical equations of multiple regression on the basis of measurements of the intensi-

ties of analytical lines from the reference sample, and calculates the content of chemical elements in

the analyzed samples-emitters. Advantages of the developed software are demonstrated and the results

of XRF obtained using both the developed software and the method of direct external standard are

compared. The small difference between the results obtained by those methods (0.7 % (abs)) in deter-

mination of iron and zinc in organometallic compounds when the content of iron and zinc range within

of 4 – 25 % proves the applicability of the software to studying new compounds. Software AL-

PHA-VRA-30 provides standardization of measurement conditions and lightens the work of the ana-

lyst when analyzing large batches of substances.

Keywords: X-ray spectral fluorescence analysis; XRF; organometallic compounds; polymers; elemen-

tal microanalysis; iron; zinc; ALPHA-VRA-30 software.

Ìåòîä ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî ôëóîðåñöåíòíîãî

àíàëèçà (ÐÔÀ) øèðîêî èñïîëüçóåòñÿ â ëàáîðàòî-

ðèè ìèêðîàíàëèçà ÈÍÝÎÑ ÐÀÍ äëÿ îïðåäåëå-

íèÿ ìåòàëëîâ â ñîñòàâå ðàçíîîáðàçíûõ íîâûõ ìå-

òàëëîîðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé (ÌÎÑ) è ïîëèìå-

ðîâ, ñèíòåçèðóåìûõ â èíñòèòóòå.

Òðàäèöèîííî èñïîëüçóåìàÿ ìåòîäèêà ÐÔÀ

îñíîâàíà íà ñïîñîáå âíåøíåãî ñòàíäàðòà ñ ðàç-

áàâëåíèåì èññëåäóåìîãî âåùåñòâà â 150 – 200 ðàç

ýìóëüñèîííûì ïîëèñòèðîëîì (1 ã) ìàðêè ÏÑÝ-1

[1 – 3], òàê êàê ìàññà îáðàçöîâ ñèíòåçèðîâàííûõ

âåùåñòâ, ïîñòóïàþùèõ äëÿ àíàëèçà, ñîñòàâëÿåò

10 – 15 ìã. Ñîäåðæàíèå ìåòàëëîâ â íèõ ìîæåò ñî-

ñòàâëÿòü îò 10 äî 50 %. Ïðè òàêîì ðàçáàâëåíèè

äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ýëåìåíòîâ â

îáðàçöàõ-èçëó÷àòåëÿõ ñîñòàâëÿåò îò 0,005 äî

0,5 %, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò ëèíåéíîìó ó÷àñòêó ãðà-

äóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà. Äàííàÿ çàâèñèìîñòü

áûëà ðàíåå îïðåäåëåíà [1] íà îñíîâàíèè ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà ýòàëîííûõ ñìåñåé, ÷òî ïîçâîëÿåò

ðàññ÷èòûâàòü ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåí-

òîâ ïî îäíîìó îáðàçöó-ñòàíäàðòó.

Â äàííîé ðàáîòå èçó÷åíà âîçìîæíîñòü ïðèìå-

íåíèÿ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ (ÏÎ) ÀËÜÔÀ-

VRA-30 äëÿ àâòîìàòè÷åñêîãî ïðîâåäåíèÿ ÐÔÀ ñ

ïîìîùüþ ðåíòãåíîâñêîãî ñïåêòðîìåòðà VRA-30.

Ïàêåò ïðèêëàäíûõ ïðîãðàìì (âåðñèÿ 1,08) áûë

ðàçðàáîòàí íàó÷íî-âíåäðåí÷åñêèì öåíòðîì ÎÎÎ

«ÔÎÐÀÒÅÊÑ» (Åêàòåðèíáóðã) è ïðåäíàçíà÷åí

äëÿ àâòîìàòè÷åñêîãî óïðàâëåíèÿ ðàáîòîé ñïåê-

òðîìåòðà, ïîëó÷åíèÿ ñïåêòðîâ èññëåäóåìûõ îá-

ðàçöîâ, ïðîâåäåíèÿ ñåðèè èçìåðåíèé èíòåíñèâ-

íîñòåé ëèíèé ýëåìåíòîâ áåç ó÷àñòèÿ îïåðàòîðà ñ

ïîñëåäóþùèì ðàñ÷åòîì ñîäåðæàíèé õèìè÷åñêèõ

ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ìíîæåñòâåííîé ðåãðåññèè.

