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Ïðåäëîæåíà è îïðîáîâàíà àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì ìåòîäèêà îïðåäå-

ëåíèÿ ãàôíèÿ â öèðêîíèè. Èññëåäîâàíèÿ ïðîâåäåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà

PGS-2 ñ ðåãèñòðàöèåé ñïåêòðà àíàëèçàòîðîì ÌÀÝÑ è îáðàáîòêîé èíôîðìàöèè ïðîãðàì-

ìíûì îáåñïå÷åíèåì «Àòîì 3.3» (ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê). Âîçáóæ-

äåíèå ñïåêòðîâ ïðåäâàðèòåëüíî îêèñëåííîãî ìåòàëëà îñóùåñòâëÿëè ñðåäíå÷àñòîòíûì ãå-

íåðàòîðîì «Âåçóâèé» (ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», ã. Íîâîñèáèðñê). Âûáðàíû àíàëèòè-

÷åñêàÿ ëèíèÿ ãàôíèÿ, ñâîáîäíàÿ îò ñïåêòðàëüíûõ íàëîæåíèé ëèíèé öèðêîíèÿ, ñèëà òîêà

äóãîâîãî ðàçðÿäà ïåðåìåííîãî òîêà (20 À), âðåìÿ ýêñïîçèöèè (30 ñ) è ôîðìà ýëåêòðîäà, â

êîòîðûé ïîìåùàþò ïðîáó («óçêèé êðàòåð»). Èçó÷åíî âëèÿíèå áóôåðèðóþùèõ äîáàâîê (ïî-

ðîøêîâûé ãðàôèò, ôòîðèä âèñìóòà) íà èíòåíñèâíîñòü ëèíèé àíàëèòà. Ïîêàçàíî, ÷òî áóëü-

øàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ õàðàêòåðíà äëÿ îêèñëåííîãî ìàòåðèàëà áåç äîáàâîê.

Óìåíüøåíèå ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè, ñâÿçàííîé ñ âëèÿíèåì óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ è ïîäãî-

òîâêè ê àíàëèçó, äîñòèãíóòî èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îòíîøå-

íèÿ èíòåíñèâíîñòåé ëèíèé àíàëèòà è ýëåìåíòà ñðàâíåíèÿ — öèðêîíèÿ. Äàíû ðåêîìåíäà-

öèè ïî ïðèãîòîâëåíèþ îáðàçöîâ äëÿ ãðàäóèðîâêè. Íèæíÿÿ ãðàíèöà îïðåäåëÿåìûõ ñîäåð-

æàíèé ñîñòàâëÿåò 0,01 % ïðè îòíîñèòåëüíîì ñòàíäàðòíîì îòêëîíåíèè ïîâòîðÿåìîñòè 3 %.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: öèðêîíèé; îïðåäåëåíèå ãàôíèÿ; ïåðåâîä â îêñèäû; äóãîâîé ðàçðÿä ïå-

ðåìåííîãî òîêà.
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An arc atomic emission technique of hafnium determination in zirconium is developed and tested. The

study was carried out on a PGS-2 spectrometer equipped with MAÉSanalyzer and information processing

software “Atom 3.3.” (“VMK-Optoélektronika”, Novosibirsk). Excitation of spectra of pre-oxidized metal

was carried out using a medium-frequency generator “Vesuvius” (“VMK-Optoélektronika”, Novosibirsk).

Analytical line of hafnium was free of spectral overlap with the lines of zirconium. We have set a current of

the AC arc discharge (20 A), exposure time (30 sec) and the form of the electrode into which the sample is

placed (“narrow crater”) are selected. The effect of buffering additives (graphite powder, bismuth fluoride)

on the intensity of the analyte lines was studied. It is shown that high sensitivity of the analyte is observed

for oxidized material without additives. Reduction of the random error attributed to the influence of con-

ditions of spectrum excitation and sample preparation is achieved using the intensity ratio of the analyte

line and zirconium as an analytical signal. Recommendations regarding preparation of the samples for cal-

ibration are given. The lower limit of the determined concentration is 0.01% with a relative standard devi-

ation in repeatability 3%.

Keywords: zirconium; hafnium determination; conversion to oxides; AC arc discharge.

