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Íàñòîÿùàÿ ñòàòüÿ ïîñâÿùåíà îáçîðó ïóáëèêàöèé ïî îïðåäåëåíèþ íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ-

÷åíèé â ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâàõ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ðåãèñòðà-

öèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêð. Îñíîâíûì ïðåèìóùåñòâîì äàííîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ âûñî-

êàÿ ýêñïðåññíîñòü (~1 ìèí íà èçìåðåíèå), ÷òî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü åãî äëÿ ïðîèçâîäñò-

âåííîãî êîíòðîëÿ. Ïîïàäàíèå èñêðîâîãî ðàçðÿäà â íåìåòàëëè÷åñêîå âêëþ÷åíèå ïðèâîäèò ê

ðåçêîìó âîçðàñòàíèþ (âñïûøêàì) èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, ñîñòàâ-

ëÿþùèõ âêëþ÷åíèå, ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå ýòèõ ýëåìåíòîâ â ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöå

îáû÷íî çíà÷èòåëüíî íèæå. Ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà,

ïîëó÷åííîå ïî íåñêîëüêèì òûñÿ÷àì ñïåêòðîâ, ñîñòîèò èç äâóõ ÷àñòåé: ôóíêöèè Ãàóññà, ñî-

îòâåòñòâóþùåé ñîäåðæàíèþ ýëåìåíòà â ðàñòâîðåííîì âèäå, è àñèììåòðè÷íîé äîáàâêè â

îáëàñòè âûñîêèõ çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè, îáóñëîâëåííîé âêëþ÷åíèÿìè. Îïðåäåëåíèå

âêëþ÷åíèé ïîñòðîåíî íà äîïóùåíèè, ÷òî èíòåíñèâíîñòü ëèíèè ýëåìåíòà â ñïåêòðå èñêðû

ïðîïîðöèîíàëüíà åãî ñîäåðæàíèþ â ìàññå âåùåñòâà, èñïàðåííîé èñêðîé. Òàêèì îáðàçîì,

ïî ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ïîñòðîåííîé ñ èñïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ ñ àòòåñòîâàííûì

îáùèì ñîäåðæàíèåì ýëåìåíòà, ìîæíî íå òîëüêî îïðåäåëèòü äîëè ðàñòâîðåííîãî è íåðàñ-

òâîðåííîãî ýëåìåíòà, íî è ðàçìåðû îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé. Îäíàêî îïðåäåëåíèå ýòèõ ðàç-

ìåðîâ îãðàíè÷åíî äèàïàçîíîì 1 – 20 ìêì. Ê òîìó æå â íàñòîÿùåå âðåìÿ îïðåäåëåíèþ ïîä-

äàþòñÿ â îñíîâíîì òîëüêî âêëþ÷åíèÿ, ñîäåðæàùèå Al. Òðóäíîñòè âîçíèêàþò êàê ñ ýëåìåí-

òàìè, êîòîðûå ïðàêòè÷åñêè íå ðàñòâîðÿþòñÿ â ñòàëÿõ (O, Ca, Mg, S), òàê è ñ òåìè, ñîäåðæà-

íèå êîòîðûõ â ðàñòâîðåííîì âèäå îáû÷íî âåëèêî (Si, Mn). Ïîêà íåâîçìîæíî òàêæå îïðåäå-

ëåíèå êàðáèäíûõ è íèòðèäíûõ âêëþ÷åíèé â ñòàëÿõ ïî ëèíèÿì C è N. Ñíèçèòü ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ âêëþ÷åíèé, ñîäåðæàùèõ Si è, âîçìîæíî, Mn, ïîçâîëÿåò ïðèìåíåíèå ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ âðåìåííû́ì ðàçðåøåíèåì. Èñïîëüçîâàíèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ïðè îïðåäåëå-

íèè âêëþ÷åíèé òàêæå ñíèæàåò ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ, íî ìîæåò ïðèâîäèòü ê èñêàæåíèþ

ðåçóëüòàòîâ. Ïðèìåíåíèå òâåðäîòåëüíûõ ëèíåéíûõ äåòåêòîðîâ èçëó÷åíèÿ âìåñòî ôîòîóì-

íîæèòåëåé ïîçâîëèëî ðàçðàáîòàòü áîëåå íàäåæíûé âíóòðåííèé ñòàíäàðò íà îñíîâå ôîíà â

îêðåñòíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè. Âåðèôèêàöèÿ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà çàòðóäíåíà èç-çà îò-

ñóòñòâèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà âêëþ÷åíèé. Ïðîäîëæåíèå èññëåäîâàíèé ïîçâîëèò

ðàñøèðèòü íîìåíêëàòóðó îïðåäåëÿåìûõ äàííûì ìåòîäîì âêëþ÷åíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; íåìåòàëëè÷åñêèå âêëþ÷å-

íèÿ; àíàëèç ñòàëåé è ñïëàâîâ.
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A review of publications regarding detection of non-metallic inclusions in metal alloys using optical emis-

sion spectrometry with single-spark spectrum registration is presented. The main advantage of the

method - an extremely short time of measurement (~1 min) – makes it useful for the purposes of direct

production control. A spark-induced impact on a non-metallic inclusion results in a sharp increase

(flashes) in the intensities of spectral lines of the elements that comprise the inclusion because their con-

tent in the metal matrix is usually rather small. The intensity distribution of the spectral line of the ele-

ment obtained from several thousand of single-spark spectra consists of two parts: i) the Gaussian func-

tion corresponding to the content of the element in a dissolved form, and ii) an asymmetric additive in the

region of high intensity values ??attributed to inclusions. Their quantitative determination is based on the

assumption that the intensity of the spectral line in the single-spark spectrum is proportional to the con-

tent of the element in the matter ablated by the spark. Thus, according to the calibration dependence con-

structed using samples with a certified total element content, it is possible not only to determine the pro-

portions of the dissolved and undissolved element, but also the dimensions of the individual inclusions.

However, determination of the sizes is limited to a range of 1 – 20 µm. Moreover, only Al-containing inclu-

sions can be determined quantitatively nowadays. Difficulties occur both with elements hardly dissolved

in steels (O, Ca, Mg, S), and with the elements which exhibit rather high content in the dissolved form (Si,

Mn). It is also still impossible to determine carbides and nitrides in steels using C and N lines. The use of

time-resolved spectrometry can reduce the detection limits for inclusions containing Si and, possibly, Mn.

The use of the internal standard in determination of the inclusions can also lower the detection limits, but

may distort the results. Substitution of photomultipliers by solid-state linear radiation detectors provided

development of more reliable internal standard, based on the background value in the vicinity of the spec-

tral line. Verification of the results is difficult in the lack of standard samples of composition of the inclu-

sions. Future studies can expand the range of inclusions to be determined by this method.

Keywords: (PDA-AES) atomic-emission spectroscopy; non-metallic inclusions; analysis of steels and

alloys.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äëÿ îáåñïå÷åíèÿ âûñîêîãî

êà÷åñòâà ìåòàëëè÷åñêîãî ñïëàâà íåäîñòàòî÷íî

êîíòðîëèðîâàòü ëèøü åãî õèìè÷åñêèé ñîñòàâ.

Ïðèìåñíûå ýëåìåíòû, òàêèå êàê óãëåðîä, àçîò,

êèñëîðîä, àëþìèíèé è äð., îáðàçóþò ðàçëè÷íûå

îêñèäíûå, êàðáèäíûå, íèòðèäíûå è êàðáîíèò-

ðèäíûå âêëþ÷åíèÿ, ñóùåñòâåííî èçìåíÿþùèå

ïðî÷íîñòíûå è ïëàñòè÷åñêèå ñâîéñòâà ìåòàëëà.

Íåìåòàëëè÷åñêèå âêëþ÷åíèÿ â ñòàëÿõ è ñïëàâàõ

îáû÷íî îïðåäåëÿþò ñ ïîìîùüþ òðóäîåìêèõ è

âðåìÿçàòðàòíûõ ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ èëè ýëåê-

òðîëèòè÷åñêèõ ìåòîäîâ. Îäíàêî â ïîñëåäíåå âðå-

ìÿ ñ ïîâûøåíèåì òðåáîâàíèé ê êà÷åñòâó âûïóñ-

êàåìûõ ñïëàâîâ âîçíèêëà íåîáõîäèìîñòü â ïðî-

èçâîäñòâåííîì êîíòðîëå ñîäåðæàíèÿ âêëþ÷åíèé.

Ýòî ïîòðåáîâàëî ñîçäàíèÿ àëüòåðíàòèâíûõ áîëåå

ýêñïðåññíûõ ìåòîäîâ êîíòðîëÿ, òàêèõ êàê ãàçî-

âûé ôðàêöèîííûé àíàëèç [1] è àòîìíî-ýìèññè-

îííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ (ÀÝÑ) ñ èñêðîâûì âîçáóæ-

äåíèåì è àíàëèçîì ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêðî-

âûõ èìïóëüñîâ.

Â áîëüøèíñòâå ïðèìåíåíèé ÀÝÑ ñ èñêðî-

âûì âîçáóæäåíèåì äëÿ ïîëó÷åíèÿ àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà èñïîëüçóåòñÿ èíòåãðàëüíûé

ñïåêòð, â ôîðìèðîâàíèè êîòîðîãî ó÷àñòâóåò ìíî-

ãî èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ. Òàêîé ñïåêòð ÿâëÿåòñÿ óñ-

ðåäíåíèåì ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ ðàçðÿäîâ, ðàñïðå-

äåëåííûõ ïî íåêîòîðîìó äèàìåòðó íà ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà. Ýòî ïîçâîëÿåò ñíèçèòü ïîãðåøíî-

ñòè è ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðè îïðåäåëåíèè

ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà îáðàçöà. Â òî æå âðåìÿ ïðè

èíòåãðèðîâàíèè òåðÿåòñÿ èíôîðìàöèÿ î ëî-

êàëüíîì ñîñòàâå îáðàçöà: êàæäàÿ èñêðà èñïàðÿåò

íåáîëüøîé îáúåì âåùåñòâà, îáðàçóÿ êðàòåð äèà-

ìåòðîì è ãëóáèíîé â íåñêîëüêî äåñÿòêîâ ìêì, èñ-

ïàðåííîå âåùåñòâî ïîïàäàåò â ïëàçìó ðàçðÿäà,

â ðåçóëüòàòå ÷åãî âîçíèêàåò èçëó÷åíèå, ñïåêòð

êîòîðîãî ñîäåðæèò èíôîðìàöèþ îá ýëåìåíòíîì

ñîñòàâå ýòîãî âåùåñòâà.

Òàêèì îáðàçîì, ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ îòäåëü-

íûõ èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ ïîçâîëÿåò íå òîëüêî ïî-

ëó÷èòü èíòåãðàëüíûé ñïåêòð (ïóòåì ñëîæåíèÿ

ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ ðàçðÿäîâ), íî è îáíàðóæèòü

íåîäíîðîäíîñòè ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà îáðàçöà.

Ïëàâíîå èçìåíåíèå ñðåäíåãî óðîâíÿ èíòåíñèâ-

íîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ãîâîðèò î íåêà÷å-

ñòâåííîé ïðîáîïîäãîòîâêå èëè íåîäíîðîäíîì

ðàñïðåäåëåíèè ýëåìåíòà â ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðè-

öå; çàíèæåííûå çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè ëèíèè

ìîãóò îçíà÷àòü ïðèñóòñòâèå äåôåêòîâ â îáðàçöå,

êàâåðí è ïîëîñòåé; âñïûøêè èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè âîçíèêàþò ïðè ïîïàäàíèè

èñêðîâîãî ðàçðÿäà â íåìåòàëëè÷åñêîå âêëþ÷åíèå

(ÍÌÂ) — îáû÷íî êîíöåíòðàöèÿ ýëåìåíòà âî

âêëþ÷åíèè íàìíîãî ïðåâîñõîäèò êîíöåíòðàöèþ

ýòîãî æå ýëåìåíòà, ðàñòâîðåííîãî â ìåòàëëè-

÷åñêîé ìàòðèöå.

Ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðîâ åäè-

íè÷íûõ èñêð ïîçâîëÿåò â êðàò÷àéøèé ñðîê ïîëó-

÷èòü áîëüøîé îáúåì èíôîðìàöèè î ñîäåðæàíèè

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé â îáðàçöå: èõ êîëè-

÷åñòâå, ñîñòàâå è ðàçìåðàõ. Íåñìîòðÿ íà òî ÷òî

ñóùåñòâóþùèå îãðàíè÷åíèÿ è íåäîñòàòî÷íàÿ âå-

ðèôèêàöèÿ íå ïîçâîëÿþò â ïîëíîé ìåðå èñïîëü-

çîâàòü âîçìîæíîñòè äàííîãî ìåòîäà, åãî óñïåøíî

ïðèìåíÿþò äëÿ ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ âêëþ-
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÷åíèé, â òîì ÷èñëå, â öåëÿõ ïðîèçâîäñòâåííîãî

êîíòðîëÿ. Ìåòîä ïîìîãàåò ñíèçèòü çàòðàòû ïðåä-

ïðèÿòèÿ çà ñ÷åò ñâîåâðåìåííîãî îáíàðóæåíèÿ

îòêëîíåíèé îò òåõíîëîãè÷åñêèõ íîðì, ÷òî ïîç-

âîëÿåò âíåñòè íåîáõîäèìóþ êîððåêòèðîâêó â

ïðîöåññå ïðîèçâîäñòâà è èçáåæàòü âûïóñêà áðà-

êîâàííûõ ïàðòèé. Êðîìå òîãî, äàííûé ìåòîä

ïðèìåíÿþò äëÿ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ ðàçëè÷íûõ ìî-

äèôèêàöèé îáîðóäîâàíèÿ è ïðîèçâîäñòâåííîãî

ïðîöåññà íà ñîäåðæàíèå íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ-

÷åíèé â ãîòîâîì ñïëàâå, ÷òî ÷àùå âñåãî íåâîç-

ìîæíî âûïîëíèòü äðóãèìè ñðåäñòâàìè. Ýòî ïî-

çâîëÿåò îïòèìèçèðîâàòü ïðîèçâîäñòâî è òî÷íåå

êîíòðîëèðîâàòü ñîäåðæàíèå âêëþ÷åíèé â âûïóñ-

êàåìûõ ñïëàâàõ. Èññëåäîâàíèÿ, íàïðàâëåííûå

íà âåðèôèêàöèþ ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà è ñîâåð-

øåíñòâîâàíèå êàê ïðèáîðíîé áàçû, òàê è ïðî-

ãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ, â áóäóùåì ìîãóò ñóùå-

ñòâåííî ðàñøèðèòü îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ

èñêð.

Íàñòîÿùàÿ ñòàòüÿ ïîñâÿùåíà îáçîðó ïóá-

ëèêàöèé è ñèñòåìàòèçàöèè ïîëó÷åííîé èç íèõ

èíôîðìàöèè î ðàçðàáîòêå è ïðèìåíåíèè ìåòîäà

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èñêðîâûì

âîçáóæäåíèåì äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåìåòàëëè÷åñêèõ

âêëþ÷åíèé.

Ïåðâàÿ ïóáëèêàöèÿ ïî àíàëèçó ðàñïðåäåëå-

íèÿ èìïóëüñîâ â àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðî-

ìåòðèè (Pulse Distribution Analysis with Optical

Emission Spectroscopy — PDA-OES) âûøëà â

1976 ã. [2]. Â íåé ñîîáùàåòñÿ î ïðèìåíåíèè ýòîãî

ìåòîäà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàñòâîðåííîãî è íåðàñ-

òâîðåííîãî (ò.å. ñîäåðæàùåãîñÿ â ñîñòàâå ÍÌÂ)

àëþìèíèÿ. Ñ òåõ ïîð ìåòîä íà÷àëè ïðèìåíÿòü

ïðè ïðîèçâîäñòâå ñòàëåé, ê êîòîðûì ïðåäúÿâëÿ-

þòñÿ îñîáåííûå òðåáîâàíèÿ ïî ÷èñòîòå.

