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Öåëü èññëåäîâàíèÿ — ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ëåãêèõ

ýëåìåíòîâ C, N è O, ñîâìåñòíî âõîäÿùèõ â ñîñòàâ ðàçëè÷íûõ ìèíåðàëîâ è ñèíòåòè÷åñêèõ

ñîåäèíåíèé, â òîì ÷èñëå, óëüòðàäèñïåðñíûõ àëìàçîâ, óãëåðîäíûõ íèòåâèäíûõ âîëîêîí

è äð. Îñíîâíóþ ïðîáëåìó ïðåäñòàâëÿëî íàõîæäåíèå îïòèìàëüíûõ óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ

è ðåãèñòðàöèè Ká-ëèíèé C, N, O. Èñïîëüçîâàëè óñêîðÿþùåå íàïðÿæåíèå 10 êÂ, äîñòà-

òî÷íî âûñîêîå äëÿ òîãî, ÷òîáû óìåíüøèòü âêëàä îò ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ â èíòåíñèâíîñòü

ëèíèé, è â òî æå âðåìÿ ïîçâîëÿþùåå íå çàâûøàòü ïîïðàâêè íà ïîãëîùåíèå ëèíèé; òîê

ïó÷êà — 90 – 120 íÀ. Ëèíèè àçîòà è êèñëîðîäà îñîáåííî ñèëüíî ïîãëîùàþòñÿ óãëåðîäîì.

Èíòåíñèâíîñòü ôîíà èçìåðÿëè ðÿäîì ñ ëèíèåé. Â îáëàñòè Ká-ëèíèé C è O ôîí ìåíÿåòñÿ

ëèíåéíî, íî äëÿ êèñëîðîäà — ñ áîëüøèì íàêëîíîì. Ôîðìó íåïðåðûâíîãî ðåíòãåíîâñêîãî

ñïåêòðà îò îáðàçöà ïðè 10 êÂ â îáëàñòè ëèíèè àçîòà ìîæíî àïïðîêñèìèðîâàòü ïîëèíîìèà-

ëüíîé çàâèñèìîñòüþ. Â àíàëèçå èñïîëüçóåòñÿ äèôôåðåíöèàëüíûé ðåæèì äèñêðèìèíàöèè

àìïëèòóäû ñèãíàëà. Ïîêàçàíî, ÷òî íà ïîëîæåíèå è ôîðìó ëèíèè óãëåðîäà âëèÿåò âèä

õèìè÷åñêîé ñâÿçè: îò êîâàëåíòíîé (àëìàç, ãðàôèò) äî áîëåå èîííîé ñâÿçè ñ êèñëîðîäîì

(êàðáîíàòû). Øèðîêèå â àëìàçå è ãðàôèòå Ká-ëèíèè â êàðáîíàòàõ ñìåùàþòñÿ â êîðîò-

êîâîëíîâóþ îáëàñòü è ñóùåñòâåííî ñóæàþòñÿ, ïîÿâëÿåòñÿ äîïîëíèòåëüíûé ìàêñèìóì, îáó-

ñëîâëåííûé ïðèìåøèâàíèåì âîëíîâîé ôóíêöèè 2p-ýëåêòðîíîâ óãëåðîäà ê âîëíîâûì ôóí-

êöèÿì 2s-ýëåêòðîíîâ êèñëîðîäà. Èçáåæàòü îøèáîê, ñâÿçàííûõ ñ âëèÿíèåì òèïà õèìè-

÷åñêîé ñâÿçè íà ôîðìó ñïåêòðîâ, ïîçâîëÿåò àíàëèç ïî èíòåãðàëüíûì èíòåíñèâíîñòÿì.

Â íåêîòîðûõ ñëó÷àÿõ óñòîé÷èâîñòü îáðàçöîâ ê âîçäåéñòâèþ ýëåêòðîííîãî ïó÷êà ïîâûøà-

åòñÿ ðåæèìîì ðàñòðà ðàçìåðîì 5 – 8 ìêì èëè ïåðåìåùåíèåì îáðàçöà â ïðåäåëàõ ïëîùàäêè

~100 × 100 ìêì2. Ðàñ÷åò êîíöåíòðàöèé ïðîâîäèëè â ïðîãðàììå PAP ñ èñïîëüçîâàíèåì êî-

ýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ B. L. Henke. Îòäåëüíûå îøèáêè â ïîïðàâî÷íûõ ôàêòîðàõ íà ïî-

ãëîùåíèå ëèíèé îáû÷íî èñïðàâëÿþò ïîäáîðîì êîýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ. Ïðåäåë îáíà-

ðóæåíèÿ óãëåðîäà ñîñòàâëÿåò 0,10 % ìàññ., à êèñëîðîäà â êàðáîíàòàõ — 0,39 – 0,90 % ìàññ.,

â îáðàçöàõ, âûðàùåííûõ èç íàíîàëìàçíûõ êîëëîèäîâ, — 0,75 % ìàññ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé ìèêðîàíàëèç; óãëåðîä; êèñëîðîä; àçîò; ìèíåðà-

ëû; ñèíòåòè÷åñêèå ñîåäèíåíèÿ.
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The goal of the study is developing of the methodology of X-ray microanalysis of light elements C, N and O

which are jointly present in various minerals and synthetic compounds, including ultrafine diamonds, car-

bon filamentous fibers, etc. An accelerating voltage of 10 kV, high enough to reduce the contribution of the

sample surface to the intensity of the lines, and at the same time prevent from the overestimation of the

corrections for the line absorption was used. The beam current ranged within 90 – 120 nA. The lines of ni-

trogen and oxygen are particularly strongly absorbed by carbon. The background intensity is measured
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near the line. In the region of Ká lines of C and O, the background changes linearly, while for oxygen ex-

hibits a large slope. The shape of continuous X-ray spectrum from the sample at 10 kV in the region of the

nitrogen line can be approximated by a polynomial dependence. We used a differential mode of the ampli-

tude discrimination of the signal. It is shown that the position and shape of the carbon line depends on the

type of the chemical bond: from covalent (diamond, graphite) to a more ionic bond with oxygen (carbon-

ates). Wide in diamond and graphite Ká lines are shifted in carbonates to the shortwave region and sub-

stantially narrowed. An additional maximum appears due to admixing of the wave functions of 2p elec-

trons of carbon to the wave functions of 2s electrons of oxygen. The errors related to the influence of the

type of chemical bond on the shape of the spectra can be avoided by the analysis of the integrated intensi-

ties. In some cases, the resistance of the samples to the impact of the electron beam is increased by the ras-

ter mode of size 5 – 8 micron or by moving the sample within the area ~100 × 100 ìm
2
. Calculation of the

concentrations was carried out in the PAP program using B. L. Henke absorption coefficients. Some errors

in the correction factors for the line absorption are usually corrected by selecting the absorption coeffi-

cients. The detection limit of carbon is 0.10 % wt. and for oxygen in carbonates it ranges within

0.39 – 0.90 % wt., whereas in the samples grown from nano-diamond colloids attains 0.75 wt. %.