Çàäà÷à îïðåäåëåíèÿ ìàëûõ ñîäåðæàíèé ãàôíèÿ â

öèðêîíèè âîçíèêëà â ñâÿçè ñ ïðèìåíåíèåì ïî-

ñëåäíåãî â êà÷åñòâå êîíñòðóêöèîííîãî ìàòåðèàëà

â àòîìíîé ýíåðãåòèêå. Ãàôíèé îáëàäàåò î÷åíü

âûñîêèì ÿäåðíûì ñå÷åíèåì çàõâàòà òåïëîâûõ

íåéòðîíîâ — 115 áàðí ó åñòåñòâåííîé ñìåñè èçî-

òîïîâ, òîãäà êàê ó åãî õèìè÷åñêîãî àíàëîãà, öèð-

êîíèÿ, ñå÷åíèå çàõâàòà — 0,18 áàðí, ò.å. ïî÷òè íà

òðè ïîðÿäêà âåëè÷èíû ìåíüøå [1, ñ. 7]. Ïîýòîìó

öèðêîíèé, èñïîëüçóåìûé äëÿ ñîçäàíèÿ òåïëî-

âûäåëÿþùèõ ýëåìåíòîâ ðåàêòîðîâ, äîëæåí áûòü

òùàòåëüíî î÷èùåí îò ãàôíèÿ, äëÿ ÷åãî íåîá-
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õîäèì ýôôåêòèâíûé ìåòîä êîíòðîëÿ åãî ñî-

äåðæàíèÿ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îñíîâíûìè ìåòîäàìè

îïðåäåëåíèÿ ãàôíèÿ â öèðêîíèåâûõ ìàòåðèàëàõ

â öåíòðàëüíîé çàâîäñêîé ëàáîðàòîðèè ÀÎ «×å-

ïåöêèé ìåõàíè÷åñêèé çàâîä» (ÖÇË «×ÌÇ») ÿâëÿ-

þòñÿ ìåòîäû ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà

(ÐÔÀ) è àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè

ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÀÝÑ).

Ïðè ýòîì â ÐÔÀ íèæíÿÿ ãðàíèöà îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé ñîñòàâëÿåò n · 0,1 % è íå äîñòèãàåò

íåîáõîäèìîãî â êîíòðîëå óðîâíÿ — n · 0,01 %.

Ïðèìåíåíèå ÈÑÏ-ÀÝÑ ìåòîäèêè òðåáóåò ñëîæ-

íîé ïðîáîïîäãîòîâêè.

Äëÿ ìèíèìèçàöèè çàòðàò âðåìåíè íà ïðîâå-

äåíèå àíàëèçà öèðêîíèÿ ñ óñòàíîâëåíèåì êîí-

öåíòðàöèè âñåõ êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ

öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû áûëî ñîçäàíèå è îïðî-

áîâàíèå àòîìíî-ýìèññèîííîé ìåòîäèêè îïðåäåëå-

íèÿ ãàôíèÿ â äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé îò 0,01 äî

1 % ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåêòðà.

Îáû÷íî óñòàíîâëåíèå ïðèìåñíîãî ñîñòàâà

öèðêîíèÿ ïðîâîäÿò ïî ìåòîäèêå, îñíîâàííîé íà

ôðàêöèîííîé äèñòèëëÿöèè ýëåìåíòîâ èç ïðåäâà-

ðèòåëüíî îêèñëåííîãî ìàòåðèàëà. Äëÿ óñèëåíèÿ

ýôôåêòà ôðàêöèîíèðîâàíèÿ è ïîäàâëåíèÿ ñïåê-

òðà öèðêîíèÿ â àíàëèçèðóåìóþ ïðîáó ââîäÿò ñïå-

öèàëüíûå áóôåðèðóþùèå äîáàâêè [2]. Îñîáåí-

íîñòüþ ãàôíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ äðóãèìè ïðèìåñÿ-

ìè ÿâëÿåòñÿ áîëåå âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ

åãî îêñèäà [3, ñ. 361], ïðåâûøàþùàÿ äàæå òåì-

ïåðàòóðó êèïåíèÿ îêñèäà öèðêîíèÿ [3, ñ. 358].