Â ðàáîòå [3] îïèñàí «ìåòîä èíòåãðèðîâàíèÿ

ïèêà» (PIM), êîòîðûé òàêæå ïîçâîëÿåò ðàçäåëèòü

êîíöåíòðàöèþ àëþìèíèÿ íà ðàñòâîðåííóþ è íå-

ðàñòâîðåííóþ ÷àñòè. Èñêðîâûå ðàçðÿäû ïîïàäà-

þò â ïåðâóþ î÷åðåäü â ÍÌÂ èç-çà ñðåäîòî÷èÿ ëè-

íèé íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ íà ãðà-

íèöå ðàçäåëà ìåòàëë — äèýëåêòðèê, ïîýòîìó â

íà÷àëå ïðîöåññà îáûñêðèâàíèÿ èíòåíñèâíîñòü

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè àëþìèíèÿ ïîâûøåíà.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîèíòåãðèðîâàâ íà÷àëî ãðàôè-

êà çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëè-

íèè îò âðåìåíè îòäåëüíî, ìîæíî îïðåäåëèòü êîí-

öåíòðàöèþ íåðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ.

Òîë÷îê ê äàëüíåéøåìó ðàçâèòèþ ìåòîä ïî-

ëó÷èë áëàãîäàðÿ ðàáîòå [4], ãäå ïðèâåäåíà ïîä-

òâåðæäåííàÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî ìàòåìàòè÷åñêàÿ

ìîäåëü, íà îñíîâàíèè êîòîðîé ìîæíî íå òîëüêî

îïðåäåëÿòü äîëè ðàñòâîðåííîãî è íåðàñòâîðåí-

íîãî ýëåìåíòà, íî è ðàçìåðû îòäåëüíûõ ÍÌÂ.

Èñêðîâóþ ñïåêòðîìåòðèþ ñ ðåãèñòðàöèåé

ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ ÷àùå âñåãî ïðèìå-

íÿþò äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé â ñòàëÿõ òåõ

ìàðîê, ê êîòîðûì ïðåäúÿâëÿþòñÿ ïîâûøåííûå

òðåáîâàíèÿ ïî ÷èñòîòå, ïîýòîìó â ïîäàâëÿþùåì

áîëüøèíñòâå ïóáëèêàöèé ðå÷ü èäåò èìåííî î

ñòàëÿõ. Îäíàêî ýòîò ìåòîä ìîæíî èñïîëüçîâàòü

äëÿ ýêñïðåññíîãî îïðåäåëåíèÿ íåîäíîðîäíîñòåé

è âêëþ÷åíèé â ëþáûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâàõ.

Òàê, â ðàáîòå [5] ñîîáùàåòñÿ îá îïðåäåëåíèè

âêëþ÷åíèé áîðèäà òèòàíà â àëþìèíèåâûõ áèë-

ëåòàõ. Êðîìå òîãî, â ðåêëàìíîì áóêëåòå ñïåêòðî-

ìåòðîâ ARL ñåðèè iSpark [6] ïðèâåäåí öåëûé ðÿä

òèïîâ âêëþ÷åíèé — îêñèäîâ, øïèíåëåé, êàðáè-

äîâ, áîðèäîâ, íèòðèäîâ, ñîëåé è äðóãèõ ñîåäèíå-

íèé, — êîòîðûå ìîæíî îïðåäåëÿòü â àëþìèíèè è

åãî ñïëàâàõ ñ ïîìîùüþ èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè.

Îïðåäåëåíèå íåìåòàëëè÷åñêèõ

âêëþ÷åíèé

Îáû÷íî ÍÌÂ îïðåäåëÿþò ìåòîäîì àòîìíî-

ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ïîìîùüþ âàêóóì-

íîãî èëè ãàçîíàïîëíåííîãî ñïåêòðîìåòðà ñ ñèñòå-

ìîé ðåãèñòðàöèè èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé íà îñíîâå ôîòîýëåêòðîííûõ óìíîæèòåëåé

(ÔÝÓ). Ïîâåðõíîñòü îáðàçöà øëèôóþò àáðàçè-

âîì èëè îáðàáàòûâàþò íà òîêàðíîì èëè ôðåçåð-

íîì ñòàíêå. Ñïåêòðû âîçáóæäàþòñÿ èñêðîâûì

ðàçðÿäîì â ñðåäå àðãîíà. Îáðàçåö ïîäâåðãàåòñÿ

âîçäåéñòâèþ íåñêîëüêèõ òûñÿ÷ èñêð, ðåãèñòðèðó-

þò èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé â ñïåê-

òðàõ îòäåëüíûõ èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ. Ïåðâûå íå-

ñêîëüêî ñîòåí ñïåêòðîâ îòáðàñûâàþò âî èçáåæà-

íèå âëèÿíèÿ ïîâåðõíîñòíûõ çàãðÿçíåíèé è ïðî-

öåññà îáæèãà íà ðåçóëüòàòû àíàëèçà. Äàííûå

ïðåäñòàâëÿþò â âèäå çàâèñèìîñòåé èíòåíñèâíî-

ñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé îò âðåìåíè (ðèñ. 1).

Çàðåãèñòðèðîâàííûé ñïåêòð èñêðîâîãî ðàç-

ðÿäà — ýòî èòîã ñëîæíîãî ïðîöåññà, êîòîðûé

âêëþ÷àåò ôîðìèðîâàíèå èñêðû (ïîäæèã), çà êî-

òîðûì ñëåäóåò ïîäà÷à èçìåíÿþùåãîñÿ âî âðåìå-

íè òîêà ðàçðÿäà, èñïàðåíèå îïðåäåëåííîé ìàññû

âåùåñòâà ïðîáû, âîçáóæäåíèå è èîíèçàöèþ ýòîãî

èñïàðåííîãî âåùåñòâà, è, íàêîíåö, ïåðåäà÷ó èç-

ëó÷åíèÿ â ñïåêòðîìåòð. Ïîìèìî êîíöåíòðàöèè

ýëåìåíòà, â èñïàðåííîé èñêðîé îáëàñòè îáðàçöà

íà èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè âëèÿåò

ìíîæåñòâî ôàêòîðîâ, èçìåíåíèÿ êîòîðûõ íîñÿò

ñëó÷àéíûé õàðàêòåð. Â ðàáîòå [4] ýêñïåðèìåí-

òàëüíî äîêàçàíî, ÷òî ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíî-

ñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ðàâíîìåðíî ðàñòâîðåí-

íîãî â îáðàçöå ýëåìåíòà â ñïåêòðàõ îòäåëüíûõ

èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ óäîâëåòâîðèòåëüíî àïïðîêñè-

ìèðóåòñÿ ôóíêöèåé Ãàóññà. Îñîáûé æå èíòåðåñ

ïðè àíàëèçå ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ ðàçðÿäîâ ïðåä-
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ñòàâëÿþò èìåííî íåîäíîðîäíîñòè ðàñïðåäåëåíèÿ

ýëåìåíòîâ â îáðàçöå.

Îäíà èç ïðè÷èí íåîäíîðîäíîãî ðàñïðåäåëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ â îáðàçöå — ÍÌÂ. Îáû÷íî ýëå-

ìåíòû, îáðàçóþùèå âêëþ÷åíèÿ, ñîäåðæàòñÿ â îá-

ðàçöå è â ðàñòâîðåííîì âèäå, íî êîíöåíòðàöèÿ

ýëåìåíòà â ÍÌÂ íàìíîãî ïðåâîñõîäèò êîíöåí-

òðàöèþ ýòîãî ýëåìåíòà, ðàñòâîðåííîãî â ìàò-

ðèöå. Ïîýòîìó ïîïàäàíèå èñêðû âî âêëþ÷åíèå

ïðèâîäèò ê ðåçêîìó óâåëè÷åíèþ èíòåíñèâíîñòè

(âñïûøêàì) ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, âõî-

äÿùèõ â ñîñòàâ ýòîãî âêëþ÷åíèÿ. Íàïðèìåð, ðàñ-

êèñëåííûå àëþìèíèåì ñòàëè ñîäåðæàò âêëþ÷å-

íèÿ îêñèäà àëþìèíèÿ Al2O3, êîëè÷åñòâî è ðàçìå-

ðû êîòîðûõ âëèÿþò íà ñâîéñòâà ñòàëè. Êîíöåí-

òðàöèÿ àëþìèíèÿ â ñòàëÿõ êîëåáëåòñÿ îò ppm äî

íåñêîëüêèõ ïðîöåíòîâ, òîãäà êàê åãî êîíöåíòðà-

öèÿ âî âêëþ÷åíèè Al2O3 ñîñòàâëÿåò 53 %. ×åì

áîëüøå ðàçìåð âêëþ÷åíèÿ îêñèäà àëþìèíèÿ, à

çíà÷èò, äîëÿ ýòîãî âêëþ÷åíèÿ â ìàññå âåùåñòâà,

èñïàðåííîãî èñêðîé, è ÷åì ìåíüøå óðîâåíü ñî-

äåðæàíèÿ ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ, òåì áîëüøå

ðàçëè÷èå ìåæäó ñðåäíèì óðîâíåì èíòåíñèâíîñòè

åãî ñïåêòðàëüíîé ëèíèè è åå çíà÷åíèåì âî

âñïûøêå.

Òàêèì îáðàçîì, åñëè ýëåìåíò ïðèñóòñòâóåò â

îáðàçöå êàê â ðàñòâîðåííîì âèäå, òàê è â ñîñòàâå

ÍÌÂ, òî ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè ýòîãî ýëåìåíòà ñîñòîèò èç äâóõ

÷àñòåé: èíòåíñèâíîñòè, ñîîòâåòñòâóþùèå ðàñòâî-

ðåííîìó ñîäåðæàíèþ, ðàñïðåäåëåíû ñîãëàñíî

ôóíêöèè Ãàóññà, òîãäà êàê âñïûøêè, ïðîèñõî-

äÿùèå îò ÍÌÂ, ôîðìèðóþò àñèììåòðè÷íóþ äî-

áàâêó â îáëàñòè âûñîêèõ çíà÷åíèé èíòåíñèâ-

íîñòè (ðèñ. 2). Àïïðîêñèìèðîâàâ ëåâóþ ÷àñòü

ðàñïðåäåëåíèÿ ôóíêöèåé Ãàóññà, ìîæíî íàéòè

ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè — ìàòåìàòè÷å-

ñêîå îæèäàíèå è ñðåäíåêâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíå-

íèå (ÑÊÎ), êîòîðûå áóäóò îòíîñèòüñÿ ê ñîäåðæà-

íèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà.

Òàêîå ðàñïðåäåëåíèå ïîçâîëÿåò óñòàíîâèòü

ãðàíèöó, êîòîðàÿ ñ îïðåäåëåííîé âåðîÿòíîñòüþ

îòäåëèò âñïûøêè (èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé

ëèíèè âûøå ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ) îò èíòåíñèâ-

íîñòåé, îòíîñÿùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííî-

ãî ýëåìåíòà (çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè, êîòîðûå

ëåæàò íèæå ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ). Îáû÷íî ãðà-

íèöó îïðåäåëåíèÿ âñïûøåê Ithd âû÷èñëÿþò ïî

ôîðìóëå [4]:

I I
thd sol

� � 3�,

ãäå I
sol

— ñðåäíÿÿ èíòåíñèâíîñòü áåç ó÷åòà

âñïûøåê, ó — ÑÊÎ èíòåíñèâíîñòåé áåç ó÷åòà

âñïûøåê.

Îïðåäåëåíèå ÍÌÂ îïèðàåòñÿ íà ñëåäóþùèå

äîïóùåíèÿ:

èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà

â ñïåêòðå îòäåëüíîãî èñêðîâîãî ðàçðÿäà çàâèñèò

îò ìàññû ýòîãî ýëåìåíòà, èñïàðåííîé èñêðîé;

íà ãðàíèöå ðàçäåëà ìåòàëë — äèýëåêòðèê

ïëîòíîñòü ðàñïîëîæåíèÿ ëèíèé íàïðÿæåííîñòè

ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ âîçðàñòàåò, âñëåäñòâèå ÷åãî
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I, %

t, ñ

«Ïîäñòàâêà»

Al I 308,21529 íì

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè àëþìèíèÿ îò âðåìåíè â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ñòàëè ÓÃ7á

Ðèñ. 2. Ãèñòîãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè Al â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå ñòàëè ÓÃ7á



öåíòð êðàòåðà èñêðû, êîòîðàÿ ïîïàëà âî âêëþ÷å-

íèå, áóäåò íàõîäèòüñÿ íà ãðàíèöå ðàçäåëà âêëþ-

÷åíèå — ìàòðèöà;

ðàçìåðû áîëüøèíñòâà ÍÌÂ ìíîãî ìåíüøå

ðàçìåðîâ êðàòåðà èñêðîâîãî ðàçðÿäà, ïîýòîìó

ïðè îïðåäåëåíèè îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé ïîëàãà-

þò, ÷òî âêëþ÷åíèå ïîëíîñòüþ èñïàðÿåòñÿ îäíèì

èñêðîâûì ðàçðÿäîì.

Ðàññìîòðèì êàæäîå èç ýòèõ äîïóùåíèé

ïîäðîáíåå.

Â ÀÝÑ ñâÿçü èíòåãðàëüíîé èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà I ñ åãî êîíöåíòðà-

öèåé â îáðàçöå C îïèñûâàåòñÿ óðàâíåíèåì Ëîìà-

êèíà – Øàéáå:

I = aCb,

ãäå a è b — êîíñòàíòû.

Èíòåãðàëüíûé ñïåêòð ïî ñóòè ÿâëÿåòñÿ

óñðåäíåíèåì ìíîæåñòâà ñïåêòðîâ îòäåëüíûõ

ðàçðÿäîâ, ïîýòîìó ëîãè÷íî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî òà-

êàÿ ñâÿçü èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

ýëåìåíòà ñ åãî êîíöåíòðàöèåé äîëæíà èìåòü ìå-

ñòî è â ñïåêòðàõ îòäåëüíûõ èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ.

Êîíöåíòðàöèÿ â ýòîì ñëó÷àå áóäåò ðàâíà îòíîøå-

íèþ èñïàðåííîé ìàññû ýëåìåíòà ê îáùåé ìàññå

âåùåñòâà ïðîáû, èñïàðåííîé èñêðîé. Èñêðîâîé

ðàçðÿä îáëàäàåò âûñîêîé ñòàáèëüíîñòüþ è âîñ-

ïðîèçâîäèìîñòüþ, ïîýòîìó â ïåðâîì ïðèáëèæå-

íèè ìîæíî ñ÷èòàòü, ÷òî èñïàðÿåìàÿ ìàññà âåùå-

ñòâà íå èçìåíÿåòñÿ îò ðàçðÿäà ê ðàçðÿäó. Òîãäà

èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà Ii

â ñïåêòðå i-ãî îòäåëüíîãî èñêðîâîãî ðàçðÿäà áó-

äåò çàâèñåòü ëèøü îò èñïàðåííîé ýòîé èñêðîé

ìàññû ýëåìåíòà mi:

I am m
i sp

b

i

b
�

� ,

ãäå msp — ìàññà âåùåñòâà, èñïàðÿåìàÿ îäíèì

ðàçðÿäîì.