Keywords: X-ray microanalysis; carbon; oxygen; nitrogen; minerals; synthetic compounds.

Ðåíòãåíîñïåêòðàëüíûé ìèêðîàíàëèç (ÐÑÌÀ)

ðàçëè÷íûõ ìèíåðàëîâ è õèìè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé

íà ëåãêèå ýëåìåíòû îò áîðà äî ôòîðà äàâíî ïðè-

âëåêàåò âíèìàíèå àíàëèòèêîâ [1 – 6]. Ðàçðàáî-

òàíû ìåòîäèêè àíàëèçà áîðèäîâ, íèòðèäîâ, îêñè-

äîâ, êàðáèäîâ. Îäíàêî ïðè àíàëèçå íèòðàòîâ,

êàðáîíàòîâ â ìèíåðàëîãèè, ìàòåðèàëîâåäåíèè è

äðóãèõ îòðàñëÿõ íàóêè âîçíèêàþò òðóäíîñòè, êî-

òîðûå ïîÿâëÿþòñÿ è ïðè ìèêðîàíàëèçå óãëåðîä-

íûõ îáúåêòîâ ìèêðîííûõ ðàçìåðîâ, óëüòðàäèñ-

ïåðñíûõ àëìàçîâ, óãëåðîäíûõ íèòåâèäíûõ âîëî-

êîí è äð. [7].

Ëåãêèå ýëåìåíòû (B, C, N, O, F) îïðåäåëÿþò

ìåòîäîì ÐÑÌÀ ïî ñîîòâåòñòâóþùåé Ká-ëèíèè,

âîçíèêàþùåé ïðè ýëåêòðîííûõ ïåðåõîäàõ èç

âàëåíòíûõ 2p-ñîñòîÿíèé â 1s-âíóòðåííèå ñîñòîÿ-

íèÿ. Ïîýòîìó íà ïîëîæåíèå è ôîðìó ëèíèè îêà-

çûâàåò ñèëüíîå âëèÿíèå õèìè÷åñêàÿ ñâÿçü, îáó-

ñëîâëèâàÿ ñäâèã ìàêñèìóìà è èçìåíåíèå øèðè-

íû Ká-ëèíèè, íàëè÷èå ñàòåëëèòîâ êðàòíîé èîíè-

çàöèè, ðàñùåïëåíèå íà êîìïîíåíòû è ò.ä. Íà-

ïðèìåð, äëÿ áîðà ñäâèã îñíîâíîãî ìàêñèìóìà

ëèíèè â BNãåêñ è áîðàöèòå Mg3B7O13Cl îòíîñè-

òåëüíî êîâàëåíòíîãî B, îáóñëîâëåííûé óâåëè÷å-

íèåì ýôôåêòèâíîãî çàðÿäà íà àòîìàõ áîðà â áî-

ëåå èîííûõ ñîåäèíåíèÿõ, ñîñòàâëÿåò –1,9 è

–2,8 ýÂ ñîîòâåòñòâåííî [8]. Â Ká-ñïåêòðàõ ôòîðà

â ìèíåðàëàõ êîðîòêîâîëíîâûå ñàòåëëèòû êðàò-

íîé èîíèçàöèè KLIII – L
III

2 , íàõîäÿùèåñÿ íà ðàñ-

ñòîÿíèè 5,5 ýÂ îò îñíîâíîé Ká-ëèíèè F, äîñòè-

ãàþò 40 % åå èíòåíñèâíîñòè. Â ñïåêòðàõ áîðà

îòíîñèòåëüíàÿ èíòåíñèâíîñòü ýòèõ ñàòåëëèòîâ

(íà ðàññòîÿíèè 8 – 12 ýÂ îò ëèíèè B Ká) ñîñòàâ-

ëÿåò 26 %. Êîðîòêîâîëíîâûå ñàòåëëèòû íàáëþäà-

þòñÿ è â Ká-ñïåêòðàõ Na è Mg.

Âëèÿíèÿ õèìè÷åñêîé ñâÿçè â ðàçëè÷íûõ

ìèíåðàëàõ ìîãóò áûòü íàñòîëüêî âåëèêè, ÷òî

ïðèâîäÿò ê îøèáêàì â àíàëèçå, äîñòèãàþùèì

26 % îòí. [8 – 10] è áîëåå. Ïîìèìî ýòîãî, èç-çà

áîëüøèõ êîýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ Ká-ëèíèé

ëåãêèõ ýëåìåíòîâ â ìèíåðàëàõ, îñîáåííî äëÿ áîðà

(íàïðèìåð, êîýôôèöèåíò ïîãëîùåíèÿ êðåìíèåì

ëèíèè B Ká ñîñòàâëÿåò 84 000 ñì2/ã [11]), è, ñëå-

äîâàòåëüíî, áîëüøèõ ïîïðàâîê íà ìàòðè÷íûå ýô-

ôåêòû ïîâûøàþòñÿ òðåáîâàíèÿ ê ìîäåëè ðàñ÷åòà

êîíöåíòðàöèé è òî÷íîñòè èçìåðåíèÿ èíòåíñèâ-

íîñòè. Ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ B è F â ìèíåðàëàõ

äàâíî øèðîêî è óñïåøíî ïðèìåíÿþòñÿ ïðè ìèê-

ðîàíàëèçå [8 – 10].

Äàííàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà ðàçðàáîòêå ìåòî-

äèêè ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ëåãêèõ

ýëåìåíòîâ C, N è O, ñîâìåñòíî âõîäÿùèõ â ñîñòàâ

ðàçëè÷íûõ ìèíåðàëîâ è ñèíòåòè÷åñêèõ ñîåäè-

íåíèé, â òîì ÷èñëå óëüòðàäèñïåðñíûõ àëìàçîâ.