Â ñèëó ýòîãî ñïåêòð ãàôíèÿ òàêæå ñóùåñòâåííî

îñëàáëåí, ÷òî íå ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ñòàí-

äàðòèçîâàííóþ ìåòîäèêó äëÿ îïðåäåëåíèÿ åãî

íèçêèõ ñîäåðæàíèé. Ìíîãèå èññëåäîâàòåëè ïðè

ðåøåíèè ïîäîáíîé çàäà÷è ïðèìåíÿëè â êà÷åñòâå

áóôåðèðóþùèõ äîáàâîê ïîðîøêîâûé ãðàôèò â

÷èñòîì âèäå, à òàêæå â ñî÷åòàíèè ñ ñîåäèíåíèÿìè

ùåëî÷íûõ èëè ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ:

NaH2PO4, BaF2 [1]. Ïðè ýòîì àâòîðû îòìå÷àþò,

÷òî ïîëîæèòåëüíîãî ýôôåêòà ïðè èñïîëüçîâàíèè

òàêèõ ëåãêîëåòó÷èõ ïî ñðàâíåíèþ ñ äèîêñèäàìè

öèðêîíèÿ è ãàôíèÿ ñîåäèíåíèé, êàê ïèðîôîñ-

ôàò íàòðèÿ è ôòîðèä áàðèÿ, äîñòè÷ü íå óäàëîñü.

Ïîýòîìó â íàñòîÿùåé ðàáîòå îöåíåíà ýôôåêòèâ-

íîñòü ïðèìåíåíèÿ õèìè÷åñêè àêòèâíûõ áóôåðè-

ðóþùèõ äîáàâîê — ïîðîøêîâîãî ãðàôèòà è ôòî-

ðèäà âèñìóòà — äëÿ ïîâûøåíèÿ ÷óâñòâèòåëü-

íîñòè àíàëèçà.

Ïðè ïîäãîòîâêå ìàòåðèàëîâ ê àíàëèçó èñ-

ïîëüçîâàëè ñòàíäàðòèçîâàííûé ñïîñîá ïåðåâîäà

ìåòàëëà â îêñèä — ïðîêàëèâàíèå íà âîçäóõå ïðè

900 °C. Ñïåêòðû ïîëó÷åííîãî îêñèäà âîçáóæäàëè

â äóãîâîì ðàçðÿäå ïåðåìåííîãî òîêà, ïîääåðæè-

âàåìîì ãåíåðàòîðîì «Âåçóâèé». Äëÿ èññëåäîâà-

íèé èñïîëüçîâàëè ñïåêòðîìåòð PGS-2, èìåþùèé

â êà÷åñòâå äèñïåðãèðóþùåãî ýëåìåíòà ïëîñêóþ

äèôðàêöèîííóþ ðåøåòêó è ïîñòðîåííûé ïî àâòî-

êîëëèìàöèîííîé ñõåìå Ýáåðòà â ðåæèìå äâîéíîé

äèôðàêöèè. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè ñ ïðèìåíåíè-

åì ìíîãîêàíàëüíîãî àíàëèçàòîðà ýìèññèîííûõ

ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ (ÎÎÎ «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»,

ã. Íîâîñèáèðñê), óñòàíîâëåííîãî â ôîêàëüíîé

ïëîñêîñòè ñïåêòðîìåòðà è ðàáîòàþùåãî ñ ïðî-

ãðàììíûì îáåñïå÷åíèåì «Àòîì 3.3».

Â áîãàòîì ñïåêòðå ãàôíèÿ î÷åíü òðóäíî âûäå-

ëèòü ëèíèè, ñâîáîäíûå îò íàëîæåíèé è èìåþùèå

âûñîêóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü. Áûëè ðàññìîòðåíû

ïÿòü íàèáîëåå ÷óâñòâèòåëüíûõ ëèíèé (àòîìíûå ñ

äëèíàìè âîëí 286,64; 301,68 è 307,29 íì, èîííûå

ñ äëèíàìè âîëí 264,14 è 301,69 íì) äëÿ îöåíèâà-

íèÿ âîçìîæíîñòè èõ èñïîëüçîâàíèÿ ïðè àíàëèçå.