Ýòà çàâèñèìîñòü ïîçâîëÿåò âûïîëíÿòü ãðà-

äóèðîâêó äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, â êîòîðûõ àòòåñòîâàíà

ëèøü îáùàÿ êîíöåíòðàöèÿ ýëåìåíòîâ. Ïîëó÷åí-

íàÿ òàêèì îáðàçîì ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü

äàåò âîçìîæíîñòü âû÷èñëÿòü ëîêàëüíóþ êîíöåí-

òðàöèþ èëè èñïàðåííóþ îòäåëüíûì ðàçðÿäîì

ìàññó ýëåìåíòà.

Åñëè áû ïîâåðõíîñòü îáðàçöà áûëà èäåàëüíî

îäíîðîäíîé è íà íåé îòñóòñòâîâàëè áû êàêèå-ëè-

áî âêëþ÷åíèÿ, òî èñêðû ïîïàäàëè áû â áëèæàé-

øóþ ê êîíöó ïðîòèâîýëåêòðîäà òî÷êó îáðàçöà.

Êðàòåð ïðîæèãà áûë áû î÷åíü ìàëåíüêèì — åãî

äèàìåòð íå áûë áû íóëåâûì òîëüêî ïîòîìó, ÷òî

êàæäàÿ èñêðà èñïàðÿåò îïðåäåëåííîå êîëè÷åñòâî

âåùåñòâà ñ ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, èçìåíÿÿ òàêèì

îáðàçîì åå ðåëüåô. Íà ïðàêòèêå æå äèàìåòð êðà-

òåðà ïðîæèãà ðàâåí íåñêîëüêèì ìèëëèìåòðàì.

Îäíà èç ïðè÷èí, ïî êîòîðûì èñêðû ïîïàäàþò

â òî÷êè, óäàëåííûå íà ìèëëèìåòðû îò áëè-

æàéøåé ê êîíöó ïðîòèâîýëåêòðîäà, çàêëþ÷àåòñÿ

â îñîáîé ñòðóêòóðå ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ. Åñëè íà

ïîâåðõíîñòè îáðàçöà ïðèñóòñòâóåò íå ïðîâîäÿ-

ùåå òîê âêëþ÷åíèå, òî åñòü è ðåçêàÿ ìåòàëëè÷å-

ñêàÿ ãðàíèöà. Íà ýòîé ãðàíèöå êîíöåíòðàöèÿ ëè-

íèé íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ âûøå,

÷åì íà îäíîðîäíûõ ìåòàëëè÷åñêèõ ó÷àñòêàõ îá-

ðàçöà (ðèñ. 3). Áëàãîäàðÿ áîëåå âûñîêîé êîíöåí-

òðàöèè ëèíèé íàïðÿæåííîñòè è, êàê ñëåäñòâèå,

áîëåå ñèëüíîìó ýëåêòðè÷åñêîìó ïîëþ èñêðà ëåã-

÷å ïîïàäàåò â ãðàíèöó ðàçäåëà ìåæäó âêëþ÷åíè-

åì è ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöåé [7].

Ðàçìåðû ÍÌÂ çàâèñÿò îò êà÷åñòâà ñûðüÿ,

òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà, ìàðêè ñòàëè è äðó-

ãèõ ïàðàìåòðîâ. Îíè ìîãóò èçìåíÿòüñÿ â øèðî-

êèõ ïðåäåëàõ — îò äîëåé äî íåñêîëüêèõ ñîòåí

ìêì. Â êà÷åñòâåííûõ ñîâðåìåííûõ ñòàëÿõ ðàçìå-

ðû áîëüøèíñòâà âêëþ÷åíèé çíà÷èòåëüíî ìåíüøå

îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðÿåìîãî çà îäèí èñêðîâîé

ðàçðÿä. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû ïðèìåðû äîëåé ìàñ-

ñû è îáúåìà âêëþ÷åíèé ðàçìåðàìè ~1 – 10 ìêì

îò ìàññû è îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðÿåìîãî îäíîé

èñêðîé [8].

Îòäåëüíóþ èñêðó íåâîçìîæíî «ïðèâÿçàòü»

ê êîíêðåòíîé òî÷êå îáðàçöà, ïîýòîìó ïðè îïðå-

äåëåíèè ðàçìåðîâ âêëþ÷åíèé ñ÷èòàþò, ÷òî âêëþ-

÷åíèå ïîëíîñòüþ èñïàðÿåòñÿ çà îäíó èñêðó è êà-

æäîé âñïûøêå ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñîîòâåòñòâó-

åò îäíî âêëþ÷åíèå. Òàêîå äîïóùåíèå âîçìîæíî,

ïîñêîëüêó ðàçìåðû âêëþ÷åíèé ìàëû îòíîñèòåëü-
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1

2

3

Ðèñ. 3. Ðàñïðåäåëåíèå íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî

ïîëÿ íà ãðàíèöå ðàçäåëà ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöû è íå

ïðîâîäÿùåãî òîê âêëþ÷åíèÿ: 1 — ìåòàëëè÷åñêàÿ ìàòðèöà

îáðàçöà; 2 — ëèíèè íàïðÿæåííîñòè ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ;

3 — íåìåòàëëè÷åñêîå âêëþ÷åíèå

Ðàçìåðû âêëþ÷åíèé îêñèäà àëþìèíèÿ â âåùåñòâå ìàññîé

64 íã, èñïàðåííîé îäíîé èñêðîé

Äèàìåòð, ìêì Ìàññà, íã
Äîëÿ

ìàññû, %

Äîëÿ

îáúåìà, %

0,7 0,00070 0,0011 0,0022

1,4 0,0056 0,0088 0,018

2,8 0,045 0,07 0,14

5,6 0,36 0,56 1,13

11,3 2,8 4,5 9,0



íî îáúåìà èñïàðÿåìîãî èñêðîé âåùåñòâà, à èñ-

êðû, êàê îïèñàíî âûøå, ñòðåìÿòñÿ ïîïàäàòü â

ãðàíèöó ðàçäåëà ìåòàëëè÷åñêîé è íåïðîâîäÿùåé

ôàç. Áëàãîäàðÿ ýòîìó áîëüøèíñòâî èñêð, ïîïàâ-

øèõ âî âêëþ÷åíèÿ, äåéñòâèòåëüíî èñïàðÿåò ýòè

âêëþ÷åíèÿ öåëèêîì. Íàëè÷èå æå â îáðàçöå áîëü-

øîãî ÷èñëà êðóïíûõ âêëþ÷åíèé (êîòîðûå íå èñ-

ïàðÿòñÿ çà îäèí èñêðîâîé ðàçðÿä) äåëàåò îïðå-

äåëåíèå ðàçìåðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé ñ ïî-

ìîùüþ ÀÝÑ íåâîçìîæíûì [7]. Ñóùåñòâóåò òàêæå

íåíóëåâàÿ âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî çà îäíó èñêðó èñ-

ïàðÿòñÿ äâà è áîëåå âêëþ÷åíèé [9, 10]. Ýòà âåðî-

ÿòíîñòü âîçðàñòàåò ñ óâåëè÷åíèåì êîëè÷åñòâà

âêëþ÷åíèé íà åäèíèöó îáúåìà îáðàçöà, è åå íå-

îáõîäèìî ó÷èòûâàòü ïðè îïðåäåëåíèè ÍÌÂ.

Îïðåäåëåíèå êîíöåíòðàöèé ðàñòâîðåííîãî

è íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà. Ýëåìåíò ìîæåò

ïðèñóòñòâîâàòü â ñïëàâå îäíîâðåìåííî è â ðàñ-

òâîðåííîì âèäå, è â ñîñòàâå ÍÌÂ. Òîãäà îáùóþ

êîíöåíòðàöèþ ýëåìåíòà ìîæíî ðàçäåëèòü íà äâå

÷àñòè, êîòîðûå ñîîòâåòñòâóþò ðàñòâîðåííîìó è

íåðàñòâîðåííîìó (ò.å. â ñîñòàâå âêëþ÷åíèé) ýëå-

ìåíòó. Îïðåäåëåíèå ýòèõ ÷àñòåé îáùåé êîíöåí-

òðàöèè ýëåìåíòà ÿâëÿåòñÿ âàæíîé çàäà÷åé ïðè

îïðåäåëåíèè âêëþ÷åíèé.

Êàê áûëî ñêàçàíî âûøå, èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè â ñïåêòðàõ åäèíè÷íûõ èñêð, êî-

òîðûå îòíîñÿòñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî

ýëåìåíòà, ðàñïðåäåëåíû ïî çàêîíó Ãàóññà. Ñðåä-

íåå çíà÷åíèå (ìàòåìàòè÷åñêîå îæèäàíèå) ýòîé

ôóíêöèè Ãàóññà è áóäåò ñîîòâåòñòâîâàòü êîíöåí-

òðàöèè ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà. Äëÿ âûäåëåíèÿ

âñïûøåê, ñîîòâåòñòâóþùèõ âêëþ÷åíèÿì, áîëü-

øèíñòâî èññëåäîâàòåëåé èñïîëüçóåò èòåðàòèâ-

íûé àëãîðèòì, íàïðèìåð [8, 9, 11, 12]. Íà êàæäîé

èòåðàöèè ðàññ÷èòûâàþò ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè íàáîðà èíòåíñèâíîñòåé — ñðåäíåå è

ÑÊÎ. Äàëåå â ñîîòâåòñòâèè ñ âûáðàííûì êðèòå-

ðèåì èç íàáîðà óäàëÿþò âñïûøêè — îáû÷íî ýòî

çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè, ïðåâûøàþùèå ñðåäíåå

çíà÷åíèå áîëåå ÷åì íà òðè ÑÊÎ. Çàòåì äåéñòâèÿ

ïîâòîðÿþò äëÿ óìåíüøåííîãî â õîäå ïðåäûäó-

ùåé èòåðàöèè íàáîðà èíòåíñèâíîñòåé. ×àñòî áû-

âàåò äîñòàòî÷íî òðåõ-÷åòûðåõ èòåðàöèé àëãîðèò-

ìà [8, 12].

Ãðàäóèðîâêó ïðîâîäÿò ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äëÿ èíòåãðàëüíîé ÀÝÑ.

Ñíà÷àëà ïî èíòåãðàëüíîìó ñïåêòðó îïðåäåëÿþò

îáùóþ êîíöåíòðàöèþ ýëåìåíòà Ctot, à åãî êîíöåí-

òðàöèÿ â ðàñòâîðåííîì âèäå Csol îïðåäåëÿåòñÿ

ïðîèçâåäåíèåì îáùåé êîíöåíòðàöèè íà F-ôàê-

òîð — îòíîøåíèå ñóììû èíòåíñèâíîñòåé, îòíî-

ñÿùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà,

ÓIsol, ê ñóììå âñåõ èíòåíñèâíîñòåé ÓItot [9]:

F = ÓIsol/ÓItot, Csol = FCtot.

Êîíöåíòðàöèÿ íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà

Cinsol îïðåäåëÿåòñÿ ðàçíîñòüþ îáùåé êîíöåíòðà-

öèè è åãî êîíöåíòðàöèè â ðàñòâîðåííîì âèäå:

Cinsol = Ctot – Csol.

Â äðóãèõ ðàññìîòðåííûõ èñòî÷íèêàõ íå ïðè-

âîäÿòñÿ òî÷íûå óêàçàíèÿ ïî îïðåäåëåíèþ äîëè

ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà. Îäíàêî ðàçóìíî ïðåä-

ïîëîæèòü, ÷òî ìîæíî ïðèìåíÿòü êîýôôèöèåíòû

ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ïîëó÷åííîé ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ äëÿ èíòåãðàëüíîãî àíà-

ëèçà, íåïîñðåäñòâåííî ê ñðåäíåìó çíà÷åíèþ èí-

òåíñèâíîñòåé áåç ó÷åòà âñïûøåê, ïîëó÷åííîìó

â ðåçóëüòàòå ðàáîòû èòåðàòèâíîãî àëãîðèòìà,

êîòîðîå ñ ïîïðàâêîé íà ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

âêëþ÷åíèé (âñïûøåê) áóäåò ñîîòâåòñòâîâàòü ñî-

äåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà.

Â ðàáîòå [11] òàêæå ðåêîìåíäóåòñÿ ñíà÷àëà

îïðåäåëÿòü ðàçìåðû îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé, à çà-

òåì âû÷èñëÿòü äîëþ íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà

ïî åãî ñóììàðíîé ìàññå â îáíàðóæåííûõ âêëþ-

÷åíèÿõ.

Îïðåäåëåíèå ðàçìåðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷å-

íèé. Ïîäðîáíîå îïèñàíèå îïðåäåëåíèÿ ðàçìåðîâ

îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé óäàëîñü îáíàðóæèòü ëèøü

â íåñêîëüêèõ ïóáëèêàöèÿõ — [9] è [11, 12],

ïðè÷åì ïðèâåäåííûå â íèõ ñïîñîáû íåñêîëüêî

ðàçëè÷àþòñÿ.

Êàê áûëî ñêàçàíî âûøå, îïðåäåëåíèå ðàçìå-

ðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé îïèðàåòñÿ íà ïðåäïî-

ëîæåíèå, ÷òî êàæäîé âñïûøêå èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñîîòâåòñòâóåò îäíî âêëþ÷å-

íèå, ò.å. èñêðà, ïîðîäèâøàÿ ýòó âñïûøêó, èñ-

ïàðèëà òîëüêî îäíî âêëþ÷åíèå, è ïðèòîì ïîë-

íîñòüþ. ×òîáû îïðåäåëèòü ðàçìåð âêëþ÷åíèÿ,

íåîáõîäèìî ñ ïîìîùüþ ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñè-

ìîñòè ïîñòàâèòü â ñîîòâåòñòâèå âñïûøêå èíòåí-

ñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà êîíöåí-

òðàöèþ ýòîãî ýëåìåíòà â ìàññå âåùåñòâà, èñïà-

ðåííîé èñêðîé. Çàòåì íà îñíîâàíèè àïðèîðíûõ

ñâåäåíèé îá îáðàçöå è íàëè÷èÿ ñîâïàäàþùèõ ïî

âðåìåíè âñïûøåê äðóãèõ ýëåìåíòîâ ñëåäóåò ñäå-

ëàòü ïðåäïîëîæåíèå î õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ýòîãî

âêëþ÷åíèÿ. Ïîëàãàÿ, ÷òî ðàñòâîðåííûé ýëåìåíò

ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåí â îáúåìå îáðàçöà, ìîæ-

íî âûäåëèòü ìàññó ýëåìåíòà, êîòîðàÿ ñîäåðæà-

ëàñü â ÍÌÂ. Ïîñëå ýòîãî îñòàåòñÿ òîëüêî âû÷èñ-

ëèòü ðàçìåð âêëþ÷åíèÿ èñõîäÿ èç åãî ïðåäïîëà-

ãàåìîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà.

Â ðàáîòå [9] îïðåäåëÿþò êîíöåíòðàöèþ ýëå-

ìåíòà â ìàññå âåùåñòâà, èñïàðåííîé åäèíè÷íîé

èñêðîé, ïî ñëåäóþùåé ôîðìóëå:

C
I C

I
itot

i sol

sol

� ,

ãäå I
sol

— ñðåäíÿÿ èíòåíñèâíîñòü, ñîîòâåòñòâó-

þùàÿ ðàñòâîðåííîìó ñîäåðæàíèþ ýëåìåíòà.
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Òîò æå ñàìûé øàã â ðàáîòå [11] âûïîëíÿþò

ïóòåì ïðèìåíåíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ãðàäóèðîâî÷-

íîé çàâèñèìîñòè íåïîñðåäñòâåííî ê Ii.