Ïðè ýòîì íåîáõîäèìî áûëî ðåøèòü ãëàâíóþ

ïðîáëåìó — íàéòè îïòèìàëüíûå óñëîâèÿ âîçáóæ-

äåíèÿ è ðåãèñòðàöèè Ká-ëèíèé C, N, O. Íà ïåð-

âîì ýòàïå ìåòîäèêà îïðîáîâàíà ïðè àíàëèçå

êàðáîíàòîâ.

Ïðèâåäåííûå íèæå àíàëèòè÷åñêèå è òåõíè-

÷åñêèå ïàðàìåòðû àíàëèçà ïîëó÷åíû ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ìîäåðíèçèðîâàííîãî ìèêðîàíàëèçà-

òîðà Camebax-microbeam (Ôðàíöèÿ) c âîëíîâîé

äèñïåðñèåé.

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå óñëîâèÿ

Ëåãêèå ýëåìåíòû C, N, O îïðåäåëÿþò ìåòî-

äîì ÐÑÌÀ ïî Ká-ëèíèÿì. Â êà÷åñòâå êðèñòàëëà-

àíàëèçàòîðà èñïîëüçîâàëè êðèñòàëë ODPB (2d =

= 99,98 Å), íàêëîííûé ñïåêòðîìåòð ñ òîíêèì ïî-

ëèïðîïèëåíîâûì îêíîì.

Âûáîð óñêîðÿþùåãî íàïðÿæåíèÿ è òîêà.

Ýíåðãèÿ Ká-ëèíèé C, N è O ðàâíà ñîîòâåòñòâåí-

íî 277, 392,4 è 524,9 ýÂ. Äëÿ âîçáóæäåíèÿ ðåíò-

ãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ ëåãêèõ ýëåìåíòîâ èñïîëü-

çîâàëè óñêîðÿþùåå íàïðÿæåíèå 10 êÂ, òîê ïó÷êà

ýëåêòðîíîâ — 90 – 120 íÀ. Ïðè ìåíüøåì

óñêîðÿþùåì íàïðÿæåíèè âêëàä â èíòåíñèâíîñòü

èçëó÷åíèÿ äåôåêòíîãî ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ îá-

ðàçöà äîñòàòî÷íî áîëüøîé. Ýòî íåîáõîäèìî ó÷è-

òûâàòü ïðè àíàëèçå ÷àñòèö ìèíåðàëîâ ìèêðîí-
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íûõ ðàçìåðîâ, êîãäà íå óäàåòñÿ ñîçäàòü õîðîøî

îòïîëèðîâàííûå ïîâåðõíîñòè çåðåí, îñîáåííî òà-

êèõ, êàê óëüòðàäèñïåðñíûå àëìàçû. Ñ ðîñòîì

óñêîðÿþùåãî íàïðÿæåíèÿ óâåëè÷èâàåòñÿ ãëóáè-

íà èçëó÷àþùåãî ñëîÿ. Îäíàêî èç-çà áîëüøèõ êî-

ýôôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ (òàáë. 1) ýòî ïðèâîäèò

ê ðîñòó ïîïðàâîê íà ïîãëîùåíèå ïðè ðàñ÷åòå

êîíöåíòðàöèé, à èíîãäà — ê óìåíüøåíèþ èçìå-

ðåííûõ èíòåíñèâíîñòåé ëèíèé. Íàèáîëüøèå ïî-

ïðàâêè íà ïîãëîùåíèå âîçíèêàþò ïðè îïðåäåëå-

íèè àçîòà â óãëåðîäíîé ìàòðèöå.

Âûáîð îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ. Â êà÷åñòâå îáðàç-

öîâ ñðàâíåíèÿ äëÿ C, N è O èñïîëüçóþò îáðàçöû

èçâåñòíîãî ñîñòàâà — óëüòðàäèñïåðñíûå àëìàçû,

ñèíòåòè÷åñêèå BNêóá è Fe2O3, óïàêîâàííûå â

øàøêó èç ýïîêñèäíîé ñìîëû. ×òîáû èñêëþ÷èòü

ïîäçàðÿäêó îáðàçöîâ ýëåêòðîííûì ïó÷êîì, ýòà-

ëîíû áûëè ïîêðûòû òîíêîé óãëåðîäíîé ïëåíêîé.

Âêëàä ýòîé ïëåíêè â èíòåíñèâíîñòü ëèíèè óãëå-

ðîäà êîíòðîëèðîâàëè ïî ïëåíêå íà ñîñåäíåì ñ àë-

ìàçàìè çåðíå Fe2O3. Îáðàçöû ñðàâíåíèÿ áûëè

ïðîâåðåíû íà óñòîé÷èâîñòü ê âîçäåéñòâèþ ýëåê-

òðîííîãî ïó÷êà â òå÷åíèå 200 ñ.

Ñòàáèëüíîñòü èíòåíñèâíîñòè. Ýêñïîçèöèÿ

ïðè îïðåäåëåíèè C, N è O ñîñòàâëÿëà îáû÷íî 10,

100 è 30 ñ ñîîòâåòñòâåííî. ×òîáû îáåñïå÷èòü óñ-

òîé÷èâîñòü îáðàçöîâ ê âîçäåéñòâèþ ýëåêòðîííîãî

ïó÷êà, àíàëèç ïðîâîäèëè â ðåæèìå ðàñòðà ðàçìå-

ðîì 5 – 10 ìêì è, åñëè ðàçìåðû îáðàçöà ïîçâîëÿ-

ëè, — ñ ïåðåìåùåíèåì îáðàçöà â ïðåäåëàõ ïëî-

ùàäêè 100 × 100 ìêì2 (ðèñ. 1). Ïðè áîëüøèõ ðàç-

ìåðàõ ðàñòðà óãîë ïàäåíèÿ ïó÷êà ýëåêòðîíîâ íà

îáðàçåö ñèëüíî îòêëîíÿåòñÿ îò íîðìàëè ê ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà.

Îòíîñèòåëüíûå ñòàíäàðòíûå îòêëîíåíèÿ çà

ïåðâûå 240 ñ ñîñòàâèëè: äëÿ çàìåðîâ â òî÷êå —

3,5 % (1), äëÿ çàìåðîâ â ðåæèìå ðàñòðà ðàçìåðîì

10 × 10 ìêì2 — 1,75 % (2), äëÿ çàìåðîâ â ðåæèìå

ïåðåìåùåíèÿ ðàñòðà ðàçìåðîì 30 × 30 ìêì2 —

0,83 % (3). Èíòåíñèâíîñòü Ká-ëèíèè óãëåðîäà èç-

ìåðÿëè â ïåðâûå 10 ñ àíàëèçà.