ÏÎ ïðåäóñìàòðèâàåò âîçìîæíîñòü âûâîäà àíàëè-

òè÷åñêèõ óðàâíåíèé íà îñíîâàíèè èçìåðåíèé èí-

òåíñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îò ýòàëîí-

íûõ (ñòàíäàðòíûõ) îáðàçöîâ, èñïîëüçóåìûõ ïðè

àíàëèçå ìåòàëëîîðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è ïî-

ëèìåðîâ.

Àïïàðàòóðà è óñëîâèÿ àíàëèçà. Â ðàáîòå èñ-

ïîëüçîâàëè ðåíòãåíîâñêèé ñïåêòðîìåòð VRA-30

(Carl Zeiss Jena, Ãåðìàíèÿ) ñ ðåíòãåíîâñêîé òðóá-

êîé ñ Rh-àíîäîì (40 êÂ, 20 ìÀ), êðèñòàëë-àíàëè-

çàòîð LiF200, êîëëèìàòîð 0,17°, ñöèíòèëëÿöèîí-

íûé äåòåêòîð SD. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè íà âîç-

äóõå, âðåìÿ ñ÷åòà ñîñòàâëÿëî 10 ñ. Â êà÷åñòâå

àíàëèòè÷åñêèõ èñïîëüçîâàëè ëèíèè FeKá1,2, óãîë

ìàêñèìóìà ïèêà 57,45°, è ZnKá1,2, óãîë ìàêñèìó-

ìà ïèêà 41,74° (â äàëüíåéøåì àíàëèòè÷åñêèå ëè-

íèè áóäåì îáîçíà÷àòü ñèìâîëàìè FeKá è ZnKá).

Èíòåíñèâíîñòü ôîíà èçìåðÿëè, îòñòóïèâ îò ìàê-

ñèìóìà íà 1 ãðàäóñ â êàæäóþ ñòîðîíó.

Ïîäãîòîâêà îáðàçöîâ. Ïîäãîòîâêà èññëåäóå-

ìûõ îáðàçöîâ-èçëó÷àòåëåé è îáðàçöîâ-ñòàíäàð-

òîâ ê àíàëèçó çàêëþ÷àëàñü âî âçÿòèè ìèêðîíàâå-

ñîê 5 – 10 ìã âåùåñòâà (ìèêðîâåñû Mettler Toledo

ÕÐ6, òî÷íîñòü 0,001 ìã) è 980 – 990 ìã ïîëèñòè-

ðîëà (ÏÑ) (âåñû Mettler Toledo ÀÂ 265-S, òî÷-

íîñòü 0,01 ìã). Íàâåñêè ïåðåíîñèëè â ÿøìîâûå

ñòóïêè, äîáàâëÿëè 2 – 3 ìë ýòèëîâîãî ñïèðòà,

òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàëè, âûñóøèâàëè íà âîç-

äóõå è ïðåññîâàëè ïîä äàâëåíèåì 10 ò. Äèàìåòð
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òàáëåòîê îáðàçöîâ-èçëó÷àòåëåé — 20 ìì. Êîýô-

ôèöèåíò ðàçáàâëåíèÿ ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:
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�( ) ( )

( )
, (1)

ãäå m(ïñ) — ìàññà ïîëèñòèðîëà, m(â) — ìàññà âå-

ùåñòâà.

Èñïîëüçîâàëè òå æå îáðàçöû ñðàâíåíèÿ (îá-

ðàçöû-ñòàíäàðòû), ÷òî è â òðàäèöèîííîé ðàáîòå

áåç ïðèìåíåíèÿ ÏÎ, êîòîðûå áûëè ïðèãîòîâëå-

íû ðàíåå ïî òàêîé æå ìåòîäèêå èç õèìè÷åñêè

÷èñòûõ îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ èçâåñòíîãî ñîñòàâà

[1]. Íà îñíîâàíèè èçìåðåííûõ ïî ïðîãðàììå

ÀËÜÔÀ-VRA-30 èíòåíñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé îáðàçöîâ-ñòàíäàðòîâ áûëè ïîëó÷åíû ðåã-