Åñëè îáúåì âêëþ÷åíèÿ ìíîãî ìåíüøå îáùåãî

îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðåííîãî èñêðîé, òî â ïðè-

áëèæåíèè ìîæíî ñ÷èòàòü, ÷òî êîíöåíòðàöèÿ íå-

ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà â ìàññå, èñïàðåííîé i-é

èñêðîé, ðàâíà

Ciinc = miinc/msp � Citot – Csol,

ãäå miinc — ìàññà ýëåìåíòà, ñîäåðæàùàÿñÿ âî

âêëþ÷åíèè; msp — ìàññà âåùåñòâà, èñïàðåííàÿ

èñêðîé.

Èñïàðÿåìóþ èñêðîé ìàññó âåùåñòâà, óñðåä-

íåííóþ ïî áîëüøîìó êîëè÷åñòâó ðàçðÿäîâ, ìîæ-

íî âû÷èñëèòü ïóòåì îïðåäåëåíèÿ ñ ïîìîùüþ

ïðîôèëîìåòðèè îáúåìà êðàòåðîâ, ñôîðìèðîâàí-

íûõ íåñêîëüêèìè òûñÿ÷àìè èñêð [9]. Òîãäà, çíàÿ

Ciinc è msp, ìîæíî âû÷èñëèòü ìàññó ýëåìåíòà, ñî-

äåðæàâøóþñÿ â èñïàðåííîì i-é èñêðîé âêëþ÷å-

íèè, miinc. ×òîáû âû÷èñëèòü ðàçìåðû ñàìîãî

âêëþ÷åíèÿ, íåîáõîäèìî ñäåëàòü ïðåäïîëîæåíèå

î åãî õèìè÷åñêîì ñîñòàâå, îïèðàÿñü íà àïðèîð-

íûå ñâåäåíèÿ îá îáðàçöå è ïðèíèìàÿ âî âíèìà-

íèå íàëè÷èå ïîðîæäåííûõ òîé æå èñêðîé âñïû-

øåê äðóãèõ ýëåìåíòîâ. Íàïðèìåð, ðàññìîòðèì

ðàñïðîñòðàíåííûé ñëó÷àé — âêëþ÷åíèå îêñèäà

àëþìèíèÿ Al2O3. Ïîïàäàíèå èñêðû â òàêîå âêëþ-

÷åíèå ïðèâåäåò ê îäíîâðåìåííûì âñïûøêàì

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àëþìèíèÿ è êèñëîðîäà.

Åñëè ðàçìåðû âêëþ÷åíèÿ îïðåäåëÿþò ïî âñïûø-

êå ñïåêòðàëüíîé ëèíèè àëþìèíèÿ, òî ìàññà

âêëþ÷åíèÿ áóäåò ðàâíà

m
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i
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Al O

Al O

2Al

2 3

2 3

� ,

ãäå Ciinc — êîíöåíòðàöèÿ ýëåìåíòà âî âêëþ-

÷åíèè, â äàííîì ñëó÷àå — àëþìèíèÿ; MAl O2 3
—

ìîëåêóëÿðíàÿ ìàññà îêñèäà àëþìèíèÿ Al2O3;

M2Al — àòîìíàÿ ìàññà äâóõ àòîìîâ àëþìèíèÿ.

Åñëè âêëþ÷åíèå çàíèìàåò çíà÷èòåëüíóþ

äîëþ â îáúåìå âåùåñòâà, èñïàðåííîì èñêðîé, òî

êîíöåíòðàöèÿ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà â ìàññå

âåùåñòâà, èñïàðåííîé i-é èñêðîé, íà ñàìîì äåëå

áóäåò íèæå, ÷åì óñðåäíåííîå ïî áîëüøîìó êîëè-

÷åñòâó èñêð çíà÷åíèå Csol. Ïîýòîìó îïðåäåëåííàÿ

ïðèâåäåííûì âûøå ñïîñîáîì ìàññà âêëþ÷å-

íèÿ îêàæåòñÿ çàíèæåííîé. ×òîáû èçáåæàòü ýòî-

ãî, â ðàáîòå [9] ïðåäëîæåíî óòî÷íèòü ìàññó âêëþ-

÷åíèÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì. Îáúåì âêëþ÷åíèÿ,

ðàññ÷èòàííûé èç ïîëó÷åííîé ìàññû m
iAl O2 3

,

âû÷èòàþò èç îáùåãî îáúåìà âåùåñòâà, èñïàðåí-

íîãî èñêðîé. Â îñòàâøåìñÿ îáúåìå êîíöåíòðàöèÿ

ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ äîëæíà áûòü ðàâíà Csol,

ïîñêîëüêó ìû ïîëàãàåì, ÷òî ðàñòâîðåííûé àëþ-

ìèíèé ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåí â îáðàçöå. Îòñþ-

äà ìîæíî ðàññ÷èòàòü ìàññó ðàñòâîðåííîãî àëþ-

ìèíèÿ, èñïàðåííóþ i-é èñêðîé, à îò ìàññû ïå-

ðåéòè ê êîíöåíòðàöèè ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ

â ýòîé èñêðå — Cisol. Çàòåì íóæíî ïîâòîðèòü ðàñ-

÷åò, îïðåäåëèâ êîíöåíòðàöèþ Ciinc ñ ó÷åòîì íîâî-

ãî çíà÷åíèÿ Cisol. Àâòîðû ðàáîòû [9] èñïîëüçóþò

äâå èòåðàöèè ýòîãî ðàñ÷åòà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàç-

ìåðà âêëþ÷åíèÿ.

Çíàÿ ìàññó ÍÌÂ, ìîæíî âû÷èñëèòü åãî ïðè-

âåäåííûé äèàìåòð, ò.å. äèàìåòð ñôåðè÷åñêîãî

âêëþ÷åíèÿ òàêîé ìàññû:
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ãäå �Al O2 3
— ïëîòíîñòü îêñèäà àëþìèíèÿ.

Ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì íå

ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü ãåîìåòðè÷åñêèå ôîðìû

âêëþ÷åíèé. Îäíàêî áîëüøèíñòâî ìåëêèõ âêëþ-

÷åíèé äåéñòâèòåëüíî èìåþò áëèçêóþ ê ñôåðè÷å-

ñêîé ôîðìó, ïîýòîìó ìîæíî èñïîëüçîâàòü ïðèâå-

äåííûé äèàìåòð äëÿ îïèñàíèÿ èõ ðàçìåðîâ.

Ïîëó÷åííûå òàêèì îáðàçîì äàííûå îáû÷íî

ïðåäñòàâëÿþò â âèäå ãèñòîãðàìì ðàñïðåäåëå-

íèÿ âêëþ÷åíèé îïðåäåëåííîãî ñîðòà (íàïðèìåð,

òèïîâ âêëþ÷åíèé — îêñèäîâ, ñóëüôèäîâ èëè

âêëþ÷åíèé ñ èçâåñòíûì õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì —

Al2O3) ïî ðàçìåðàì è òðåóãîëüíûõ äèàãðàìì, êî-

òîðûå ïîêàçûâàþò ñîîòíîøåíèå êîëè÷åñòâ îáíà-

ðóæåííûõ âêëþ÷åíèé òðåõ ñîðòîâ.

Îãðàíè÷åíèÿ â îïðåäåëåíèè

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

ÀÝÑ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ðåãèñòðàöè-

åé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ êàê ìåòîä îïðå-

äåëåíèÿ ÍÌÂ îáëàäàåò ðÿäîì óíèêàëüíûõ ïðå-

èìóùåñòâ, òàêèõ êàê âûñîêàÿ ýêñïðåññíîñòü è

áîëüøîé îáúåì àíàëèçèðóåìîãî çà îäíî èçìåðå-

íèå ìàòåðèàëà îáðàçöà. Çà ýòè ïðåèìóùåñòâà

ïðèõîäèòñÿ ïëàòèòü ñóùåñòâåííûìè îãðàíè÷å-

íèÿìè, â ÷àñòíîñòè, îòñóòñòâèåì âîçìîæíîñòè

êàðòèðîâàíèÿ — îïðåäåëåíèÿ ïîëîæåíèÿ ÍÌÂ

— è îãðàíè÷åííûì äèàïàçîíîì îïðåäåëÿåìûõ

ðàçìåðîâ âêëþ÷åíèé. Ïîäðîáíîå ñðàâíåíèå âîç-

ìîæíîñòåé ÀÝÑ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ðå-

ãèñòðàöèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ è òðà-

äèöèîííûõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé

ìîæíî íàéòè â ðàáîòå [10].

Ìèíèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðóæèìîãî âêëþ-

÷åíèÿ çàâèñèò îò ÷óâñòâèòåëüíîñòè ñïåêòðîìåòðà

è âûáðàííîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè, óðîâíÿ ñîäåð-

æàíèÿ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà è ýíåðãèè èñêðî-

âîãî ðàçðÿäà. ×åì íèæå ýíåðãèÿ èñêðû, òåì ìåíü-

øåå êîëè÷åñòâî âåùåñòâà ïðîáû îíà èñïàðèò —

ïîâûøàåòñÿ ëîêàëüíîñòü àíàëèçà. Ýòî îçíà÷àåò,
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÷òî óâåëè÷èòñÿ äîëÿ ìàññû âêëþ÷åíèÿ ôèêñèðî-

âàííîãî ðàçìåðà â ìàññå âåùåñòâà, èñïàðåííîé

èñêðîé, — âîçðàñòåò îòíîøåíèå ñèãíàë/øóì ðå-

ãèñòðèðóåìûõ âñïûøåê. Îäíàêî â òî æå âðåìÿ

ñíèæàþòñÿ èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

â ñïåêòðàõ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ è ïðåäñòàâèòåëü-

íîñòü àíàëèçà. ×àñòî ìèíèìàëüíûé ðàçìåð îáíà-

ðóæèìîãî âêëþ÷åíèÿ ñîñòàâëÿåò 1 – 2 ìêì, íî ýòî

çíà÷åíèå ìîæåò ñèëüíî ìåíÿòüñÿ â çàâèñèìîñòè

îò ïðèâåäåííûõ âûøå õàðàêòåðèñòèê è óñëîâèé.

Â ðàáîòå [10] ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû òåîðåòè÷å-

ñêîé îöåíêè ìèíèìàëüíîãî ðàçìåðà îáíàðóæè-

ìûõ âêëþ÷åíèé îêñèäà àëþìèíèÿ â çàâèñèìîñòè

îò óðîâíÿ ñîäåðæàíèÿ ðàñòâîðåííîãî àëþìèíèÿ

(ðèñ. 4). Ýòà çàâèñèìîñòü èçìåíèòñÿ ïðè ñìåíå

ïðèáîðíîé áàçû èëè ðåæèìà èñêðîâîãî ãåíåðàòî-

ðà, íî åå õàðàêòåð îñòàíåòñÿ ïðåæíèì.

Ìàêñèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðóæèìîãî âêëþ-

÷åíèÿ çàâèñèò â ïåðâóþ î÷åðåäü îò ýíåðãèè èñ-

êðîâîãî ðàçðÿäà. Ïîñêîëüêó èñêðà èìååò ñêëîí-

íîñòü ïîïàäàòü â ãðàíèöó ðàçäåëà âêëþ÷å-

íèå/ìàòðèöà, äëÿ òîãî, ÷òîáû âêëþ÷åíèå ïîëíî-

ñòüþ èñïàðèëîñü çà îäèí ðàçðÿä, åãî ðàçìåð íå

äîëæåí ïðåâûøàòü ðàäèóñ êðàòåðà, îáðàçóþùå-

ãîñÿ íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà â ðåçóëüòàòå âîçäåé-

ñòâèÿ åäèíè÷íîãî èñêðîâîãî ðàçðÿäà [7]. Îáû÷íî

äèàìåòð òàêîãî êðàòåðà ñîñòàâëÿåò íåñêîëüêî äå-

ñÿòêîâ ìêì, à ìàêñèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðóæè-

ìîãî âêëþ÷åíèÿ — 10 – 20 ìêì. Åñëè æå â îáðàç-

öå áóäåò ïðèñóòñòâîâàòü âêëþ÷åíèå áîëüøåãî

ðàçìåðà, îíî èñïàðèòñÿ çà äâà èëè áîëåå èñêðî-

âûõ ðàçðÿäà, è, ñîîòâåòñòâåííî, âñïûøêè îò ýòèõ

ðàçðÿäîâ áóäóò èíòåðïðåòèðîâàíû êàê íåñêîëüêî

îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé.

Îäíàêî â ðàáîòå [13] ñîîáùàåòñÿ î íàëè÷èè

êîððåëÿöèè ìåæäó ðåçóëüòàòàìè îïðåäåëåíèÿ

ìàêðîñêîïè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé (ò.å. âêëþ÷åíèé

ðàçìåðîì ïîðÿäêà ñîòåí ìêì è áîëåå) â ïîäøèï-

íèêîâîé ñòàëè óëüòðàçâóêîâûìè ìåòîäàìè è êî-

ëè÷åñòâîì âñïûøåê ëèíèè ìàãíèÿ, çàðåãèñòðè-

ðîâàííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì àòîìíî-ýìèññèîííî-

ãî ñïåêòðîìåòðà. Îáðàçöû äëÿ îáîèõ ìåòîäîâ

îòáèðàëè èç ðàñïëàâà ïðàêòè÷åñêè îäíîâðåìåí-

íî. Íàëè÷èå òàêîé êîððåëÿöèè îáúÿñíÿåòñÿ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ïðîìåæóòî÷íîãî êîâøà, â îñíîâå

îãíåóïîðíîãî ìàòåðèàëà êîòîðîãî áûë ìàãíèé, à

áîëüøèíñòâî âêëþ÷åíèé ïðåäñòàâëÿëî ñîáîé

øïèíåëè, îáðàçóþùèåñÿ â ðåçóëüòàòå ðåàêöèè

ðàñïëàâëåííîé ñòàëè ñî øëàêîì â ñòàëåðàçëè-

âî÷íîì êîâøå èëè ñ ôóòåðîâêîé. Ýòî ïîçâîëèëî

îïðåäåëÿòü îòíîñèòåëüíîå ñîäåðæàíèå ìàêðî-

âêëþ÷åíèé ïî êîëè÷åñòâó çàðåãèñòðèðîâàííûõ

âñïûøåê ëèíèè ìàãíèÿ, ÷òî áûëî èñïîëüçîâàíî

íà çàâîäå ABS äëÿ îöåíêè âëèÿíèÿ ðàçëè÷íûõ

èçìåíåíèé â ïðîèçâîäñòâåííîì ïðîöåññå íà ÷èñ-

òîòó âûïóñêàåìîé ñòàëè. Òàêèì îáðàçîì, ìîæíî

ñäåëàòü âûâîä, ÷òî çíàíèå èñòî÷íèêîâ è ïðîöåñ-

ñîâ îáðàçîâàíèÿ âêëþ÷åíèé ïîçâîëÿåò èñïîëüçî-

âàòü ÀÝÑ íå òîëüêî äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîâêëþ-

÷åíèé, íî è äëÿ îöåíêè çàãðÿçíåííîñòè ìåòàëëà

ìàêðîâêëþ÷åíèÿìè.

Åùå îäíî âàæíîå îãðàíè÷åíèå ñâÿçàíî

ñ áîëüøèì êîëè÷åñòâîì âêëþ÷åíèé â îáðàçöå.