Âñå ëèíèè ãàôíèÿ, êðîìå 286,637 íì, ëèáî íàëà-

ãàþòñÿ íà ëèíèè öèðêîíèÿ, ëèáî èìåþò øèðîêèé

êîíòóð ìàëîé èíòåíñèâíîñòè. Ïîýòîìó â êà÷åñòâå

àíàëèòè÷åñêîé âûáðàëè ëèíèþ Hf I 286,637 íì

(ðèñ. 1).

Ïîñêîëüêó îêñèäû öèðêîíèÿ è ãàôíèÿ òðóä-

íîëåòó÷è, äëÿ èõ èñïàðåíèÿ èç êàíàëà ýëåêòðîäà

íåîáõîäèìû âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà åãî íàãðåâà è,

ñëåäîâàòåëüíî, çíà÷èòåëüíûé òîê ðàçðÿäà [4].

Òåìïåðàòóðà ïëàçìû äóãè îò ñèëû òîêà çàâèñèò

îòíîñèòåëüíî ìàëî, ïîýòîìó îñíîâíîå âëèÿíèå

âàðèàöèé ñèëû òîêà ïðîÿâëÿåòñÿ ÷åðåç èçìåíå-

íèå òåìïà ðàçîãðåâà ýëåêòðîäà è åãî êîíå÷íîé

òåìïåðàòóðû, êîòîðóþ îïðåäåëÿåò òåìïåðàòóðà

êèïåíèÿ êîìïîíåíòîâ ïðîáû. Âëèÿíèå ñèëû òîêà

äóãè îöåíèâàëè ïî èçìåíåíèþ èíòåíñèâíîñòè

âûáðàííîé ëèíèè ãàôíèÿ â òå÷åíèå 60 ñ ïðè

ñèëå òîêà ðàçðÿäà 8 è 20 À (ðèñ. 2). Êàê ñëåäóåò

èç ïðèâåäåííûõ çàâèñèìîñòåé, ïîâûøåíèå ñèëû
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Ðèñ. 1. Ó÷àñòîê ýìèññèîííîãî ñïåêòðà â îáëàñòè íàèáî-

ëåå ÷óâñòâèòåëüíîé ëèíèè Hf I 286,64 íì



òîêà óâåëè÷èâàåò èíòåíñèâíîñòü ëèíèè àíàëèòà,

ïîýòîìó â äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèÿõ èñïîëüçî-

âàëè ðàçðÿä ïðè ñèëå òîêà 20 À. Äîïîëíèòåëüíî

ïî âðåìåííîé ðàçâåðòêå âûáðàíî âðåìÿ ýêñïîçè-

öèè ñïåêòðà — 30 ñ.

Äëÿ îïòèìèçàöèè óñëîâèé àíàëèçà âàðüèðî-

âàëè ñîñòàâ ïðîáû, ôîðìó ýëåêòðîäà («ðþìêà» è

«óçêèé êðàòåð»), â êîòîðûé ïîìåùàëè ïðîáó, è

ñòåïåíü åãî çàïîëíåíèÿ (òàáë. 1).

Â ðåçóëüòàòå èññëåäîâàíèé óñòàíîâëåíî, ÷òî

áëàãîïðèÿòíûå óñëîâèÿ èñïàðåíèÿ òðóäíîëåòó-

÷åãî îêñèäà ãàôíèÿ ìîãóò áûòü äîñòèãíóòû òîëü-

êî ïðè èñïîëüçîâàíèè ýëåêòðîäà ôîðìû «óçêèé

êðàòåð» (äèàìåòð êðàòåðà — 2 ìì â ýëåêòðîäå ñ

ïðîòî÷êîé íà ðàáî÷åé ÷àñòè äèàìåòðîì 3,5 ìì),

îáåñïå÷èâàþùåãî áûñòðûé è ðàâíîìåðíûé íà-

ãðåâ ïðîáû äî âûñîêèõ òåìïåðàòóð. Êðàòåð çà-

ïîëíÿëè ïîðîøêîì ïîãðóæåíèåì â àíàëèçèðóå-

ìûé îêñèä. Ïðè ýòîì ââåäåíèå áóôåðèðóþùèõ

äîáàâîê â ñîñòàâ ïðîáû íå ïðèâîäèò ê óâåëè÷å-

íèþ ÷óâñòâèòåëüíîñòè àíàëèçà. Áîëåå òîãî, äî-

áàâëåíèå ïîðîøêîâîãî ãðàôèòà ñîïðîâîæäàåòñÿ

çíà÷èòåëüíûì ñíèæåíèåì èíòåíñèâíîñòè ëèíèé

àíàëèòà, ÷òî ñâÿçàíî ñ îáðàçîâàíèåì î÷åíü ïðî÷-

íîãî êàðáèäà ãàôíèÿ [5].