ðåññèîííûå óðàâíåíèÿ ñâÿçè äëÿ ïîñëåäóþùåãî

âû÷èñëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ æåëåçà è öèíêà â îáðàç-

öàõ-èçëó÷àòåëÿõ. Èññëåäóåìîå ìåòàëëîîðãàíè÷å-

ñêîå ñîåäèíåíèå â ïðîöåññå ïðîáîïîäãîòîâêè ìî-

æåò íåðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëÿòüñÿ â îáúåìå ïîëó-

÷àåìîé òàáëåòêè îáðàçöà-èçëó÷àòåëÿ [4, 5], ïî-

ýòîìó àíàëîãè÷íûå èçìåðåíèÿ è ðàñ÷åòû ïðîâî-

äèëè äëÿ âòîðîé ñòîðîíû òàáëåòêè è ðåçóëüòàòû

óñðåäíÿëè. Â ñâÿçè ñ òåì, ÷òî â ÏÎ íå ïðåäóñìîò-

ðåíà âîçìîæíîñòü ââåäåíèÿ â ïðîãðàììó êîýô-

ôèöèåíòà ðàçáàâëåíèÿ, èñòèííîå ñîäåðæàíèå

ýëåìåíòà â âåùåñòâå ðàññ÷èòûâàåòñÿ ïóòåì óìíî-

æåíèÿ íàéäåííîãî ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòà â òàá-

ëåòêå íà ñîîòâåòñòâóþùèé êîýôôèöèåíò ðàçáàâ-

ëåíèÿ (Kðàçá).

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ. Íà ðèñ. 1 ïðåä-

ñòàâëåíû ñïåêòðû â îáëàñòè ëèíèé FeKá è FeKâ

îáðàçöà-ñòàíäàðòà è ñâÿçóþùåãî òàáëåòêè — ïî-

ëèñòèðîëà, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû

ÀËÜÔÀ-VRA-30. Ïîëèñòèðîë ñîäåðæèò 0,002 %

ïðèìåñè Fe, îáðàçåö-ñòàíäàðò ñîäåðæèò 0,138 %

Fe â ñîñòàâå ïîëèîðãàíîìåòàëëîñèëîêñàíà.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðè-

ñòèêè èñïîëüçîâàëè 7 îáðàçöîâ-ñòàíäàðòîâ ñ ñî-

äåðæàíèåì æåëåçà â äèàïàçîíå îò 0,002 äî

0,252 % (0,002; 0,108; 0,138; 0,170; 0,184; 0,200;

0,252 %). Èçìåðÿëè èíòåíñèâíîñòü ëèíèè FeKá â

îáëàñòè óãëà ìàêñèìóìà ïèêà (57,45°), èíòåíñèâ-

íîñòü ôîíà èçìåðÿëè, îòñòóïèâ îäèí ãðàäóñ â êà-

æäóþ ñòîðîíó.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíà ãðàäóèðîâî÷íàÿ õà-

ðàêòåðèñòèêà äëÿ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî îï-

ðåäåëåíèÿ æåëåçà, ïîëó÷åííàÿ ñ ïîìîùüþ ÏÎ

ÀËÜÔÀ-VRA-30. Âèäíî, ÷òî îíà õîðîøî îïèñû-

âàåòñÿ ðåãðåññèîííûì óðàâíåíèåì: íåñìîòðÿ íà

âûïàäåíèå îäíîé òî÷êè, êîýôôèöèåíò äåòåðìè-

íàöèè (0,98) áëèçîê ê 1.

Ñåðèÿ îáðàçöîâ ÌÎÑ, ïîñòóïèâøèõ â ëàáîðà-

òîðèþ, áûëà ïðîàíàëèçèðîâàíà ñ ïîìîùüþ ÏÎ è

áåç íåãî. Â òàáë. 1 ïðåäñòàâëåíû ïîëó÷åííûå ñî-

äåðæàíèÿ æåëåçà â îáðàçöàõ-èçëó÷àòåëÿõ C
òàáë

,

óñðåäíåííûå ïî äâóì ñòîðîíàì òàáëåòêè, à òàêæå

ñîäåðæàíèÿ æåëåçà â èññëåäóåìûõ âåùåñòâàõ,

ðàññ÷èòàííûå ïî ôîðìóëå:

C C K
ÌÎÑ òàáë ðàçá

� . (2)

Êàê âèäíî èç òàáëèöû, äâà ñïîñîáà äàþò

áëèçêèå ðåçóëüòàòû. Ðàñõîæäåíèå íàáëþäàåòñÿ

êàê â îäíó, òàê è â äðóãóþ ñòîðîíó.

Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíû ñïåêòðû â îáëàñòè

ëèíèé ZnKá è ZnKâ îáðàçöà-ñòàíäàðòà è ñâÿçó-

þùåãî òàáëåòêè — ïîëèñòèðîëà, ïîëó÷åííûå ñ

ïîìîùüþ ïðîãðàììû ÀËÜÔÀ-VRA-30. Îáðàçåö-

ñòàíäàðò ñîäåðæèò öèíêîâóþ ñîëü îëåèíîâîé êè-

ñëîòû (0,060 % Zn â òàáëåòêå).

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðè-

ñòèêè èñïîëüçîâàëè 6 îáðàçöîâ-ñòàíäàðòîâ ñ ñî-

äåðæàíèåì â òàáëåòêàõ öèíêà â äèàïàçîíå îò

0,01 äî 0,20 % (0,017; 0,070; 0,100; 0,109; 0,189;

0,190). Èçìåðÿëè èíòåíñèâíîñòè ëèíèè ZnKá â

îáëàñòè óãëà ìàêñèìóìà ïèêà (41,74°), èíòåíñèâ-
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Ðèñ. 1. Ñïåêòðû â îáëàñòè ëèíèé FeKá è FeKâ îáðàçöà-

ñòàíäàðòà è ñâÿçóþùåãî òàáëåòêè — ïîëèñòèðîëà, ïîëó-

÷åííûå ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû ÀËÜÔÀ-VRA-30

Ðèñ. 2. Ãðàäóèðîâî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà äëÿ ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ïî ëèíèè FeKá, ïî-

ëó÷åííàÿ ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû ÀËÜÔÀ-VRA-30



íîñòü ôîíà èçìåðÿëè, îòñòóïèâ îäèí ãðàäóñ â êà-

æäóþ ñòîðîíó.

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíà ãðàäóèðîâî÷íàÿ

õàðàêòåðèñòèêà äëÿ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî

îïðåäåëåíèÿ öèíêà, ïîëó÷åííàÿ ñ ïîìîùüþ

ÀËÜÔÀ-VRA-30. Âèäíî, ÷òî îíà õîðîøî îïèñû-

âàåòñÿ ðåãðåññèîííûì óðàâíåíèåì, êîýôôèöèåíò

äåòåðìèíàöèè ðàâåí 0,99.

Êàê è â ñëó÷àå îïðåäåëåíèÿ æåëåçà, ñ ïîìî-

ùüþ ÏÎ è áåç íåãî áûëà ïðîàíàëèçèðîâàíà ñå-

ðèÿ ÌÎÑ, ñîäåðæàùèõ öèíê. Â òàáë. 2 ïðèâåäå-

íû ïîëó÷åííûå ñîäåðæàíèÿ öèíêà â îáðàçöàõ-èç-

ëó÷àòåëÿõ C
òàáë

, óñðåäíåííûå ïî äâóì ñòîðîíàì

òàáëåòêè, à òàêæå ñîäåðæàíèÿ öèíêà C
ÌÎÑ

, ðàñ-

ñ÷èòàííûå ïî ôîðìóëå 2. Êàê âèäíî èç òàáëèöû,

äâà ñïîñîáà òàêæå äàþò áëèçêèå ðåçóëüòàòû.