Ñ óâåëè÷åíèåì êîëè÷åñòâà âêëþ÷åíèé âîçðàñ-

òàåò âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî çà îäèí ðàçðÿä èñ-

ïàðèòñÿ áîëüøå îäíîãî âêëþ÷åíèÿ. Ýòî ïðèâîäèò

ê íåêîòîðîìó çàâûøåíèþ ðàçìåðîâ îáíàðóæåí-

íûõ âêëþ÷åíèé. Åñëè æå êîëè÷åñòâî îáíàðóæåí-

íûõ âñïûøåê ïðåâûøàåò ïîëîâèíó îò îáùåãî

÷èñëà èñêð, òî âåðîÿòíîñòü èñïàðåíèÿ íåñêîëü-

êèõ âêëþ÷åíèé çà îäèí ðàçðÿä âîçðàñòàåò

íàñòîëüêî, ÷òî åþ óæå íåëüçÿ ïðåíåáðå÷ü [10].

Â ýòîì ñëó÷àå ðåçóëüòàò îïðåäåëåíèÿ êîëè÷åñòâà

âêëþ÷åíèé íà åäèíèöó îáúåìà áóäåò ñóùåñòâåí-

íî çàíèæåí.

Íåêîòîðûå ýëåìåíòû, â ÷àñòíîñòè O, Ca, Mg

è S, îáû÷íî ëèáî ïðèñóòñòâóþò â ñòàëÿõ òîëüêî â

ñîñòàâå âêëþ÷åíèé, ëèáî èõ ñîäåðæàíèå â ðàñòâî-

ðåííîì âèäå íè÷òîæíî ìàëî [11]. Ïîýòîìó îáùàÿ

êîíöåíòðàöèÿ òàêîãî ýëåìåíòà, îïðåäåëåííàÿ

ïî èíòåãðàëüíîìó ñïåêòðó, ôàêòè÷åñêè ñîîòâåò-

ñòâóåò åãî ñîäåðæàíèþ âî âêëþ÷åíèÿõ. Îäíàêî

â çàâèñèìîñòè èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëè-

íèè òàêîãî ýëåìåíòà îò âðåìåíè ÷àñòî íàáëþäà-

åòñÿ íàëè÷èå ôîíîâîãî ñèãíàëà, êàê åñëè áû ýòîò

ýëåìåíò ïðèñóòñòâîâàë è â ðàñòâîðåííîì âèäå.

Ñîãëàñíî èññëåäîâàíèÿì [11] ïðè÷èíîé òàêîãî

ñèãíàëà ÿâëÿåòñÿ íàëè÷èå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà

ìåëêèõ âêëþ÷åíèé, ñîäåðæàùèõ ðàññìàòðèâà-

åìûé ýëåìåíò. Êàæäàÿ èñêðà èñïàðÿåò íåñêîëüêî

ïîäîáíûõ âêëþ÷åíèé, çà ñ÷åò ÷åãî è ôîðìèðóåòñÿ

ôîíîâûé ñèãíàë, îáëàäàþùèé åùå è ïîâûøåí-

íûì óðîâíåì øóìà (ÑÊÎ). Â ðåçóëüòàòå òîëüêî

êðóïíûå âêëþ÷åíèÿ ïðèâîäÿò ê âñïûøêàì è ìî-

ãóò áûòü êîëè÷åñòâåííî îõàðàêòåðèçîâàíû.
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü äèàìåòðà ìèíèìàëüíîãî îáíàðóæè-

ìîãî âêëþ÷åíèÿ îò óðîâíÿ ñîäåðæàíèÿ ðàñòâîðåííîãî Al

ïðè ðàçíûõ ñîäåðæàíèÿõ Al2O3 âî âêëþ÷åíèè



Íàëè÷èå îò÷åòëèâîé, õîòÿ è ñ áîëüøèì ðàç-

áðîñîì, êîððåëÿöèè ìåæäó ïëîùàäüþ, çàíèìà-

åìîé ñóëüôèäíûìè âêëþ÷åíèÿìè íà øëèôå îá-

ðàçöà, êîòîðóþ îïðåäåëÿëè ñ ïîìîùüþ ñêàíè-

ðóþùåãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà, è êîëè÷å-

ñòâîì âñïûøåê ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñåðû ïî

ðåçóëüòàòàì èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ðåãèñòðà-

öèåé ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêð óñòàíîâëåíî â ðà-

áîòå [14]. Îäíàêî î ïðîìûøëåííîì èñïîëüçîâà-

íèè èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñóëüôèäíûõ âêëþ÷åíèé ãîâîðèòü åùå ðàíî.

Àâòîðû óêàçûâàþò íà íåîáõîäèìîñòü ïðîäîëæå-

íèÿ èññëåäîâàíèÿ ñ îáðàçöàìè äðóãèõ ìàðîê ñòà-

ëè äëÿ âåðèôèêàöèè ìåòîäà.

Ñïîñîáû óëó÷øåíèÿ ìåòðîëîãè÷åñêèõ

õàðàêòåðèñòèê îïðåäåëåíèÿ

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

Äàæå ïðè ñóùåñòâóþùèõ îãðàíè÷åíèÿõ ÀÝÑ

ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì è ðåãèñòðàöèåé ñïåê-

òðîâ åäèíè÷íûõ ðàçðÿäîâ ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü

ìíîãî èíôîðìàöèè îá îáðàçöå â î÷åíü êîðîòêèé

ñðîê. Ïîòåíöèàë ýòîãî ñïîñîáà äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ÍÌÂ íå ðàñêðûò äî êîíöà, ïîýòîìó îí ïðîäîëæà-

åò ðàçâèâàòüñÿ. Â ëèòåðàòóðå îïèñàíû ïðèåìû,

êîòîðûå ïîçâîëÿþò ðàñøèðèòü âîçìîæíîñòè ñïî-

ñîáà, è íàïðàâëåíû îíè â îñíîâíîì íà ñíèæåíèå

ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ è ïðåäåëîâ îáíàðó-

æåíèÿ ÍÌÂ. Íèæå ïðèâåäåíû íåêîòîðûå èç òà-

êèõ ïðèåìîâ.

Íàñòðîéêà èíñòðóìåíòàëüíûõ ïàðàìåò-

ðîâ. Ñïåêòðîìåòðû, ïðèìåíÿåìûå â ðàçëè÷íûõ

ïðèáîðàõ äëÿ ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ

èñêð, ìàëî îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà. Ýòî âàêóóì-

íûå èëè ãàçîíàïîëíåííûå ïîëèõðîìàòîðû, ïî-

ñòðîåííûå ïî ñõåìå Ïàøåíà – Ðóíãå [15], ñ ÔÝÓ

â êà÷åñòâå ñèñòåìû ðåãèñòðàöèè. Îñíîâíûå ïðè-

áîðû è èõ ïðîèçâîäèòåëè: ARL iSpark (Thermo

Scientific) [16], Spectrolab (Spectro) [17], QSG 750

(OBLF) [18], PDA 8000 (Shimadzu) [19].

Èñêðîâûå ãåíåðàòîðû è ïàðàìåòðû ðàçðÿ-

äà, íàïðîòèâ, ñóùåñòâåííî ðàçëè÷àþòñÿ â ðàç-

ëè÷íûõ ïðèáîðàõ. Â äîêëàäå [11] ìîæíî íàéòè

ñâîäíóþ òàáëèöó ñ äèàïàçîíàìè, â êîòîðûõ èçìå-

íÿþòñÿ ðåæèìû èñêðîâîãî èñòî÷íèêà è ïàðàìåò-

ðû èçìåðåíèÿ ðàçëè÷íûõ ïðèáîðîâ. Îïèñàíèÿ

îñíîâíûõ ðåæèìîâ èñêðîâûõ ãåíåðàòîðîâ â òðåõ

ïðèáîðàõ — ARL 4460, QSN 750 è Spectrolab —

ïðèâåäåíû â ðàáîòå [20].

Ýíåðãèÿ èñêðîâîãî ðàçðÿäà îïðåäåëÿåò êî-

ëè÷åñòâî èñïàðÿåìîãî èñêðîé ìàòåðèàëà îáðàçöà

è ìîæåò èçìåíÿòüñÿ â øèðîêèõ ïðåäåëàõ — ïðè-

ìåðíî îò 0,05 äî 0,2 Äæ íà èñêðó. ×àñòî çíà÷åíèå

ýíåðãèè èñêðû íåèçâåñòíî. Ìàññà èñïàðÿåìîãî

èñêðîé âåùåñòâà ìîæåò èçìåíÿòüñÿ íà ïîðÿäîê

âåëè÷èíû, îò 20 äî 200 íã, íî ÷àùå âñåãî ñîñòàâ-

ëÿåò 50 – 100 íã. Ñ óìåíüøåíèåì ìàññû èñïàðÿå-

ìîãî èñêðîé âåùåñòâà óâåëè÷èâàåòñÿ îòíîøåíèå

ñèãíàë/øóì âñïûøåê, ïîðîæäåííûõ ìåëêèìè

âêëþ÷åíèÿìè, íî â òî æå âðåìÿ ñíèæàåòñÿ ïðåä-

ñòàâèòåëüíîñòü èçìåðåíèé ïî ñïåêòðàì åäèíè÷-

íûõ èñêð è èíòåãðàëüíûì ñïåêòðàì, åñëè êîëè÷å-

ñòâî èñêð â èçìåðåíèè îñòàåòñÿ ïðåæíèì. Êðîìå

òîãî, ñíèæàåòñÿ ìàêñèìàëüíûé ðàçìåð îáíàðó-

æèìîãî âêëþ÷åíèÿ, ïîñêîëüêó óìåíüøàåòñÿ îáú-

åì èñêðîâîãî êðàòåðà, à çíà÷èò, è ìàêñèìàëüíûé

äèàìåòð âêëþ÷åíèÿ, êîòîðîå èñêðà ñïîñîáíà èñ-

ïàðèòü öåëèêîì. Òàêèì îáðàçîì, ýíåðãèþ èñêðî-

âîãî ðàçðÿäà è, ñîîòâåòñòâåííî, ìàññó âåùåñòâà,

èñïàðÿåìóþ èñêðîé, íåîáõîäèìî âûáèðàòü èñõî-

äÿ èç êîìïðîìèññà ìåæäó íèæíèìè ïðåäåëàìè

îáíàðóæåíèÿ âêëþ÷åíèé, ïðåäñòàâèòåëüíîñòüþ è

ñêîðîñòüþ èçìåðåíèé è ìàêñèìàëüíûì ðàçìåðîì

îáíàðóæèìîãî âêëþ÷åíèÿ.

Äëèòåëüíîñòü è çàâèñèìîñòü òîêà îò âðåìå-

íè — ôîðìà èñêðîâîãî ðàçðÿäà — òîæå áûâàåò

ðàçëè÷íîé. Íàïðèìåð, ôîðìà ðàçðÿäà ìîæåò

áûòü òðåóãîëüíîé èëè ñîñòîÿùåé èç íà÷àëüíîãî,

êîðîòêîãî è ñ âûñîêîé àìïëèòóäîé, èñêðîâîãî

ïèêà, çà êîòîðûì ñëåäóåò áîëåå ïðîäîëæèòåëü-

íàÿ è ñëàáàÿ ïî àìïëèòóäå äóãîâàÿ ÷àñòü. Ñîãëàñ-

íî èíñòðóêöèè [21] òàêîé êîìáèíèðîâàííûé,

ñ èñêðîâîé è äóãîâîé ñîñòàâëÿþùèìè, ðàçðÿä

ýôôåêòèâíåå äîñòàâëÿåò àòîìàðíûé ïàð ïðîáû

â ïëàçìó ðàçðÿäà, ÷òî ïðèâîäèò ê ïîâûøåíèþ

èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ

ïðè òîé æå ìàññå èñïàðåííîãî èñêðîé âåùåñòâà.

×àñòîòà èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ îáû÷íî ëåæèò

â äèàïàçîíå 100 – 800 Ãö. ×àñòîòà âëèÿåò òîëüêî

íà ýêñïðåññíîñòü àíàëèçà, ïîýòîìó åå öåëåñî-

îáðàçíî ïîâûøàòü. Óâåëè÷åíèå ÷àñòîòû îãðà-

íè÷åíî ñêîðîñòüþ ñ÷èòûâàþùåé ýëåêòðîíèêè è

ïðåäåëüíîé ìîùíîñòüþ èñêðîâîãî ãåíåðàòîðà.

Ïðè äîñòèæåíèè îïðåäåëåííîé ìîùíîñòè èì-

ïóëüñîâ òàêæå íà÷èíàåòñÿ ïðîöåññ ïåðåïëàâëå-

íèÿ è ãîìîãåíèçàöèè ìàòåðèàëà ïðîáû è ïðèñóò-

ñòâóþùèõ â íåì âêëþ÷åíèé, ÷òî íåäîïóñòèìî

ïðè îïðåäåëåíèè ÍÌÂ.

Âî èçáåæàíèå âëèÿíèÿ ïîâåðõíîñòíûõ çà-

ãðÿçíåíèé è äðóãèõ ôàêòîðîâ íà ðåçóëüòàòû àíà-

ëèçà ñïåêòðû ïåðâûõ íåñêîëüêèõ ñîòåí èñêð,

îòíîñÿùèåñÿ ê ïðîöåññó îáæèãà, íå ó÷àñòâóþò

â àíàëèçå. Èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ â ýòèõ ñïåêòðàõ ïîâûøåíû

(íàïðèìåð, Al, Ca), òîãäà êàê èíòåíñèâíîñòè

ëèíèé äðóãèõ ýëåìåíòîâ (íàïðèìåð, Fe, Cr) ñíè-

æåíû. Óðîâíè èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé èçìåíÿþòñÿ â ïðîöåññå îáæèãà, ïîýòîìó è

ÑÊÎ èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé íà

ýòîì ïðîìåæóòêå âûøå. Ïðîöåññ îáæèãà çàêàí-

÷èâàåòñÿ, êàê òîëüêî ñòàáèëèçèðóþòñÿ èíòåíñèâ-

íîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé. Íà òî, êàê ñêîðî ýòî

ïðîèçîéäåò, âëèÿþò ðåæèì èñêðîâîãî ãåíåðàòî-
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ðà, ïðîáîïîäãîòîâêà è ñâîéñòâà îáðàçöà (íàïðè-

ìåð, òåïëîåìêîñòü, òåïëîïðîâîäíîñòü, íàëè÷èå

ïîâåðõíîñòíûõ äåôåêòîâ). Ïîýòîìó êîëè÷åñòâî

óäàëÿåìûõ èç àíàëèçà èñêð ðàçëè÷àåòñÿ ó ðàç-

íûõ ïðèáîðîâ. Äëÿ íàäåæíîñòè ýòî êîëè÷åñòâî

óñòàíàâëèâàþò ñ çàïàñîì: îíî îáû÷íî ñîñòàâëÿåò

400 – 700 èñêð.

Ðàçíûå ïðîèçâîäèòåëè èñïîëüçóþò ðàçíîå

êîëè÷åñòâî èñêðîâûõ ðàçðÿäîâ äëÿ ïðîâåäåíèÿ

îäíîêðàòíîãî èçìåðåíèÿ (îäíîãî ïðîæèãà) — îò

700 äî 4200. Îáû÷íî èçìåðåíèå ñîñòàâëÿþò

íåñêîëüêî òûñÿ÷ èñêð äëÿ òîãî, ÷òîáû îáåñïå÷èòü

íåîáõîäèìóþ ñòàòèñòèêó. Âûáèðàÿ ýòîò ïàðà-

ìåòð, íåîáõîäèìî íàéòè êîìïðîìèññ ìåæäó äëè-

òåëüíîñòüþ èçìåðåíèÿ è îáúåìîì ïîëó÷àåìîé

âûáîðêè. Àâòîðû äîêëàäà [11] ðåêîìåíäóþò ðå-

ãèñòðèðîâàòü çà îäíî èçìåðåíèå ñïåêòðû êàê

ìèíèìóì 2000 èñêð.