Äëÿ óìåíüøåíèÿ ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè,

ñâÿçàííîé ñ âëèÿíèåì óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ è

ïîäãîòîâêè ê àíàëèçó, â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü ñîîòíîøåíèå èí-

òåíñèâíîñòåé ëèíèé àíàëèòà è ýëåìåíòà ñðàâ-

íåíèÿ. Â êà÷åñòâå ïîñëåäíåãî èñïîëüçîâàëè ìàò-

ðè÷íûé ýëåìåíò — öèðêîíèé. Ñ ïîìîùüþ ôóíê-

öèè ïîèñêà àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé, çàëîæåííîé â

ïðîãðàììíîì îáåñïå÷åíèè «Àòîì 3.3», âûáðàëè

ëèíèþ öèðêîíèÿ, â íàèáîëüøåé ñòåïåíè óäî-

âëåòâîðÿþùóþ òðåáîâàíèÿì ãîìîëîãè÷íîñòè.

Òàêèì îáðàçîì, â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîãî ñèã-

íàëà ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü îòíîøåíèå èí-

òåíñèâíîñòåé ëèíèé Hf I (286,637 íì) è Zr I

(282,981 íì). Ïåðåõîä ê îòíîñèòåëüíûì ñèãíàëàì

óìåíüøèë ðàññåÿíèå èõ çíà÷åíèé, î ÷åì ñâèäå-

òåëüñòâóþò îòíîñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå îòêëî-

íåíèÿ (ÎÑÊÎ), ñîñòàâèâøèå 17 % äëÿ àáñîëþò-

íîé èíòåíñèâíîñòè è 5 % — äëÿ îòíîñèòåëüíîé.

Èíòåðâàë îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ãàôíèÿ

ïî ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêå îöåíèëè ñ èñïîëüçî-

âàíèåì ñïåöèàëüíî ïðèãîòîâëåííîãî êîìïëåêòà

îáðàçöîâ äëÿ ãðàäóèðîâêè (ÎÃ). Ìàòðè÷íûì

ìàòåðèàëîì îáðàçöîâ ñëóæèë îêñèä öèðêîíèÿ.

Òåõíîëîãèÿ ñèíòåçà ÎÃ ñîñòîÿëà â ñëåäóþùåì.

Îáðàçåö ñ ìàêñèìàëüíîé êîíöåíòðàöèåé ãàôíèÿ

ïîëó÷àëè îäíèì èç äâóõ ñïîñîáîâ: 1) ñìåøèâà-

íèåì îêñèäîâ àíàëèòà è îñíîâíîãî êîìïîíåíòà;

2) íàíåñåíèåì ðàñòâîðà àíàëèòà íà îñíîâó ñ ïî-

ñëåäóþùåé òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêîé è ãîìîãåíè-

çàöèåé ìàòåðèàëà. Îñòàëüíûå îáðàçöû áûëè

ïðèãîòîâëåíû ïîñëåäîâàòåëüíûì ðàçáàâëåíèåì

îñíîâîé. Ïåðâûé ñïîñîá êàê áîëåå ïðîñòîé ÷àñòî

ðåàëèçóþò â çàâîäñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ. Âòîðîé,

òåõíîëîãè÷åñêè áîëåå ñëîæíûé, îáåñïå÷èâàåò

áîëåå ïðî÷íîå çàêðåïëåíèå àòòåñòóåìîãî ýëå-

ìåíòà íà ÷àñòèöàõ îñíîâû, ëó÷øóþ õèìè÷åñêóþ

îäíîðîäíîñòü è áîëüøóþ ñåãðåãàöèîííóþ óñòîé-

÷èâîñòü ìàòåðèàëîâ îáðàçöîâ ïðè õðàíåíèè è

ïðèìåíåíèè [6]. Ýòè êà÷åñòâà ïîäòâåðæäàþò

îöåíêè ÎÑÊÎ ñèãíàëîâ, ïîëó÷åííûå ïðè ðåãè-

ñòðàöèè ñïåêòðîâ êîìïëåêòà ÎÃ (òàáë. 2), è ÿâëÿ-

þòñÿ îñíîâàíèåì äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ÎÃ âòîðûì

ñïîñîáîì.
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Ðèñ. 2. Êðèâûå âûãîðàíèÿ ãàôíèÿ ïðè ðàçíîé ñèëå òîêà