Èíòåðôåðåíöèÿ ëèíèé. Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû

ëèíèè íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ, íàêëàäûâàþùèåñÿ

íà àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè. Ýòî ëèíèè âûñøèõ ïî-

ðÿäêîâ îòðàæåíèÿ îò êðèñòàëëà ODPB, ïîýòîìó

ïðè àíàëèçå èñïîëüçóåòñÿ äèôôåðåíöèàëüíûé

ðåæèì äèñêðèìèíàöèè àìïëèòóäû ñèãíàëà. Ïðè-

ìåð òàêîãî íàëîæåíèÿ ïðåäñòàâëåí íà ðèñ. 2.

Âûáîð ïîäëîæêè äëÿ îáðàçöîâ. Èíîãäà ïðè

ìèêðîàíàëèçå ÷àñòèö ìèêðîííûõ ðàçìåðîâ òðå-

áóåòñÿ îñàäèòü èõ íà ïîäëîæêó, êîòîðàÿ äîëæíà

îòâå÷àòü ñëåäóþùèì òðåáîâàíèÿì:

1) ïðîâîäèìîñòü ïîäëîæêè äîëæíà îáåñïå÷è-

âàòü ñòåêàíèå çàðÿäà ýëåêòðîííîãî ïó÷êà;

2) ïîäëîæêà íå äîëæíà ñîäåðæàòü îïðåäåëÿå-

ìûå ýëåìåíòû;

3) âáëèçè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé ýëåìåíòîâ

ïîäëîæêà íå äîëæíà äàâàòü ðåíòãåíîâñêèå õà-

ðàêòåðèñòè÷åñêèå ëèíèè äàæå âûñîêèõ ïîðÿäêîâ

îòðàæåíèÿ.

Òàê, óäåëüíàÿ ýëåêòðîïðîâîäíîñòü èíäèÿ è

áåðèëëèÿ ñîñòàâëÿåò 1,2 · 107 è 2,5 · 107 Ñì/ì ñî-

îòâåòñòâåííî, ÷òî íà äâà ïîðÿäêà âåëè÷èíû áîëü-

øå, ÷åì ó ãðàôèòà (1,25 · 105 Ñì/ì).

Ïî ýòèì ïðèçíàêàì â êà÷åñòâå ïîäëîæêè

ìîæíî èñïîëüçîâàòü ìåòàëëû In è Be. Ñëåäóåò

ó÷èòûâàòü, ÷òî ïîâåðõíîñòü ýòèõ ìåòàëëîâ ìîæåò

áûòü ñëåãêà îêèñëåíà. Óñòàíîâëåíî ñîäåðæàíèå

êèñëîðîäà â èñïîëüçóåìîì íàìè In è Be — 1,3 è

3,7 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåííî.
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Ðèñ. 1. Èçìåíåíèå èíòåíñèâíîñòè Ká-ëèíèè óãëåðîäà îò

îáðàçöà, âûðàùåííîãî èç íàíîàëìàçíûõ êîëëîèäîâ [7],

ïðè ïîñëåäîâàòåëüíûõ çàìåðàõ: 1 — â ðåæèìå òî÷êè; 2 —

â ðåæèìå ðàñòðà (10 × 10 ìêì2, óâåëè÷åíèå ×2000); 3 — â

ðåæèìå ðàñòðà ñ ïåðåìåùåíèÿìè â îáëàñòè 30 × 30 ìêì2

(óñêîðÿþùåå íàïðÿæåíèå — 10 êÂ, òîê ïó÷êà — 90 íÀ, ýê-

ñïîçèöèÿ îäíîãî çàìåðà — 30 ñ)

Òàáëèöà 1. Êîýôôèöèåíòû ïîãëîùåíèÿ ì(M; X Ká)

Ká-ëèíèé ðÿäà ýëåìåíòîâ Õ ðàçëè÷íûìè ýëåìåíòàìè M

ïî äàííûì [11], íåêîòîðûå ìåøàþùèå ëèíèè è îáðàçöû

ñðàâíåíèÿ

Àíàëèòè-

÷åñêàÿ ëè-

íèÿ X Ká

Ïîãëîòè-

òåëü M

ì(M, X Ká),

ñì2/ã

Ìåøàþùèå

ëèíèè, 10–5

Ä sin è

Îáðàçöû

ñðàâíåíèÿ

O Ká C 12 400 — Fe2O3

N 17 300

O 1 200

Ca 22 000

Fe 4 000

N Ká B 15 800 Fe Lâ1 II:

+700

Al Ká è

Kâ1 IV:

+1223

è –286

BNêóá

C 25 500

N 1 810

O 2 530

Al 13 300

C Ká C 2 350 O Ká II:

+1938,

Co Lá III:

+2566

Àëìàç

N 4 220

O 6 040

Ca 6 840



Îïðåäåëåíèå ôîíà. Èíòåíñèâíîñòü ôîíà Iô±

èçìåðÿëè ðÿäîì ñ àíàëèòè÷åñêîé ëèíèåé ñ äëèí-

íîâîëíîâîé (îòìå÷åíû «+») èëè êîðîòêîâîë-

íîâîé (îòìå÷åíû «–») ñòîðîíû îò åå ìàêñèìóìà.

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ïàðàìåòðû äëÿ îïðåäåëåíèÿ

èíòåíñèâíîñòè ôîíà â ìàêñèìóìå àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè ( ),maxI
ô

ãäå ã+, ã– — íàêëîí ôîíà:

I
ô

max = ã+Iô+ = ã–Iô– .

Äëÿ óãëåðîäà â îáëàñòè Ká-ëèíèè ã+ = ã– = 1

(ðèñ. 3).

Ëèíèè àçîòà è êèñëîðîäà ïîïàäàþò íà íà-

êëîííûé ó÷àñòîê íåïðåðûâíîãî ðåíòãåíîâñêîãî

ñïåêòðà îò îáðàçöà ïðè 10 êÂ (ðèñ. 4). Ïðè ýòîì â

îáëàñòè ëèíèè àçîòà â èíòåðâàëå òî÷åê èçìåðå-

íèÿ Iô+ è Iô– ôîí ìîæíî àïïðîêñèìèðîâàòü ïîëè-

íîìèàëüíîé çàâèñèìîñòüþ:

Iô = ax2 + b = ã±Iô±,

ãäå x = 1 – (sin è – sin èô–)/(sin èô+ – sin èô–);

a = Iô– – Iô+; b = Iô+, 0 � x � 1;

ã+ = (c – 1)x2 + 1;

ã– = [(c – 1)x2 + 1]/c.