Äëÿ íàäåæíîãî îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ òðåáóåòñÿ

êàê ìèíèìóì ïÿòü ïðîæèãîâ íà îäèí îáðàçåö

[11]. Îäíàêî íà òàêîå êîëè÷åñòâî èçìåðåíèé óõî-

äèò ñëèøêîì ìíîãî âðåìåíè ïî ìåðêàì ïðîèç-

âîäñòâåííîãî êîíòðîëÿ, ïîýòîìó ïðîìåæóòî÷íûå

îáðàçöû îáû÷íî ïðîæèãàþò ïî 2 – 3 ðàçà, à îá-

ðàçöû îêîí÷àòåëüíîãî ïðîäóêòà — 4 – 10 ðàç.

Ïðîáîïîäãîòîâêà. Â öåëîì òðåáîâàíèÿ ê êà-

÷åñòâó ïîâåðõíîñòè îáðàçöà äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ÍÌÂ íå îòëè÷àþòñÿ îò íîðì ïðîáîïîäãîòîâêè

äëÿ èíòåãðàëüíîé ÀÝÑ. Îäíàêî äëÿ ïîäãîòîâêè

ïîâåðõíîñòè ìåòàëëè÷åñêîé ïðîáû ê èíòåãðàëü-

íîìó ÀÝÑ àíàëèçó ÷àñòî èñïîëüçóþò àáðàçèâ,

÷òî íåæåëàòåëüíî ïðè îïðåäåëåíèè âêëþ÷åíèé.

Ðàñïðîñòðàíåííûì àáðàçèâíûì ìàòåðèàëîì ÿâ-

ëÿåòñÿ êîðóíä (Al2O3). Âî ìíîãèõ ðàáîòàõ óêà-

çàíî, ÷òî ÷àñòèöû àáðàçèâà îñòàþòñÿ íà ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà è âëèÿþò íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëå-

íèÿ ÍÌÂ, ïîðîæäàÿ ïàðàçèòíûå âñïûøêè ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ, êîòîðûå îïðåäåëÿþò-

ñÿ êàê âêëþ÷åíèÿ. Àëüòåðíàòèâîé ïðèìåíåíèþ

àáðàçèâà ÿâëÿåòñÿ îáðàáîòêà îáðàçöîâ íà ôðåçåð-

íîì èëè òîêàðíîì ñòàíêå. Ýòîò ñïîñîá ïîçâîëÿåò

áûñòðî ïîëó÷àòü îáðàçåö ñ ïîâåðõíîñòüþ íåîá-

õîäèìîãî êà÷åñòâà áåç çàãðÿçíåíèÿ ÷àñòèöàìè,

êîòîðûå ìîãóò ïðèâåñòè ê ïàðàçèòíûì âñïûø-

êàì ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòîâ. Â ðàáîòàõ

[11, 12] ïðèâåäåíî ýêñïåðèìåíòàëüíîå ñðàâíåíèå

îáðàáîòêè îáðàçöîâ ñ ïîìîùüþ àáðàçèâà è ôðå-

çåðîâàíèÿ. Ýòè ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå ïîä-

òâåðæäàþò ïðèâåäåííûå âûøå òåçèñû.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ïîäãîòîâêè ïðîá ðåêî-

ìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü ôðåçåðíûé èëè òîêàð-

íûé ñòàíîê. Ïðèìåíåíèå àáðàçèâà âîçìîæíî,

òîëüêî åñëè íå ïëàíèðóåòñÿ îïðåäåëÿòü âêëþ÷å-

íèÿ, ñîäåðæàùèå òå æå ýëåìåíòû, ÷òî è ÷àñòèöû

àáðàçèâà.

Ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè.

Ñïåêòðàëüíûé ôîí è èîííûå ñïåêòðàëüíûå ëè-

íèè, êîòîðûå íàêëàäûâàþòñÿ íà àíàëèòè÷åñêèå

àòîìíûå, ïîâûøàþò øóìû ïðè ðåãèñòðàöèè àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, ïîýòîìó ñíèæåíèå èíòåí-

ñèâíîñòåé èîííûõ ëèíèé è óðîâíÿ ôîíà ïðèâî-

äèò ê ïîâûøåíèþ îòíîøåíèÿ ñèãíàë/øóì, à çíà-

÷èò, ê ñíèæåíèþ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ. Îäíèì

èç ñïîñîáîâ ñíèæåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé èîííûõ

ëèíèé è ñïåêòðàëüíîãî ôîíà ÿâëÿåòñÿ ïðèìåíå-

íèå ñïåêòðîìåòðèè ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè.

Åå ïðèíöèï çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. Èçëó-

÷åíèå èîííûõ ëèíèé, àòîìíûõ ëèíèé è ôîíà

ðàñïðåäåëåíî âî âðåìåíè â òå÷åíèå åäèíè÷íîãî

ðàçðÿäà íåðàâíîìåðíî (ðèñ. 5 [22]). Ìàêñèìóì

èçëó÷åíèÿ èîííûõ ëèíèé è ôîíà ïðèõîäèòñÿ íà

íà÷àëî ðàçðÿäà, òîãäà êàê èçëó÷åíèå àòîìíûõ

ëèíèé ðàñïðåäåëåíî âî âðåìåíè áîëåå ðàâíîìåð-

íî è ìîæåò ïðîäîëæàòüñÿ äàæå ïîñëå ïðåêðàùå-

íèÿ ïîäà÷è òîêà (ýòî ÿâëåíèå íàçûâàåòñÿ ïîñëå-

ñâå÷åíèåì [22]).

Òàêèì îáðàçîì, åñëè âûáðàòü îïðåäåëåííóþ

çàäåðæêó ìåæäó íà÷àëîì ðàçðÿäà è íà÷àëîì ðå-

ãèñòðàöèè ñïåêòðà, ìîæíî ïîâûñèòü îòíîøåíèå

èíòåíñèâíîñòåé àòîìíûõ ëèíèé ê èíòåíñèâ-

íîñòÿì èîííûõ ëèíèé è ôîíó. Ïðè ýòîì äëÿ ðàç-

íûõ ëèíèé, íàïðèìåð, äóãîâîé è èñêðîâîé, îïòè-

ìàëüíû ðàçëè÷íûå âðåìåííû́å èíòåðâàëû ðåãè-

ñòðàöèè ñïåêòðà [23]. Êðîìå òîãî, åñòü ïðè÷èíû

ïîëàãàòü, ÷òî àòîìèçàöèÿ, à çíà÷èò, è âîçíèêíî-

âåíèå èçëó÷åíèÿ â ñëó÷àå íåêîòîðûõ òèïîâ ÍÌÂ

ìîãóò ïðîèñõîäèòü ïîçäíåå, ÷åì â ñëó÷àå ìåòàë-

ëè÷åñêîé ìàòðèöû [11]. Åñëè ýòî âåðíî, òî ñïåê-

òðîìåòðèÿ ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè ïîçâîëÿåò

óâåëè÷èòü îòíîøåíèå ñèãíàë/øóì âñïûøåê ïðè

îïðåäåëåíèè òàêèõ âêëþ÷åíèé. ×àñòî â ëèòåðà-

òóðå ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ðàçðåøåíèåì ïî âðåìåíè

äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé óïîìèíàåòñÿ ïðè-

ìåíèòåëüíî ê âêëþ÷åíèÿì, ñîäåðæàùèì êðåìíèé

è ìàðãàíåö.

Êðåìíèé è ìàðãàíåö ÿâëÿþòñÿ âàæíûìè ëå-

ãèðóþùèìè ýëåìåíòàìè â ñòàëÿõ, è îïðåäåëå-

íèå âêëþ÷åíèé, ñîäåðæàùèõ ýòè ýëåìåíòû, ïðåä-

ñòàâëÿåò èíòåðåñ äëÿ ìåòàëëóðãîâ. Îáû÷íî ðåãè-
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Âðåìÿ îò íà÷àëà ðàçðÿäà, ìêñ

Ðèñ. 5. Èçìåíåíèå èíòåíñèâíîñòåé ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ,

èîííûõ è àòîìíûõ ëèíèé â òå÷åíèå èñêðîâîãî ðàçðÿäà



ñòðàöèÿ âñïûøåê ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé êðåìíèÿ

è ìàðãàíöà â ñòàëè çàòðóäíåíà èç-çà âûñîêîãî

óðîâíÿ è ôëóêòóàöèé èõ èíòåíñèâíîñòåé, îòíîñÿ-

ùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà.

Äëÿ òîãî ÷òîáû ïîâûñèòü îòíîøåíèå ñèãíàë/øóì

âñïûøåê ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýòèõ ýëåìåíòîâ

è ïðèìåíÿþò ñïåêòðîìåòðèþ ñ ðàçðåøåíèåì ïî

âðåìåíè. Â ëèòåðàòóðå ìîæíî íàéòè ïðîòèâî-

ðå÷èâûå ñâåäåíèÿ îòíîñèòåëüíî ýôôåêòèâíîñòè

ýòîãî ïîäõîäà. Òàê, àâòîðàì äîêëàäà [11] óäàëîñü

äîñòè÷ü äâóêðàòíîãî ïîâûøåíèÿ îòíîøåíèÿ ñèã-

íàë/øóì âñïûøåê ñïåêòðàëüíîé ëèíèè Si çà ñ÷åò

ïðèìåíåíèÿ îïòèìàëüíîãî âðåìåíè çàäåðæêè

ìåæäó íà÷àëîì ðàçðÿäà è íà÷àëîì ðåãèñòðàöèè

ñïåêòðà. Â òîé æå ïóáëèêàöèè ãîâîðèòñÿ, ÷òî

ïðèìåíåíèå çàäåðæêè ïðè ðåãèñòðàöèè âñïûøåê

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè Mn íå ïðèâîäèò ê ïîâûøå-

íèþ îòíîøåíèÿ ñèãíàë/øóì, ïîýòîìó äëÿ ýòîãî

ýëåìåíòà ðåêîìåíäóåòñÿ ðåãèñòðèðîâàòü èçëó÷å-

íèå, ïîðîæäåííîå ðàçðÿäîì, öåëèêîì. Íî â ðàáî-

òå [24], íàïðîòèâ, ïðèâåäåíà èíôîðìàöèÿ î ñó-

ùåñòâåííîì ïîâûøåíèè îòíîøåíèÿ ñèãíàë/øóì

ðåãèñòðèðóåìûõ âñïûøåê ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

Mn çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðèè ñ ðàçðå-

øåíèåì ïî âðåìåíè. Ìû ïîëàãàåì, ÷òî â ýòîì âî-

ïðîñå ñëåäóåò áîëüøå äîâåðÿòü àâòîðàì ðàáîòû

[11], ïîñêîëüêó îíè èñïîëüçîâàëè äëÿ ýêñïåðè-

ìåíòà ïðèáîð Spectrolab M10, êîòîðûé ïîçâîëÿåò

çàïèñûâàòü ðàçâåðòêó ñèãíàëà ïîëíîñòüþ, à çíà-

÷èò, ïîçâîëÿåò äëÿ îäíèõ è òåõ æå èñêð ïîëó÷èòü

ñïåêòðû, çàðåãèñòðèðîâàííûå ñ ðàçíîé çàäåðæ-

êîé è áåç íåå.

Ïðèìåíåíèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Â èí-

òåãðàëüíîì ÀÝÑ àíàëèçå ïðèìåíåíèå ñïåêòðàëü-

íîé ëèíèè îñíîâû â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàí-

äàðòà ÿâëÿåòñÿ îáùåïðèíÿòîé ïðàêòèêîé. Ïðè

ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêðîâûõ ðàç-

ðÿäîâ âñå íå òàê îäíîçíà÷íî, è âíóòðåííèé ñòàí-

äàðò íåîáõîäèìî ïðèìåíÿòü ñ îñòîðîæíîñòüþ,

÷òîáû íå ïîëó÷èòü èñêàæåíèå ðåçóëüòàòîâ àíà-

ëèçà. ×àùå âñåãî ïîä âíóòðåííèì ñòàíäàðòîì

ïðè îïðåäåëåíèè âêëþ÷åíèé ïîíèìàþò ïðèìåíå-

íèå â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ïîñëåäî-

âàòåëüíîñòè ñîîòíîøåíèé èíòåíñèâíîñòåé ñïåê-

òðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòà è îñíîâû â ñïåêòðàõ

åäèíè÷íûõ èñêð. Ïðè íàëè÷èè êîððåëÿöèè ìåæ-

äó íèìè äåëåíèå íà ñîîòâåòñòâóþùèå èíòåíñèâ-

íîñòè îñíîâû ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ øóìîâ â çà-

âèñèìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò âðåìåíè,

à çíà÷èò, ê ñíèæåíèþ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ

âñïûøåê. Íî êîððåëÿöèè ìåæäó èíòåíñèâíî-

ñòÿìè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àíàëèòà è îñíîâû

â ñïåêòðàõ åäèíè÷íûõ èñêð ìîæåò è íå áûòü [24],

òîãäà ïðèìåíåíèå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà íå

òîëüêî áåññìûñëåííî, íî è âðåäíî, ïîñêîëüêó

â ðåçóëüòàòå äåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëü-

íîé ëèíèè àíàëèòà íà èíòåíñèâíîñòè ëèíèè

îñíîâû â îòñóòñòâèå êîððåëÿöèè ìåæäó íèìè

øóìû óâåëè÷èâàþòñÿ. Êðîìå òîãî, ïîïàäàíèå

èñêð â êàêèå-ëèáî äåôåêòû íà ïîâåðõíîñòè îá-

ðàçöà — íàïðèìåð, â êàâåðíû èëè ïîëîñòè, êîòî-

ðûå ìîãëè âîçíèêíóòü â ïðîöåññå óñàäêè ìåòàë-

ëà, — ÿâëÿåòñÿ ïðè÷èíîé ýêñòðåìàëüíî íèçêèõ

çíà÷åíèé èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

îñíîâû. Ïðè äåëåíèè èíòåíñèâíîñòåé ëèíèè àíà-

ëèòà íà òàêèå çàíèæåííûå çíà÷åíèÿ èíòåí-

ñèâíîñòåé îñíîâû âîçíèêàþò ëîæíûå âñïûøêè,

êîòîðûå ïðèâîäÿò ê îøèáî÷íîìó óâåëè÷åíèþ êî-

ëè÷åñòâà çàðåãèñòðèðîâàííûõ âêëþ÷åíèé. Â äîê-

ëàäå [11] ïðåäëîæåíî èñêëþ÷èòü èç ðàñ÷åòà òå

èñêðû, â ñïåêòðàõ êîòîðûõ èíòåíñèâíîñòü ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè îñíîâû íèæå îïðåäåëåííîé ãðà-

íèöû (îáû÷íî ýòó ãðàíèöó óñòàíàâëèâàþò íà òðè

ÑÊÎ íèæå ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòè).

Ýòî ïîçâîëÿåò óâåëè÷èòü íàäåæíîñòü ïðèìåíå-

íèÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, îäíàêî íå ïîìîæåò

â ñëó÷àå îòñóòñòâèÿ êîððåëÿöèè ìåæäó èíòåí-

ñèâíîñòÿìè ëèíèé àíàëèòà è îñíîâû.