Êàê âèäíî èç òàáë. 1, 2, àáñîëþòíîå ðàñõîæ-

äåíèå ìåæäó ðåçóëüòàòàìè îïðåäåëåíèÿ æåëåçà

è öèíêà â îáðàçöàõ ÌÎÑ äâóìÿ ñïîñîáàìè íå ïðå-

âûøàåò 0,8 %, îòíîñèòåëüíîå ðàñõîæäåíèå êîëåá-

ëåòñÿ îò 0 äî 7 %. Ïîëó÷åíèå áëèçêèõ ðåçóëü-

òàòîâ ïðè îïðåäåëåíèè ìåòàëëîâ â ÌÎÑ äâóìÿ

ñïîñîáàìè ñâèäåòåëüñòâóåò î âîçìîæíîñòè èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ÏÎ äëÿ èññëåäîâàíèÿ ñîñòàâà îáðàç-

öîâ.

ÏÎ ÀËÜÔÀ-VRA-30 èñïîëüçîâàëè â õîäå

ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà ïîëó÷åííûõ

æåëåçîñîäåðæàùèõ ìåòàëëîîðãàíè÷åñêèõ ñîåäè-

íåíèé äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ èõ ÷èñòîòû. Îáðàçöû

ÌÎÑ òàêæå ïðîàíàëèçèðîâàëè ñ ïîìîùüþ CHN-

àíàëèçàòîðà «Êàðëî Ýðáà» ìîäåëè 1106 (òàáë. 3).

Âûâîä î ÷èñòîòå îáðàçöîâ äåëàþò ïî ñîâîêóïíî-

ñòè ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà (ìåòîäîì

ÐÔÀ ñ ïðèìåíåíèåì ÏÎ ÀËÜÔÀ-VRA-30) è ýëå-

ìåíòíîãî CHN-àíàëèçà.
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Ðèñ. 4. Ãðàäóèðîâî÷íàÿ õàðàêòåðèñòèêà äëÿ ðåíòãåíî-

ôëóîðåñöåíòíîãî îïðåäåëåíèÿ öèíêà ïî ëèíèè ZnKá, ïî-

ëó÷åííàÿ ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû ÀËÜÔÀ-VRA-30

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ æåëåçà â îáðàçöàõ ÌÎÑ ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû è áåç íåå (èíòåíñèâíîñòè

ñèãíàëîâ N(FeKá) — 5 – 25 òûñ. èìïóëüñîâ, ôîíà — 1 – 2 òûñ. èìïóëüñîâ; âðåìÿ ñ÷åòà — 10 ñ)

Îáðàçåö
Íàâåñêà,

ìã
K

ðàçá

Ïðîãðàììà

ÀËÜÔÀ-VRA-30
Áåç ïðîãðàììû

Ðàñõîæäåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

Fe äâóìÿ ñïîñîáàìè, %

Còàáë, % CÌÎÑ, % Còàáë, % CÌÎÑ, % àáñîëþòíîå, Ä
àáñ

îòíîñèòåëüíîå, Ä
îòí

L-45 5,701 172,5 0,101 17,4 0,103 17,8 –0,4 –2,3

5,507 178,8 0,097 17,3 0,096 17,2 –0,1 –0,6

IO-4 11,502 85,8 0,085 7,3 0,085 7,3 0,0 0

10,295 95,9 0,077 7,4 0,073 7,0 +0,4 +5,6

Ð-11 6,653 149,9 0,149 22,3 0,147 22,0 +0,3 +1,4

12,130 81,7 0,256 20,9 0,265 21,7 –0,8 –3,8

Ê-40 4,906 200,4 0,076 15,2 0,075 15,0 +0,2 +1,3

4,990 196,6 0,083 16,3 0,083 16,3 0,0 0

Ê-40à 5,654 173,9 0,055 9,6 0,054 9,4 +0,2 +2,1

4,862 202,2 0,047 9,5 0,044 8,9 +0,6 +6,5
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Ðèñ. 3. Ñïåêòðû â îáëàñòè ëèíèé ZnKá è ZnKâ îáðàçöà-

ñòàíäàðòà è ñâÿçóþùåãî òàáëåòêè, ïîëó÷åííûå ñ ïî-

ìîùüþ ïðîãðàììû ÀËÜÔÀ-VRA-30



Èç äàííûõ òàáë. 3 âèäíî, ÷òî èññëåäîâàííûå

îáðàçöû ÿâëÿþòñÿ õèìè÷åñêè ÷èñòûìè èíäèâè-

äóàëüíûìè ñîåäèíåíèÿìè.