Â èññëåäîâàííûõ îáðàçöàõ (ñì. ðèñ. 4), â îò-

ëè÷èå îò âåëè÷èí Iô± , ïàðàìåòð c = Iô–/Iô+ íå çà-

âèñèò îò ìàòåðèàëà èçëó÷àòåëÿ. Â îáëàñòè ìàêñè-

ìóìà ëèíèè N Ká ïàðàìåòð x ðàâåí 0,479. Âåëè-

÷èíû ã± ïðèâåäåíû â òàáë. 2. Ïðè èñïîëüçîâà-

íèè ïîäëîæêè In ôîí ëó÷øå èçìåðÿòü ñ êîðîòêî-

âîëíîâîé ñòîðîíû èç-çà âîçìîæíîãî íàëîæåíèÿ

ëèíèè Al Ká â IV-ì ïîðÿäêå îòðàæåíèÿ (ïðèìåñü

Al) (ñì. òàáë. 2).

Ïðè îïðåäåëåíèè êèñëîðîäà òåõíè÷åñêèå îã-

ðàíè÷åíèÿ ìèêðîàíàëèçàòîðà ïîçâîëèëè îïðåäå-

ëÿòü ôîí òîëüêî ñ äëèííîâîëíîâîé ñòîðîíû è,
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êàê âèäíî èç ðèñ. 5, èíòåíñèâíîñòü ôîíà ìåíÿåò-

ñÿ ëèíåéíî, íî ñ áîëüøèì íàêëîíîì (òàáë. 2).

Âëèÿíèå òèïà õèìè÷åñêîé ñâÿçè íà ôîðìó

Ká-ñïåêòðîâ óãëåðîäà. Ñâÿçü â áîëüøèíñòâå ñî-

åäèíåíèé óãëåðîäà èìååò ÿðêî âûðàæåííûé êî-

âàëåíòíûé õàðàêòåð. Òèï õèìè÷åñêîé ñâÿçè îêà-

çûâàåò ñèëüíîå âëèÿíèå íà ôîðìó Ká-ñïåêòðîâ

óãëåðîäà — ýëåìåíòà ñ áîëüøèì ÷èñëîì àëëî-

òðîïíûõ ìîäèôèêàöèé, ñðåäè êîòîðûõ âûäåëÿ-

þòñÿ àëìàç è ãðàôèò. Â àëìàçå àòîì óãëåðîäà â

öåíòðå òåòðàýäðà ñâÿçàí ÷åòûðüìÿ ýêâèâàëåíò-

íûìè ó-ñâÿçÿìè, êîòîðûå îáðàçóþòñÿ ïðè sp3-

ãèáðèäèçàöèè, ñ àòîìàìè óãëåðîäà â âåðøèíàõ

òåòðàýäðà. Äëÿ ãðàôèòà õàðàêòåðíà òðèãîíàëü-

íàÿ ãåîìåòðèÿ: àòîì óãëåðîäà èìååò òðè ðàâíî-

öåííûå ó-ñâÿçè, ðàñïîëîæåííûå â îäíîé ïëîñ-

êîñòè ïîä óãëîì 120° äðóã ê äðóãó, êîòîðûå îáðà-

çóþòñÿ ïðè sp2-ãèáðèäèçàöèè. Íå ó÷àñòâóþùàÿ

â ãèáðèäèçàöèè p-îðáèòàëü, ðàñïîëîæåííàÿ ïåð-

ïåíäèêóëÿðíî ïëîñêîñòè ó-ñâÿçåé, îáðàçóåò ð-

ñâÿçè ñ äðóãèìè àòîìàìè.

Â êàðáîíàòàõ, ìèíåðàëàõ ãðóïïû êàëüöèòà

CaCO3, ê êîòîðîé îòíîñÿòñÿ ðîäîõðîçèò MnCO3,

ñôåðîêîáàëüòèò CoCO3 è äð., à òàêæå â ãðóïïå

àðàãîíèòà CaCO3, êàæäàÿ ãðóïïà (CO3)
2– ñîñòîèò

èç òðåõ àòîìîâ êèñëîðîäà, îáðàçóþùèõ ðàâíîñòî-

ðîííèé òðåóãîëüíèê, â öåíòðå êîòîðîãî ðàñïîëî-

æåí àòîì óãëåðîäà.

Ñòðóêòóðà êàðáîíàòîâ ãðóïïû äîëîìèòà (äî-

ëîìèò CaMg(CO3)2, Ca(Mg, Fe, Mn)(CO3)2, êóòíà-

ãîðèò CaMn(CO3)2, ìèíðåêîðäèò CaZn(CO3)2)

àíàëîãè÷íà ñòðóêòóðå êàëüöèòà, íî âäîëü êàæäîé

èç òðîéíûõ îñåé àòîìû Ca ÷åðåç îäèí çàìåíåíû

àòîìàìè Mg (Mn, Fe, Zn).

Ká-ñïåêòðû óãëåðîäà â ãðàôèòå è â óëüòðà-

äèñïåðñíûõ àëìàçàõ, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ

ìèêðîàíàëèçàòîðà, ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé øèðîêèå

ëèíèè îäèíàêîâîé øèðèíû (ìàêñèìóì A íà

ðèñ. 6). Â êàðáîíàòàõ Ká-ñïåêòð óãëåðîäà ñìåùà-
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Òàáëèöà 2. Ïàðàìåòðû äëÿ îïðåäåëåíèÿ èíòåíñèâíîñòè

ôîíà

Àíàëè-

òè÷åñêàÿ

ëèíèÿ

Ïîçèöèÿ

ìàêñèìóìà

èíòåíñèâíîñòè

10–5 · sin è
max

Ïîçèöèÿ

òî÷åê èçìåðåíèÿ

ôîíà

10–5 · Ä sin èô±

Êîýôôèöèåíò

íàêëîíà

ôîíà ã±

O Ká 23 100 Iô+ +3000 1,60

N Ká 31 341 Iô– –3700 0,503

Iô+ +3400 1,417

C Ká 44 193 Iô– –3200 1,0

Iô+ +4100 1,0



åòñÿ â êîðîòêîâîëíîâóþ îáëàñòü (â CaCO3 ïèê A

ñìåùàåòñÿ íà 0,17 ýÂ). Ñ óâåëè÷åíèåì ñòåïåíè

èîííîñòè ñâÿçè óãëåðîäà ñ ñîñåäíèìè àòîìàìè

øèðèíà îñíîâíîé ëèíèè A ñòàíîâèòñÿ ñóùå-

ñòâåííî ìåíüøå, ÷åì â ñïåêòðàõ ãðàôèòà è àëìà-

çà, ïîÿâëÿþòñÿ äîïîëíèòåëüíûå êîìïîíåíòû.