Ñóùåñòâóåò è äðóãîé ïðèåì, êîòîðûé îñíî-

âàí íà âû÷èñëåíèè ìàññû âåùåñòâà, èñïàðåííîé

êàæäîé îòäåëüíîé èñêðîé [11]. Â ýòîì ñëó÷àå ãðà-

äóèðîâî÷íûå ãðàôèêè ñòðîÿò â âèäå çàâèñèìîñòè

èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà îò

åãî èñïàðåííîé ìàññû, à íå îò êîíöåíòðàöèè.

Ïðè íàëè÷èè êàíàëîâ ðåãèñòðàöèè è ãðàäóèðî-

âî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âñåõ ýëåìåí-

òîâ, ñîäåðæàùèõñÿ â îáðàçöå, òàêîé ïîäõîä ïî-

çâîëÿåò âû÷èñëÿòü âàðèàöèè èñïàðåííîé ìàññû

îò èñêðû ê èñêðå è ïðèìåíÿòü ýòè äàííûå â êà-

÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Íî ýòîò ïðèåì íå

óíèâåðñàëåí è äàæå ïðè íàëè÷èè âîçìîæíîñòè

åãî ïðèìåíåíèÿ íå âñåãäà äàåò ïîëîæèòåëüíûé

ðåçóëüòàò [11].

Ïðèìåíåíèå òâåðäîòåëüíûõ ëèíåéíûõ äå-

òåêòîðîâ âìåñòî ÔÝÓ. Â ðàáîòå [25] ïîêàçàíà

âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ñïåêòðîìåòðà íà îñíî-

âå ëèíåéíûõ òâåðäîòåëüíûõ äåòåêòîðîâ èçëó÷å-

íèÿ (ÒÄÈ) âìåñòî òðàäèöèîííî èñïîëüçóåìûõ

ÔÝÓ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé. Ïðèìåíåíèå

ëèíåéíûõ ÒÄÈ âìåñòî ÔÝÓ ïîçâîëÿåò îïðå-

äåëèòü ôîðìó êîíòóðà ñïåêòðàëüíîé ëèíèè è

óðîâåíü ôîíà â åå îêðåñòíîñòè â ñïåêòðå êàæäîãî

èñêðîâîãî ðàçðÿäà. Ýòè ïðåèìóùåñòâà ìîæíî

èñïîëüçîâàòü äëÿ ðàñøèðåíèÿ âîçìîæíîñòåé

îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé ñ ïîìîùüþ ñïåêòðî-

ìåòðèè ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì.

Òàê, â ïóáëèêàöèè [26] îïèñàíû ñïîñîáû ñíè-

æåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ÍÌÂ è ïîãðåø-

íîñòåé èõ îïðåäåëåíèÿ, îñíîâàííûå íà èñïîëüçî-

âàíèè ïîâûøåííîé èíôîðìàòèâíîñòè ñïåêòðîâ,

çàðåãèñòðèðîâàííûõ ñ ïîìîùüþ ëèíåéíûõ ÒÄÈ.

Ñðåäè ïðî÷åãî, â ñòàòüå ïðåäëîæåí ñïîñîá ïðè-

ìåíåíèÿ ôîíà â îêðåñòíîñòè ñïåêòðàëüíîé ëè-

íèè â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, êîòîðûé
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èñêëþ÷àåò âîçìîæíîñòü âîçíèêíîâåíèÿ ëîæíûõ

âñïûøåê è ïðè ýòîì ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü âñå

ñïåêòðû ïîñëåäîâàòåëüíîñòè â èçìåðåíèè (îòñóò-

ñòâóåò íåîáõîäèìîñòü èñêëþ÷àòü èç ðàñ÷åòà ñïåê-

òðû ñ íèçêîé èíòåíñèâíîñòüþ ëèíèé îñíîâû).

Ñòàòèñòè÷åñêèå ìåòîäû. Íàëè÷èå ìåëêèõ

âêëþ÷åíèé, ðàçìåðû êîòîðûõ íå ïðåâûøàþò

ðàçìåðà ìèíèìàëüíî îáíàðóæèìîãî âêëþ÷åíèÿ,

ïðèâîäÿò ê îòêëîíåíèþ ðàñïðåäåëåíèÿ èíòåí-

ñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè îò ôóíêöèè Ãàóñ-

ñà. Èç-çà áîëüøîãî ÷èñëà òàêèõ âêëþ÷åíèé ìîæåò

îáðàçîâàòüñÿ äîïîëíèòåëüíûé ìàêñèìóì ëåâåå

ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ âñïûøåê; ìåäèàíà ðàñïðå-

äåëåíèÿ ìîæåò ñìåñòèòüñÿ âïðàâî, ÷òî ïðèâåäåò

ê çàâûøåíèþ îïðåäåëÿåìîãî çíà÷åíèÿ äîëè ðàñ-

òâîðåííîãî ýëåìåíòà. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, ñîãëàñíî

çàêîíàì ñòàòèñòèêè ñóùåñòâóåò íåíóëåâàÿ âåðî-

ÿòíîñòü òîãî, ÷òî âñïûøêà èíòåíñèâíîñòè ñïåê-

òðàëüíîé ëèíèè âîçíèêíåò â îòñóòñòâèå ÍÌÂ.

Ïîýòîìó ïîèñê ñïîñîáîâ áîëåå íàäåæíîãî âûäå-

ëåíèÿ âñïûøåê ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç âîçìîæíûõ

ïîäõîäîâ ê ðåøåíèþ çàäà÷è ñíèæåíèÿ ïðåäå-

ëîâ îáíàðóæåíèÿ è ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿ

âêëþ÷åíèé.

Â ðàáîòå [20] áûëà ïðåäïðèíÿòà ïîïûòêà àï-

ïðîêñèìèðîâàòü ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòè

ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåíòà, êîòîðûé ñîäåð-

æèòñÿ â îáðàçöå êàê â ðàñòâîðåííîì âèäå, òàê è

â ñîñòàâå âêëþ÷åíèé, ñ ïîìîùüþ ñóììû äâóõ

ôóíêöèé Ãàóññà, îäíà èç êîòîðûõ ñîîòâåòñòâóåò

ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåííîãî, à äðóãàÿ — íåðàñòâî-

ðåííîãî ýëåìåíòà. Îäíàêî òàêàÿ àïïðîêñèìàöèÿ

÷àñòî ïðèâîäèò ê îøèáêàì è ñîäåðæèò ñëèøêîì

ìíîãî ïàðàìåòðîâ (ïî òðè íà êàæäóþ ôóíêöèþ

Ãàóññà: ñðåäíåå, ÑÊÎ è ìàñøòàáèðóþùèé êîýô-

ôèöèåíò). Ïîýòîìó â òîé æå ñòàòüå ðàññìîòðåí

âàðèàíò àïïðîêñèìàöèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ëîã-

íîðìàëüíîé ôóíêöèè. Àâòîðàìè áûëà ïîëó÷åíà

çàâèñèìîñòü êîýôôèöèåíòà, ðàññ÷èòàííîãî íà

îñíîâå âòîðîé ïðîèçâîäíîé ëîãíîðìàëüíîé

ôóíêöèè, îò êîíöåíòðàöèè âêëþ÷åíèé îêñèäà

àëþìèíèÿ â ñèíòåòè÷åñêèõ îáðàçöàõ, ñîçäàííûõ

ïóòåì ïîðîøêîâîé ìåòàëëóðãèè.

Â ïóáëèêàöèè [27] ðàññìîòðåíû íåêîòîðûå

ñïîñîáû âû÷èñëåíèÿ ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ âñïû-

øåê (ìåòîä Îöó, òåñò Íàëèìîâà). Îäíàêî àâòîðû

ïðèøëè ê âûâîäó, ÷òî íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåí-

íûé ìåòîä âû÷èñëåíèÿ ãðàíèöû îïðåäåëåíèÿ

âñïûøåê ïî ñóììå ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ è òðåõ ÑÊÎ

ÿâëÿåòñÿ è íàèáîëåå àäåêâàòíûì.

Ðàñïðåäåëåíèå èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíîé

ëèíèè, îòíîñÿùèõñÿ ê ñîäåðæàíèþ ðàñòâîðåí-

íîãî ýëåìåíòà, íå âñåãäà êîððåêòíî îïèñûâàåòñÿ

ôóíêöèåé Ãàóññà. Îñîáåííî ýòî êàñàåòñÿ èçìåðå-

íèé ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðèè ñ ðàçðåøå-

íèåì ïî âðåìåíè è çàäåðæêîé ðåãèñòðàöèè îòíî-

ñèòåëüíî íà÷àëà èñêðîâîãî ðàçðÿäà. Ýòî îáóñëîâ-

ëåíî ýôôåêòîì «äæèòòåðà»: ôëóêòóàöèÿìè

âðåìåíè çàäåðæêè íà÷àëà ðåãèñòðàöèè îòíîñè-

òåëüíî íà÷àëà ðàçðÿäà. Â òàêîì ñëó÷àå ïðèìåíå-

íèå îáû÷íîé ìîäåëè ìîæåò ïðèâåñòè ê âûäåëå-

íèþ ëîæíûõ âñïûøåê èëè, íàîáîðîò, ê òîìó, ÷òî

÷àñòü âñïûøåê ïåðåñòàíåò îïðåäåëÿòüñÿ. Äëÿ ðå-

øåíèÿ ýòîé ïðîáëåìû â äîêëàäå [11] ïðåäëîæåíî

èñïîëüçîâàòü áîëåå ñëîæíûå ôóíêöèè è êîìáè-

íàöèè ýòèõ ôóíêöèé äëÿ àïïðîêñèìàöèè ðàñïðå-

äåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè.

Ãðàíèöó îïðåäåëåíèÿ âñïûøåê òîãäà âûáèðàþò

â ñîîòâåòñòâèè ñ âûáðàííîé àïïðîêñèìèðóþùåé

ôóíêöèåé òàê, ÷òîáû âåðîÿòíîñòü ïîÿâëåíèÿ èí-

òåíñèâíîñòåé, ïðèíàäëåæàùèõ ðàñïðåäåëåíèþ,

çà ýòîé ãðàíèöåé èìåëà îïðåäåëåííîå çíà÷å-

íèå — îáû÷íî 0,003, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò òðåì ÑÊÎ

îò ñðåäíåãî â ñëó÷àå ãàóññîâà ðàñïðåäåëåíèÿ.

Àâòîìàòèçàöèÿ àíàëèçà

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ÍÌÂ ñèëüíî ìåíÿåòñÿ â

çàâèñèìîñòè îò òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà è ìàð-

êè ñïëàâà. Ïîýòîìó îáû÷íî äëÿ òîãî, ÷òîáû óñòà-

íîâèòü õèìè÷åñêèé ñîñòàâ îáíàðóæåííûõ ÍÌÂ,

íåäîñòàòî÷íî ïðîñòî íàéòè è ñîïîñòàâèòü ñîâïà-

äåíèÿ âñïûøåê ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ðàçíûõ ýëå-

ìåíòîâ — íåîáõîäèìî òàêæå èìåòü àïðèîðíûå

ñâåäåíèÿ î õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ïðèñóòñòâóþùèõ

â îáðàçöå ÍÌÂ, íà îñíîâàíèè êîòîðûõ ñïåöè-

àëèñò ìîæåò îòíåñòè îáíàðóæåííîå âêëþ÷åíèå

ê òîìó èëè èíîìó òèïó. Îäíàêî ñóùåñòâóþò ðàáî-

òû, êîòîðûå íàïðàâëåíû íà àâòîìàòèçàöèþ ïðî-

öåññà îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ÍÌÂ.

Äëÿ ðåøåíèÿ òàêîé çàäà÷è ïðèìåíÿþò ñëîæ-

íûå ìàòåìàòè÷åñêèå ìåòîäû îáðàáîòêè ñèãíàëîâ.

Â ðàáîòå [8] ïðåäëîæåíî ïðèìåíÿòü ìíîãîôàê-

òîðíûé àíàëèç (Multivariate analysis). Îí ïîçâî-

ëÿåò âûäåëèòü ãðóïïû âêëþ÷åíèé, êîòîðûì çà-

òåì ìîæíî, îïèðàÿñü íà àïðèîðíûå ñâåäåíèÿ îá

îáðàçöå, ïîñòàâèòü â ñîîòâåòñòâèå îïðåäåëåííûé

õèìè÷åñêèé ñîñòàâ. Ñ ïîìîùüþ ýòîãî ìåòîäà

íåëüçÿ ïîëíîñòüþ àâòîìàòèçèðîâàòü ïðîöåññ

îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà âêëþ÷åíèé, îä-

íàêî â ðåçóëüòàòå åãî ïðèìåíåíèÿ ìîæíî âûäå-

ëèòü ãðóïïû âêëþ÷åíèé, îáëàäàþùèõ ïîäîáíûì

õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì. Àâòîìàòèçàöèÿ æå ìîæåò

áûòü îñóùåñòâëåíà ïóòåì êîìáèíàöèè ýòîãî ìå-

òîäà ñ àëãîðèòìàìè, îñíîâàííûìè íà «îáó÷åíèè»

ñ ïðèìåíåíèåì íàêîïëåííîé ñòàòèñòèêè î ñîäåð-

æàíèè âêëþ÷åíèé â ðàçëè÷íûõ îáðàçöàõ.

Â äîêëàäå [11] îïèñàíî ïðèìåíåíèå ìåòîäà

íå÷åòêîé êëàñòåðèçàöèè C-ñðåäíèõ (Fuzzy C-

means Clustering) è ñàìîîðãàíèçóþùåéñÿ êàðòû

Êîõîíåíà (Self-organizing map) äëÿ ðàñïðåäåëå-

íèÿ îáíàðóæåííûõ âêëþ÷åíèé ïî òèïàì. Óïîìè-

íàþòñÿ òàêæå äðóãèå âèäû àëãîðèòìîâ äëÿ êëà-
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ñòåðèçàöèè è íåéðîííûõ ñåòåé. Ïîëíàÿ àâòîìà-

òèçàöèè ïðîöåññà îïðåäåëåíèÿ õèìè÷åñêîãî ñî-

ñòàâà âêëþ÷åíèé íå áûëà äîñòèãíóòà â ðåçóëüòà-

òå ýòîé ðàáîòû èç-çà íåäîñòàòî÷íîãî êîëè÷åñòâà

îõàðàêòåðèçîâàííûõ òðàäèöèîííûìè ìåòîäàìè

îáðàçöîâ.

Âåðèôèêàöèÿ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ

íåìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íå ñóùåñòâóåò ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ÍÌÂ. Ýòî ñâÿçàíî ñî ñëîæ-

íîñòüþ êîíòðîëÿ è îïðåäåëåíèÿ èõ ñîäåðæàíèÿ â

âûïóñêàåìûõ ñïëàâàõ. Òåì íå ìåíåå ðàáîòû ïî

ñîçäàíèþ òàêèõ îáðàçöîâ ïðîâîäÿòñÿ [28, 11].