Òàêèì îáðàçîì, ñ ïîìîùüþ ÏÎ ìåòîäîì ÐÔÀ

îïðåäåëåíî ñîäåðæàíèå æåëåçà è öèíêà â äèàïà-

çîíå îò 0,02 äî 0,3 % â îáðàçöàõ-èçëó÷àòåëÿõ,

ïðèãîòîâëåííûõ ðàçáàâëåíèåì 5 – 10 ìã àíàëè-

çèðóåìîãî âåùåñòâà â ~1 ã ïîëèñòèðîëà. Ïðîâå-

äåíî ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ñ ïðè-

ìåíåíèåì ÏÎ è áåç íåãî. Óñòàíîâëåíî, ÷òî îáà

ñïîñîáà äàþò áëèçêèå ðåçóëüòàòû. Ïðè ñîäåðæà-

íèè æåëåçà è öèíêà â èññëåäóåìûõ ÌÎÑ â äèàïà-

çîíå 4 – 25 % ðàñõîæäåíèå ðåçóëüòàòîâ íå ïðåâû-

øàåò 0,7 % àáñ., ÷òî ãîâîðèò î âîçìîæíîñòè èñ-

ïîëüçîâàíèÿ ÏÎ ÀËÜÔÀ-VRA-30 ïðè èññëåäîâà-

íèè ñîñòàâà âåùåñòâ.

Íà ïðèìåðå îïðåäåëåíèÿ æåëåçà è öèíêà

â ÌÎÑ ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü ïðîâåäåíèÿ àíà-

ëèçà â àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå ñ ïðèìåíåíèåì

ÏÎ, ÷òî ñóùåñòâåííî îáëåã÷àåò ðàáîòó àíàëèòè-

êà ïðè ïîñòóïëåíèè íà àíàëèç áîëüøèõ ïàðòèé

îáðàçöîâ.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ öèíêà â îáðàçöàõ ÌÎÑ ñ ïîìîùüþ ÏÎ è áåç íåãî (èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëîâ

N(ZnKá) — 20 – 50 òûñ. èìïóëüñîâ, ôîíà — 6 – 7 òûñ. èìïóëüñîâ; âðåìÿ ñ÷åòà — 10 ñ

Îáðàçåö Íàâåñêà, ìã K
ðàçá

Ïðîãðàììà ÀËÜÔÀ-VRA-30 Áåç ïðîãðàììû
Ä

àáñ
, % Ä

îòí
, %

Còàáë, % CÌÎÑ, % Còàáë, % CÌÎÑ, %

ÞÄ-280 4,938 195,1 0,125 24,4 0,125 24,4 0 0

5,051 199,9 0,123 24,6 0,120 24,0 +0,6 +2,5

ÞÄ-287 5,444 180,6 0,134 24,2 0,132 23,8 +0,4 +1,7

6,888 143,0 0,165 23,6 0,169 24,2 –0,6 –2,5

SK-56-1 5,714 173,0 0,023 4,0 0,022 3,8 +0,2 +5,1

5,231 188,6 0,020 3,8 0,020 3,8 0 0

SK-62-13 4,935 199,9 0,045 9,0 0,042 8,4 +0,6 +7,0

5,190 190,2 0,044 8,4 0,044 8,4 0 0

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà îáðàçöîâ ÌÎÑ ìåòîäîì ÐÔÀ è ñ èñïîëüçîâàíèåì CHN-àíàëèçàòîðà

Øèôð îáðàçöà è

áðóòòî-ôîðìóëà

Ñîäåðæàíèå, %

C H N Fe

Ðàññ÷èòàíî Íàéäåíî Ðàññ÷èòàíî Íàéäåíî Ðàññ÷èòàíî Íàéäåíî Ðàññ÷èòàíî Íàéäåíî

XRU 244

C
18

H
16

FeN
2

68,38 67,97 5,10 5,67 8,86 8,51 17,66 17,5

67,01 5,41 8,49 18,0

XRU 245

C
18

H
16

FeN
2

68,38 68,34 5,00 5,31 8,86 8,58 17,66 17,0

68,39 5,27 8,61 17,0

K 35.2

C
17

H
23

S
2
NFe

56,51 56,43 6,37 6,39 3,88 3,96 15,51 15,5

56,51 6,36 3,94 15,7