Êàê âèäíî èç ðèñ. 6, ñ äëèííîâîëíîâîé ñòîðîíû

îò îñíîâíîãî ìàêñèìóìà íà ðàññòîÿíèè ~14,8 ýÂ

íàõîäèòñÿ äîïîëíèòåëüíûé ìàêñèìóì B, à ñ êî-

ðîòêîâîëíîâîé ñòîðîíû — «íàïëûâ» D. Ìàêñè-

ìóì B íå ìîæåò áûòü îáóñëîâëåí ëèíèåé O Ká

âòîðîãî ïîðÿäêà îòðàæåíèÿ, êîòîðàÿ ïîïàäàåò â
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èññëåäóåìóþ îáëàñòü ñïåêòðà. Î ÷èñòîòå äèñêðè-

ìèíàöèè àìïëèòóäû ñèãíàëà ñâèäåòåëüñòâóåò îò-

ñóòñòâèå ýòîãî ïèêà â ýòàëîíå Fe2O3 (íåáîëüøîé

ìàêñèìóì îñíîâíîé ëèíèè óãëåðîäà îáóñëîâëåí

íàïûëåíèåì ïðîâîäÿùåé î÷åíü òîíêîé óãëåðîä-

íîé ïëåíêè).

Â ñïåêòðå óãëåðîäà ìàêñèìóì B, êàê è â Ká-

ñïåêòðå áîðà [12, 13], ïî ýíåðãèè ñîîòâåòñòâóåò

2s-óðîâíþ ëèãàíäà (O), à åãî ïîÿâëåíèå îáóñëîâ-

ëåíî ïðèìåøèâàíèåì âîëíîâîé ôóíêöèè 2p-

ýëåêòðîíîâ óãëåðîäà ê âîëíîâûì ôóíêöèÿì 2s-

ýëåêòðîíîâ êèñëîðîäà. Íåáîëüøîé «íàïëûâ» D

c êîðîòêîâîëíîâîé ñòîðîíû ëèíèè — ýòî ñàòåë-

ëèòû êðàòíîé èîíèçàöèè KLIII – L
III

2 .

Èçáåæàòü îøèáîê, ñâÿçàííûõ ñ âëèÿíèåì

òèïà õèìè÷åñêîé ñâÿçè àòîìîâ óãëåðîäà ñ ñîñåä-

íèìè àòîìàìè íà ôîðìó ñïåêòðîâ, ïîçâîëÿþò ïî-

ïðàâêè ç â Kèçì-îòíîøåíèÿõ (àíàëèç òîãäà ïðîâî-

äÿò ïî èíòåãðàëüíûì èíòåíñèâíîñòÿì):

Kèçì = Ix/Iñò, � �
S I

S I

x x

ñò ñò

,

Kèñïð = çKèçì =
I

I

S I

S I

S

S

x x x x

ñò ñò ñò ñò

� ,

ãäå Ix, Iñò — èçìåðåííûå «÷èñòûå» (çà âû÷åòîì

ôîíà) èíòåíñèâíîñòè â ìàêñèìóìå àíàëèòè÷å-

ñêîé Ká-ëèíèè óãëåðîäà â èññëåäóåìîì îáðàçöå è

îáðàçöå ñðàâíåíèÿ ñîîòâåòñòâåííî; Sx, Sñò — èç-

ìåðåííûå ïëîùàäè Ká-ëèíèè çà âû÷åòîì ôîíà.

Îïðåäåëåíèå âåëè÷èíû ç ïðîâîäèëè ïî ðåçóëü-

òàòàì ñêàíèðîâàíèÿ ó÷àñòêà ñïåêòðà óãëåðîäà â

èíòåðâàëå 41 – 49,5 Å (71 òî÷êà). Çíà÷åíèÿ ç äëÿ

ðàçëè÷íûõ ìèíåðàëîâ (äëÿ îáðàçöà èçâåñòíîãî

ñîñòàâà àëìàçà ïðèíÿòî ç = 1,000, S/I = 18,24 óñ-

ëîâíûõ åäèíèö) ïðèâåäåíû íèæå:

Ìèíåðàë ç

Àëìàç C . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1,000

Ãðàôèò C. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,993

Êóòíàãîðèò CaMn(CO3)2 . . . . . . . . . . . . . 0,828

Êàëüöèò CaCO3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1,030

Ðîäîõðîçèò MnCO3 . . . . . . . . . . . . . . . . 0,990

Ñôåðîêîáàëüòèò CoCO3 . . . . . . . . . . . . . . 1,060

Ðàñ÷åò êîíöåíòðàöèé

è ðåçóëüòàòû àíàëèçà

Â êà÷åñòâå ïåðâîãî øàãà ïî îïðîáîâàíèþ

äàííîé ìåòîäèêè ïðîâåäåí àíàëèç êàðáîíàòîâ.

Ðàñ÷åò êîíöåíòðàöèé ïðîâîäèëè â ïðîãðàììå

PAP [14 – 16] ñ èñïîëüçîâàíèåì êîýôôèöèåíòîâ

ïîãëîùåíèÿ B. L. Henke [11]. Ñëåäóåò ó÷èòûâàòü,

÷òî êîãäà ýíåðãèÿ êðàÿ ïîãëîùåíèÿ ñîñåäíèõ

àòîìîâ áëèçêà ê ýíåðãèè Ká-ëèíèé C, N, O, ïî-

ãðåøíîñòè â ïîïðàâî÷íûõ ôàêòîðàõ íà ïîãëîùå-

íèå ìîãóò áûòü î÷åíü áîëüøèìè (íàïðèìåð,

îïðåäåëåíèå O â ïðèñóòñòâèè Ti, Sc, V, Sn). Ýòè

îøèáêè ìîæíî èñïðàâèòü ïîäáîðîì êîýôôèöè-

åíòîâ ïîãëîùåíèÿ èç ñðàâíåíèÿ K-îòíîøåíèé

êèñëîðîäà äëÿ îáðàçöîâ èçâåñòíîãî ñîñòàâà (îêñè-

äîâ), ðàññ÷èòàííûõ â ïðîãðàììå PAP ïðè äâóõ

ðàçëè÷íûõ óñêîðÿþùèõ íàïðÿæåíèÿõ i è j (òî÷-

íåå, Ki/Kj) è ïîëó÷åííûõ ýêñïåðèìåíòàëüíî

[14]. Íàïðèìåð, íàìè ïîëó÷åíû ì(V; O Ká) =

= 62 500 ñì2/ã âìåñòî 24 300 ñì2/ã, ì(Al; O Ká) =

= 4800 ñì2/ã âìåñòî 6720 ñì2/ã.