Ïî ýòîé ïðè÷èíå äëÿ âåðèôèêàöèè ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà èñïîëüçóþò îáðàçöû, îõàðàêòåðèçî-

âàííûå ïî ñîäåðæàíèþ ÍÌÂ ñ ïîìîùüþ òðàäè-

öèîííûõ ìåòîäîâ. Âî ìíîãèõ èñòî÷íèêàõ [4, 10 –

12, 29] ñîîáùàåòñÿ î ñîâïàäåíèè ðåçóëüòàòîâ îï-

ðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèè íåðàñòâîðåííîãî àëþ-

ìèíèÿ, ïîëó÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì èñêðîâîé

ñïåêòðîìåòðèè è òðàâëåíèÿ êèñëîòîé èëè ýëåê-

òðîëèòè÷åñêîãî îñàæäåíèÿ ñ ïîñëåäóþùèì àíà-

ëèçîì íåðàñòâîðåííûõ ÷àñòèö, à òàêæå ïðè èñ-

ñëåäîâàíèè øëèôîâ ñ ïîìîùüþ ñêàíèðóþùåãî

ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà.

Êðîìå òîãî, ìîæíî ðàññ÷èòàòü êîíöåíòðà-

öèþ êèñëîðîäà â îáðàçöå, îïðåäåëèâ ñîäåðæàíèå

îêñèäíûõ âêëþ÷åíèé, ïîñêîëüêó êèñëîðîä â ðàñ-

òâîðåííîì âèäå ïî÷òè íå ñîäåðæèòñÿ â ñòàëÿõ.

Íàïðèìåð, â ðàñêèñëåííûõ àëþìèíèåì ñòàëÿõ

êèñëîðîä ìîæíî îïðåäåëÿòü ïî âêëþ÷åíèÿì, ñî-

äåðæàùèì àëþìèíèé, — Al2O3, Al2O3 – CaO,

Al2O3 – MgO è äð. Äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî îïðåäå-

ëèòü õèìè÷åñêèå ôîðìóëû îáíàðóæåííûõ âêëþ-

÷åíèé, ÷òî ìîæíî ñäåëàòü ïî êîððåëÿöèè âñïû-

øåê ëèíèé ýëåìåíòîâ, âõîäÿùèõ â ñîñòàâ ýòèõ

âêëþ÷åíèé. Âî ìíîãèõ ðàáîòàõ ïîêàçàíî, ÷òî çíà-

÷åíèÿ íàéäåííûõ òàêèì îáðàçîì êîíöåíòðàöèé

êèñëîðîäà ñîîòâåòñòâóþò ïîëó÷åííûì ñ ïîìî-

ùüþ òðàäèöèîííîãî ìåòîäà âûñîêîòåìïåðàòóð-

íîé ýêñòðàêöèè [11, 30 – 33].

×òî êàñàåòñÿ äðóãèõ ýëåìåíòîâ, íåñìîòðÿ íà

íàëè÷èå êîððåëÿöèè ñ ðåçóëüòàòàìè òðàäèöèîí-

íûõ ìåòîäîâ, ïîëó÷åíèå àáñîëþòíûõ çíà÷åíèé

êîíöåíòðàöèè íåðàñòâîðåííîãî ýëåìåíòà ïîêà

íåâîçìîæíî [11]. Â ñëó÷àå Ca è S ýòî îáúÿñíÿåòñÿ

íàëè÷èåì áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìåëêèõ âêëþ÷å-

íèé, âñïûøêè îò êîòîðûõ ñëèâàþòñÿ ñ ôîíîâûì

ñèãíàëîì, à Mn è Si, íàîáîðîò, â áîëüøîì êîëè÷å-

ñòâå ñîäåðæàòñÿ â ðàñòâîðåííîì âèäå, èç-çà ÷åãî

âûäåëåíèå âñïûøåê èç ôîíîâîãî ñèãíàëà òàêæå

çàòðóäíåíî. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ

êîíöåíòðàöèè ýòèõ ýëåìåíòîâ â íåðàñòâîðåí-

íîì âèäå îêàçûâàþòñÿ çàíèæåíû. Îïðåäåëåíèå

íèòðèäîâ è êàðáèäîâ â ñòàëÿõ â íàñòîÿùåå âðåìÿ

íåâîçìîæíî [11].

Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ âêëþ-

÷åíèé ñ äàííûìè òðàäèöèîííûõ ìåòàëëîãðàôè-

÷åñêèõ ìåòîäîâ çàòðóäíåíî åùå è òåì, ÷òî ýòè ìå-

òîäû, â òîì ÷èñëå, è íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííîå

èññëåäîâàíèå øëèôîâ ñ ïîìîùüþ ñêàíèðóþùåãî

ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà ñ ìèêðîçîíäîì, ïðåäîñ-

òàâëÿþò äàííûå î ïëîùàäè, çàíèìàåìîé âêëþ÷å-

íèÿìè íà ïëîñêîì ñðåçå îáðàçöà. Ñïåêòðîìåòðèÿ

ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì äàåò èíôîðìàöèþ îá

îáúåìå âêëþ÷åíèé — âåäü êàæäûé èñêðîâîé ðàç-

ðÿä èñïàðÿåò îïðåäåëåííûé îáúåì âåùåñòâà ñ ïî-

âåðõíîñòè ïðîáû, è êðàòåð, îáðàçîâàííûé ðàçðÿ-

äîì, èìååò ãëóáèíó (10 – 20 ìêì), ñðàâíèìóþ ñ

åãî äèàìåòðîì. Â ñëó÷àå èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè

âêëþ÷åíèå ñ âûñîêîé âåðîÿòíîñòüþ èñïàðÿåòñÿ

öåëèêîì, òîãäà êàê âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî ïëîñ-

êîñòü øëèôà ðàçðåæåò ãëîáóëÿðíîå âêëþ÷åíèå

òî÷íî ïî öåíòðó, êðàéíå ìàëà. Ïåðåñ÷åò êîëè÷å-

ñòâà âêëþ÷åíèé íà åäèíèöó ïëîùàäè â èõ êîëè-

÷åñòâî íà åäèíèöó îáúåìà èëè äîëè ïëîùàäè, çà-

íèìàåìîé âêëþ÷åíèÿìè, â îáúåìíóþ äîëþ ÿâëÿ-

åòñÿ íåòðèâèàëüíîé çàäà÷åé. Ýòîìó âîïðîñó ïî-

ñâÿùåí ðÿä îòäåëüíûõ ïóáëèêàöèé, íàïðèìåð,

[34 – 38]. Ïðè ýòîì íåâîçìîæíî îäíîçíà÷íî âîñ-

ñòàíîâèòü îáúåìíûå õàðàêòåðèñòèêè ñîäåðæàíèÿ

âêëþ÷åíèé èç ïëîñêîñòíûõ — ýòî ìîæíî ñäåëàòü

ëèøü ñ îïðåäåëåííîé ñòåïåíüþ äîñòîâåðíîñòè.
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Ðèñ. 6. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ êîëè÷åñòâà âêëþ÷åíèé

íà åäèíèöó îáúåìà, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîëèòè-

÷åñêîé ýêñòðàêöèè è ñïåêòðîìåòðèè ñ èñêðîâûì âîç-

áóæäåíèåì [10] (r
n

— ñîîòíîøåíèå êîëè÷åñòâ âêëþ÷åíèé

íà ìì3, îïðåäåëåííûõ ìåòîäîì ÀÝÑ ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåê-

òðîâ åäèíè÷íûõ èñêð è ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîëèòè÷åñêîé

ýêñòðàêöèè)



×òîáû ïðåîäîëåòü ýòó ñëîæíîñòü, â ðàáîòå

[10] äëÿ îöåíêè ñîäåðæàíèÿ âêëþ÷åíèé â îáðàç-

öàõ èñïîëüçîâàëè ýëåêòðîëèòè÷åñêîå òðàâëåíèå ñ

ïîñëåäóþùèì àíàëèçîì îñàæäåííûõ ÷àñòèö

(âêëþ÷åíèé). Ðåçóëüòàòû ïîêàçàëè, ÷òî ñïåêòðî-

ìåòðèÿ ñ èñêðîâûì âîçáóæäåíèåì ïîçâîëÿåò ïðè

óñëîâèè íàáîðà ñòàòèñòèêè èç 4 – 10 èçìåðåíèé

(ïðîæèãîâ) ñ äîñòàòî÷íîé òî÷íîñòüþ îïðåäåëÿòü

êîëè÷åñòâî âêëþ÷åíèé â åäèíèöå îáúåìà îáðàçöà

â äèàïàçîíå ðàçìåðîâ ýòèõ âêëþ÷åíèé, îïðå-

äåëÿåìîì âåðõíèì è íèæíèì ïðåäåëàìè îáíàðó-

æåíèÿ (ðèñ. 6). Èç ïðèâåäåííîãî ãðàôèêà âèäíî,

÷òî êîëè÷åñòâî âêëþ÷åíèé ðàçìåðîì áîëåå 2 ìêì

(íèæíèé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ), îïðåäåëåííîå

ñ ïîìîùüþ èñêðîâîé ñïåêòðîìåòðèè, íåñìîòðÿ íà

ñóùåñòâåííûé ðàçáðîñ çíà÷åíèé åäèíè÷íûõ

èçìåðåíèé, â ñðåäíåì ñîîòâåòñòâóåò êîëè÷åñòâó

âêëþ÷åíèé, íàéäåííîìó ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîëè-

òè÷åñêîé ýêñòðàêöèè.

Èñïîëüçîâàíèå ëàçåðíî-èñêðîâîãî

âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ýìèññèè

Ðÿä ïóáëèêàöèé [28, 39 – 43] ïîñâÿùåí ïðè-

ìåíåíèþ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé ëàçåðíî-

èñêðîâîé ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè. Ïðèíöèï

îïðåäåëåíèÿ âêëþ÷åíèé â ýòîì ñëó÷àå òîò æå,

îäíàêî èñïîëüçîâàíèå ëàçåðíîé èñêðû îáëàäàåò

ñâîèìè îñîáåííîñòÿìè. Ê äîñòîèíñòâàì ëàçåðíî-

ãî èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ îòíîñÿòñÿ âîçìîæ-

íîñòü êàðòèðîâàíèÿ ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, âûñî-

êàÿ ëîêàëüíîñòü àíàëèçà, ñòàáèëüíîå ïîëîæåíèå

èñòî÷íèêà èçëó÷åíèÿ (â îòëè÷èå îò ýëåêòðè-

÷åñêèõ èñêð, êîòîðûå ïåðåìåùàþòñÿ ïî ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà â ïðåäåëàõ îïðåäåëåííîãî äèàìåò-

ðà ~5 – 6 ìì). Íåäîñòàòêè ïî ñðàâíåíèþ ñ ýëåê-

òðè÷åñêîé èñêðîé ñëåäóþùèå: ïðèìåðíî â 10 ðàç

áîëåå íèçêàÿ ñêîðîñòü âûïîëíåíèÿ àíàëèçà; íèç-

êàÿ ðåïðåçåíòàòèâíîñòü êàê ñëåäñòâèå âûñîêîé

ëîêàëüíîñòè (îäèí ëàçåðíûé èìïóëüñ èñïàðÿåò

1 – 5 íã âåùåñòâà ïðîáû, òîãäà êàê ýëåêòðè÷åñêàÿ

èñêðà — 50 – 100 íã); ãëóáèíà êðàòåðà îò ëàçåð-

íîé èñêðû ñîñòàâëÿåò âñåãî 1 – 2 ìêì, ïîýòîìó

àíàëèç äàåò èíôîðìàöèþ î ðàñïðåäåëåíèè âêëþ-

÷åíèé íà ïîâåðõíîñòè, à íå â îáúåìå îáðàçöà;

èç-çà ìàëîãî îáúåìà èñïàðÿåìîãî âåùåñòâà è ñëó-

÷àéíîãî îòíîñèòåëüíî ðàñïîëîæåíèÿ âêëþ÷åíèé

âûáîðà òî÷åê ïîïàäàíèÿ èìïóëüñîâ (â îòëè÷èå îò

ýëåêòðè÷åñêîé èñêðû, êîòîðàÿ ïîïàäàåò â ãðà-

íèöó ðàçäåëà ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöû è ÍÌÂ)

âåðîÿòíîñòü òîãî, ÷òî âêëþ÷åíèå èñïàðèòñÿ öåëè-

êîì çà îäèí èìïóëüñ, î÷åíü ìàëà, ïîýòîìó îïðå-

äåëåíèå ðàçìåðîâ îòäåëüíûõ âêëþ÷åíèé çàòðóä-

íåíî. Ïðèìåíåíèå ëàçåðíî-èñêðîâîé ñïåêòðîìåò-

ðèè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÍÌÂ ìåíåå ðàñïðîñòðàíå-

íî, ÷åì áîëåå òðàäèöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ âîç-

áóæäåíèåì ñïåêòðîâ ýëåêòðè÷åñêîé èñêðîé. Òåì

íå ìåíåå áëàãîäàðÿ ñâîèì ïðåèìóùåñòâàì, â îñî-

áåííîñòè âîçìîæíîñòè êàðòèðîâàíèÿ, ýòîò ñïîñîá

òîæå èíòåíñèâíî ðàçâèâàåòñÿ â íàñòîÿùåå âðåìÿ.

Òàêèì îáðàçîì, êàê ìîæíî âèäåòü èç ïðîâå-

äåííîãî îáçîðà, â íàñòîÿùåå âðåìÿ ìåòîä àòîì-

íî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ðåãèñòðàöèåé

ñïåêòðîâ åäèíè÷íûõ èñêð äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåìå-

òàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé â ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëà-

âàõ ðàçâèò íàñòîëüêî, ÷òî ïîçâîëÿåò äîñòàòî÷íî

íàäåæíî îïðåäåëÿòü äîëè ðàñòâîðåííîãî è íåðàñ-

òâîðåííîãî Al, à òàêæå ïîëó÷àòü ðàñïðåäåëåíèå

ñîäåðæàùèõ åãî âêëþ÷åíèé ïî ðàçìåðàì. Ïðè

ýòîì ìåòîä îãðàíè÷èâàåò ýòè ðàçìåðû äèàïàçî-

íîì 1 – 20 ìêì. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ âêëþ÷å-

íèé ìîæíî ñíèçèòü çà ñ÷åò ïðèìåíåíèÿ âíóòðåí-

íåãî ñòàíäàðòà, èñïîëüçîâàíèÿ òâåðäîòåëüíûõ

ëèíåéíûõ äåòåêòîðîâ è çà ñ÷åò ñïåêòðîìåòðèè ñ

âðåìåííû́ì ðàçðåøåíèåì. Ýëåìåíòû, êîòîðûå íå

ðàñòâîðÿþòñÿ â ñòàëÿõ, òàêèå êàê O, Ca, Mg è S,

ñêëîííû ôîðìèðîâàòü áîëüøîå êîëè÷åñòâî ìåë-

êèõ âêëþ÷åíèé, êîòîðûå ñîçäàþò âèäèìîñòü íà-

ëè÷èÿ ýëåìåíòà â ðàñòâîðåííîì âèäå è ìåøàþò

îïðåäåëåíèþ âêëþ÷åíèé ïî ëèíèÿì ýòèõ ýëåìåí-

òîâ. Îïðåäåëåíèå êàðáèäíûõ è íèòðèäíûõ âêëþ-

÷åíèé â ñòàëÿõ ïî ëèíèÿì C è N òàêæå ïîêà íå-

âîçìîæíî. Ðàñøèðåíèå íîìåíêëàòóðû îïðåäå-

ëÿåìûõ äàííûì ìåòîäîì âêëþ÷åíèé òðåáóåò

äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèé. Ñèòóàöèÿ îñëîæíÿåò-

ñÿ îòñóòñòâèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà íå-

ìåòàëëè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé. Ðàáîòû ïî èõ ñîçäà-

íèþ ïðîâîäÿòñÿ, íî ïîêà íå óâåí÷àëèñü óñïåõîì.
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