äóãè

Òàáëèöà 1. Èíòåíñèâíîñòü ëèíèè Hf I 286,64 íì è åå îò-

íîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå (ÎÑÊÎ) äëÿ àíàëè-

çèðóåìûõ ïðîá ðàçíîãî ñîñòàâà

Áóôåðè-

ðóþùàÿ

äîáàâêà

Òèï ýëåêòðîäà

Ìàññà ïðî-

áû â ýëåê-

òðîäå, ìã

Èíòåí-

ñèâíîñòü,

îòí. åä.

ÎÑÊÎ, %

C Óçêèé êðàòåð 9 0,01 23

Ðþìêà 9 0,03 24

14 0,01 37

BiF
3

Óçêèé êðàòåð 17 4,46 5

Ðþìêà 17 1,21 10

25 1,31 20

Áåç

äîáàâêè

Óçêèé êðàòåð 17 3,35 7

Ðþìêà 17 1,21 17

25 1,04 21

Òàáëèöà 2. Îòíîñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå îòêëîíåíèÿ

ñèãíàëîâ êîìïëåêòîâ ÎÃ, ïðèãîòîâëåííûõ ðàçíûìè ñïî-

ñîáàìè

Ìàññîâàÿ äîëÿ

ãàôíèÿ, %

ÎÑÊÎ, %

1-é ñïîñîá 2-é ñïîñîá

0,01 26 7,4

0,03 11 6,2

0,1 10 5,7

0,3 6,6 4,8

1,0 4,5 4,7



Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîçâîëèëè îáîñ-

íîâàòü ñëåäóþùèå óñëîâèÿ âûïîëíåíèÿ àíàëèçà:

àíàëèçèðóåìàÿ ïðîáà — îêñèä öèðêîíèÿ; âîçáóæ-

äåíèå ñïåêòðà ïðîâîäÿò â äóãîâîì ðàçðÿäå ïåðå-

ìåííîãî òîêà ñèëîé 20 À äëÿ âðåìåíè ýêñïîçèöèè

30 ñ èç ýëåêòðîäà ôîðìû «óçêèé êðàòåð» ïðè çà-

ïîëíåíèè êðàòåðà ïîãðóæåíèåì ýëåêòðîäà â àíà-

ëèçèðóåìûé îêñèä öèðêîíèÿ. Ïðè ðåàëèçàöèè

òàêèõ óñëîâèé ïîëó÷åí ëèíåéíûé ãðàäóèðîâî÷-

íûé ãðàôèê â êîíöåíòðàöèîííîì äèàïàçîíå îò

0,01 äî 1 % (ðèñ. 3).

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëîæåíà è îïðîáîâàíà

àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ãàô-

íèÿ â öèðêîíèè ñ äóãîâûì âîçáóæäåíèåì ñïåê-

òðà, íå òðåáóþùàÿ äîïîëíèòåëüíîé ïîäãîòîâêè

ïðîá ê àíàëèçó ïî ñðàâíåíèþ ñî ñòàíäàðòèçîâàí-

íîé ìåòîäèêîé, äåéñòâóþùåé â Ðîñàòîìå [2], è

ïîçâîëÿþùàÿ äîñòè÷ü âåñüìà õîðîøåãî äëÿ äóãî-

âûõ ðàçðÿäîâ çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíîãî ñòàíäàðò-

íîãî îòêëîíåíèÿ ðåçóëüòàòîâ â óñëîâèÿõ ïîâòî-

ðÿåìîñòè, ðàâíîãî 3 % íà íèæíåé ãðàíèöå îïðå-

äåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ãàôíèÿ (0,01 %).
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Ðèñ. 3. Ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ãàôíèÿ ïî ëèíèè Hf I 286,637 íì