Â òàáë. 3 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

ðàçëè÷íûõ ýëåìåíòîâ â êàðáîíàòàõ, àëìàçàõ ìèê-

ðîííûõ ðàçìåðîâ è ìèêðîâêëþ÷åíèé â àëìàçàõ

(âîçìîæíî, òåõíîãåííûõ).

Ìèíåðàëüíûé ñîñòàâ âûäåëåííûõ îáðàçöîâ

óòî÷íÿëè ïåðåñ÷åòîì ðåçóëüòàòîâ ðåíòãåíîñïåê-

òðàëüíîãî ìèêðîàíàëèçà õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà

ôàç íà ôîðìóëû ìèíåðàëîâ. Ïðè ÐÑÌÀ îáðàçöîâ

ìèíåðàëîâ ïðàâèëüíîñòü àíàëèçà, â ïåðâóþ î÷å-

ðåäü, îöåíèâàåòñÿ ïî ñîîòâåòñòâèþ ïîëó÷åííûõ

êîýôôèöèåíòîâ â ôîðìóëå ìèíåðàëà òåîðåòè÷å-

ñêèì çíà÷åíèÿì ±0,05 ïðè îäíîâðåìåííîé îöåí-

êå «ôîðìàëüíîãî» áàëàíñà âàëåíòíîñòè (áåç ó÷å-

òà ðàññòîÿíèé «êàòèîí – àíèîí»). Äëÿ ïðàâèëü-

íîãî ðàñ÷åòà õèìè÷åñêèõ ôîðìóë ìèíåðàëîâ íå-

îáõîäèì íàèáîëåå ïîëíûé ó÷åò ñîäåðæàíèé ðàç-

ëè÷íûõ ýëåìåíòîâ.

Â ìèíåðàëàõ, îïðåäåëèâ ñ ïîìîùüþ ÐÑÌÀ

êîíöåíòðàöèþ êèñëîðîäà è ðàññ÷èòàâ êîëè÷åñòâî

êèñëîðîäà ïî ñòåõèîìåòðèè, ìîæíî îïðåäåëèòü

ñîäåðæàíèå OH-ãðóïïû è äàæå H2O, åñëè ýòî ïî-

çâîëèò óñòîé÷èâîñòü îáðàçöîâ ïîä çîíäîì. Áûëè

ïðîàíàëèçèðîâàíû îáðàçöû âàðèñöèòà AlPO4 ×

× 2H2O è àóãåëèòà Al2PO4 · (OH)3. Èç ðåçóëüòà-

òîâ îïðåäåëåíèÿ O, Al, P ïîëó÷åíî ñîäåðæàíèå

H2O 22,32 % ìàññ. (òåîðåòè÷åñêîå — 22,81 %

ìàññ.) â âàðèñöèòå è 26,91 % ìàññ. OH-ãðóïïû

(òåîðåòè÷åñêîå — 25,52 % ìàññ.) â àóãåëèòå.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ óãëåðîäà è êèñëîðîäà

îïðåäåëÿëè ïî 2ó-êðèòåðèþ, ñîãëàñíî êîòîðîìó ñ

95 %-íîé âåðîÿòíîñòüþ ìîæíî îáíàðóæèòü ëè-

íèþ ýëåìåíòà ëèøü â òîì ñëó÷àå, åñëè åãî ñîäåð-

æàíèå áîëüøå Cïð:

C
M

M

t
ïð

ô
�

2 2

1

,

ãäå Cïð — ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ (% ìàññ.), Mô è

M1 — ñêîðîñòè ñ÷åòà (ñ) â îáëàñòè ôîíà è îò 1 %

äàííîãî ýëåìåíòà, t — âðåìÿ ýêñïîçèöèè. Â êàð-

áîíàòàõ äëÿ óãëåðîäà Cïð ñîñòàâëÿåò 0,10 % ìàññ.,

à äëÿ êèñëîðîäà â ðÿäó ðîäîõðîçèò, êóòíàãîðèò è

êàëüöèò — 0,39, 0,65 è 0,90 % ìàññ. ñîîòâåòñòâåí-

íî. Â îáðàçöå, âûðàùåííîì èç íàíîàëìàçíûõ

êîëëîèäîâ [7], — 0,75 % ìàññ. Àçîò â èññëåäîâàí-

íûõ àëìàçàõ íå îáíàðóæåí, âîçìîæíî, èç-çà âû-

ñîêîãî ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ àçîòà â óãëåðîäíîé

ìàòðèöå.
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Âûâîäû

Òàêèì îáðàçîì, ïðè ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîì

ìèêðîàíàëèçå ìèíåðàëîâ, õèìè÷åñêèõ ñîåäèíå-

íèé, â ñîñòàâ êîòîðûõ ñîâìåñòíî âõîäÿò óãëåðîä,

àçîò, êèñëîðîä, ïîìèìî ñòàíäàðòíûõ ïîïðàâî÷-

íûõ ôàêòîðîâ ïðîãðàììû PAP ïðè àíàëèçå ïî

ïèêîâûì èíòåíñèâíîñòÿì Ká-ëèíèè óãëåðîäà

ñëåäóåò èñïîëüçîâàòü òàêæå è ïîïðàâêó íà èíòå-

ãðàëüíóþ èíòåíñèâíîñòü èç-çà âëèÿíèÿ âèäà õè-

ìè÷åñêîé ñâÿçè. Êèñëîðîä ÿâëÿåòñÿ èîíîì ñ âû-

ñîêèì ýôôåêòèâíûì çàðÿäîì, è ïðè èñïîëüçîâà-

íèè êðèñòàëëà-àíàëèçàòîðà ODPB ôîðìà ëèíèè

O Ká ïðàêòè÷åñêè íå ìåíÿåòñÿ. Îñíîâíàÿ ïðîáëå-

ìà â ýòîì ñëó÷àå ñâÿçàíà ñ ÷èñòîòîé äèñêðèìèíà-

öèè âûñøèõ ïîðÿäêîâ îòðàæåíèÿ ëèíèé ñîñåä-

íèõ àòîìîâ; ïðè ýòîì ïîíèæàåòñÿ è ôîí, íà êîòî-

ðîì ðåãèñòðèðóåòñÿ ëèíèÿ. Èç-çà áîëüøîãî êîýô-

ôèöèåíòà ïîãëîùåíèÿ ëèíèè êèñëîðîäà óãëåðî-

äîì (ì(C; O Ká) = 12 400 ñì2/ã [11]) ïðèõîäèòñÿ

óâåëè÷èâàòü âðåìÿ èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ïî

ñðàâíåíèþ ñ îïðåäåëåíèåì C.

Íàèáîëüøèå ïðîáëåìû âîçíèêàþò ïðè îïðå-

äåëåíèè àçîòà, êîãäà èç-çà î÷åíü áîëüøèõ êîýô-

ôèöèåíòîâ ïîãëîùåíèÿ (íàïðèìåð, ì(C; N Ká) =

= 25 500 ñì2/ã [11]), à òàêæå íèçêîé îòðàæàòåëü-

íîé ñïîñîáíîñòè ïðèìåíÿåìîãî ïñåâäîêðèñòàë-

ëà-àíàëèçàòîðà ïðèõîäèòñÿ ñóùåñòâåííî óâåëè-

÷èâàòü ýêñïîçèöèþ. Äîïîëíèòåëüíóþ ïîïðàâêó

ñëåäóåò ââîäèòü è äëÿ ôîíà Ká-ëèíèè N, êîòî-

ðûé ìîæíî àïïðîêñèìèðîâàòü ïîëèíîìèàëüíîé

çàâèñèìîñòüþ. Îòêëîíåíèÿ îò ëèíåéíîãî èçìåíå-

íèÿ èíòåíñèâíîñòè ôîíà îñîáåííî âåëèêè â óãëå-

ðîäíîé ìàòðèöå. Âñå ýòè ýêñïåðèìåíòàëüíûå ïî-

ïðàâêè òðåáóþò çíà÷èòåëüíîãî óâåëè÷åíèÿ âðå-

ìåíè àíàëèçà, êîòîðîå îãðàíè÷åíî óñòîé÷èâî-

ñòüþ îáðàçöà ê âîçäåéñòâèþ ýëåêòðîííîãî ïó÷êà.

Ñòàáèëüíîñòü èíòåíñèâíîñòè ìîæíî ïîâûñèòü

àíàëèçîì â ðåæèìå ðàñòðà è ïåðåìåùåíèåì ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöà îòíîñèòåëüíî ïó÷êà. Ðåøåíèå

ýòîé ïðîáëåìû îñîáåííî âàæíî ïðè èññëåäîâà-

íèè óãëåðîäíûõ íàíîðàçìåðíûõ îáúåêòîâ, óãëå-

ðîäíûõ íèòåâèäíûõ êðèñòàëëîâ è ò.ä.

ËÈÒÅÐÀÒÓÐÀ

1. Bastin G. F., Heijligers H. J. M. Quantitative Electron Probe

Microanalysis of Carbon in binary Carbides. Parts I and II /

X-Ray Spectrom. 1986. Vol. 15. N 2. P. 135 – 150.

2. Bastin G. F., Heijligers H. J. M. Quantitative Electron Probe

Microanalysis of Ultra Light Elements / J. Microsc. Spectr. Elec-

tron. 1986. Vol. 11. P. 215 – 228.

3. Bastin G. F., Heijligers H. J. M. Quantitative Electron Probe

Microanalysis of Oxygen. — Eindhoven, Netherlands: Univer-

sity of Technology, 1989. — 165 p.

4. Bastin G. F., Heijligers H. J. M. Quantitative Electron Probe

Microanalysis of Boron / J. Solid State Chem. 2000. Vol. 154.

P. 177 – 187.

5. Rigby M., Droop G., Plant D., Graser P. Electron probe mic-

ro-analysis of oxygen in cordierite: potential implications for the

analysis of volatiles in minerals /South African J. Geol. 2008.

Vol. 111. P. 239 – 250.

12 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 3

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ðàçëè÷íûõ ìèíåðàëîâ è ìèêðîâêëþ÷åíèé â àëìàçàõ (% ìàññ.) è êîýôôèöèåíòû â ôîð-

ìóëàõ (ê.ô.)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
Êàëüöèò Ðîäîõðîçèò

Ñôåðî-

êîáàëüòèò
Êóòíàãîðèò Àëìàç*

Ìèêðî-

âêëþ÷åíèÿ

C 12,50 12,50 12,59 9,97 10,40 11,49 11,56 100,00 10,63

O 48,30 47,66 47,80 42,23 40,19 44,99 44,16 — 1,81

Ca 40,42 40,38 39,79 0,02 0,08 18,47 18,64 0,02 —

Mn — — — 48,47 0,04 25,29 25,45 0,06 49,68

Fe — — 0,02 0,05 0,10 0,19 0,16 — 1,05

Co — — — 0,01 51,18 0,01 0,02 — —

Ni — — — — 0,15 0,01 — 0,02 39,11

Zn — 0,02 0,04 — 0,01 0,21 0,26 0,01 0,05

Ñóììà 101,22 100,56 100,24 100,75 102,15 100,66 100,25 100,11 102,33

Ê.ô.

C 1,03 1,04 1,04 0,95 1,02 2,05 2,07 1,00 1,03

O 2,98 2,96 2,97 3,03 2,95 6,00 5,93 — 0,13

Ca 1,00 1,00 0,99 — — 0,98 1,00 — —

Mn — — — 1,01 — 0,98 1,00 — 1,05

Fe — — — — — — — — 0,02

Co — — — — 1,02 — — — —

Ni — — — — — — — — 0,77

Ñóììà 5,01 5,00 5,00 5,00 4,99 10,0 10,0 1,00 3,00

Ï ð è ì å ÷ à í è å . «–» — íå îáíàðóæåíî, * — àçîò íå îáíàðóæåí.
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