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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 26 ñåíòÿáðÿ 2014 ã.

Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà àýðîêîñìè÷åñêèõ ñïëàâîâ íà îñíîâå ìàãíèÿ, òè-

òàíà è àëþìèíèÿ ñ ïðèìåíåíèåì îïòè÷åñêîãî âàêóóìíîãî ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò». Îïè-

ñàíû óñëîâèÿ àíàëèçà è ïðèâåäåíû ðàáî÷èå äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ìàãíèåâûå ñïëàâû; òèòàíîâûå

ñïëàâû; àëþìèíèåâûå ñïëàâû; àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ; ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä-Ýêñïåðò».

Î ïåðàòèâíîå è òî÷íîå îïðåäåëåíèå ñîñòàâà ìåòàëëîâ

è ñïëàâîâ â õîäå ïðîèçâîäñòâà ìàòåðèàëîâ, èñïîëüçóå-

ìûõ â àâèàöèè è êîñìîíàâòèêå, íåîáõîäèìî ïðè êîí-

òðîëå êà÷åñòâà ïðîäóêöèè äëÿ ýòèõ îòðàñëåé. Ðåøåíèå

î ñîîòâåòñòâèè ñïëàâà ïðîèçâîäñòâåííûì òðåáîâàíè-

ÿì äîëæíî áûòü ïðèíÿòî â òå÷åíèå 3 – 5 ìèí. Çàäåðæ-

êè âåäóò ê äîðîãîñòîÿùèì ïðîñòîÿì ïðîèçâîäñòâåí-

íûõ ëèíèé, à îøèáêà â ñîñòàâå ïðîäóêöèè ìîæåò ñòàòü

ïðè÷èíîé ïîëîìêè îòâåòñòâåííîé äåòàëè âî âðåìÿ

ýêñïëóàòàöèè ñàìîëåòîâ è êîñìè÷åñêèõ àïïàðàòîâ.

Îäíèìè èç ðàñïðîñòðàíåííûõ îáúåêòîâ àíàëèçà â

çàâîäñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ ÿâëÿþòñÿ ñïëàâû íà îñíîâå

òèòàíà, àëþìèíèÿ è ìàãíèÿ. Ìíîãèå ïðåäïðèÿòèÿ

èìåþò îáîðóäîâàíèå äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà øèðîêî

ðàñïðîñòðàíåííûõ àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ òèïà ÀÊ,

ÀÌÃ èëè Ä16 ïî ÃÎÑÒ [1 – 4]. Êîëè÷åñòâî ëàáîðà-

òîðèé, ïðîâîäÿùèõ îïðåäåëåíèå ñîñòàâà ñïëàâîâ íà

îñíîâå ìàãíèÿ è òèòàíà [5, 6], îãðàíè÷åíî ïðåäïðè-

ÿòèÿìè, ïðîèçâîäÿùèìè (ÂÑÌÏÎ ÀÂÈÑÌÀ, ÊÓÌÇ,

ÒÌÊ) è ïîòðåáëÿþùèìè (ÊíÀÀÇ, ÍÀÇ èì. ×êàëîâà,

Èðêóòñêèé àâèàçàâîä, ÓÓÀÇ) ñîîòâåòñòâóþùóþ ïðî-

äóêöèþ, à òàêæå íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèìè ëàáî-

ðàòîðèÿìè ÂÈÀÌ, ÂÈËÑ, ÌÈÑÈÑ, ÈÌÅÒ ÐÀÍ,

ÖÍÈÈ ÊÌ «Ïðîìåòåé» è ðÿäîì äðóãèõ [7 – 14].

Â ðàáîòå [7] îñîáî îòìå÷åíî, ÷òî «ñîâðåìåííàÿ

àâèàöèîííàÿ òåõíèêà — ýòî òåõíèêà ñ ìíîãîðàçîâîé è

äëèòåëüíîé ýêñïëóàòàöèåé (30000 – 60000 ëåòíûõ

÷àñîâ). Åå èçäåëèÿ íàõîäÿòñÿ ïîä âîçäåéñòâèåì öèêëè-

÷åñêèõ íàãðóçîê, òåìïåðàòóðû è àòìîñôåðíîé ñðåäû».

Ðîññèéñêèå ïðåäïðèÿòèÿ ïðè èçãîòîâëåíèè àâèà-

öèîííîé òåõíèêè èñïîëüçóþò «óïðî÷íÿåìûå òåðìè÷å-

ñêîé îáðàáîòêîé âûñîêîïðî÷íûå àëþìèíèåâûå ñïëà-

âû ñèñòåìû Al – Zn – Mg – Cu è ñïëàâû ñðåäíåé è

ïîâûøåííîé ïðî÷íîñòè ñèñòåìû Al – Mg – Cu. Îíè

ÿâëÿþòñÿ êîíñòðóêöèîííûì ìàòåðèàëîì äëÿ îáøèâêè

è âíóòðåííåãî ñèëîâîãî íàáîðà ýëåìåíòîâ ïëàíåðà ñà-

ìîëåòà (ôþçåëÿæ, êðûëî, êèëü è äð.). Ñâàðèâàåìûå

àëþìèíèåâûå ñïëàâû ñèñòåì Al – Mn, Al – Mg, Al –

Cu, Al – Mg – Li, Al – Mg – Si ïðèìåíÿþò äëÿ èçãîòîâ-

ëåíèÿ ïëàíåðà, áîðòîâûõ ñèñòåì, øàññè, ëîïàñòåé

âîçäóøíîãî âèíòà, ïðèáîðîâ è ýëåìåíòîâ âíóòðåííåé
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îòäåëêè ñàëîíà» [7]. Ïîäðîáíàÿ èíôîðìàöèÿ î ïðè-

ìåíåíèè àëþìèíèåâûõ è òèòàíîâûõ ñïëàâîâ â îòâåò-

ñòâåííûõ äåòàëÿõ ñîâðåìåííûõ ñàìîëåòîâ ïðåäñòàâ-

ëåíà â ðàáîòàõ [9, 10].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû ñîñòîèò â àäàïòàöèè

ñóùåñòâóþùèõ ìåòîäèê [3 – 6] ïðÿìîãî ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà àëþìèíèåâûõ, òèòàíîâûõ è ìàãíèåâûõ

ñïëàâîâ ñ âûñîêèìè ñîäåðæàíèÿìè ëåãèðóþùèõ ïðè-

ìåñåé (ëèòèÿ, öèðêîíèÿ, ñêàíäèÿ, öåðèÿ è äðóãèõ ðåä-

êîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ) äëÿ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-

Ýêñïåðò».

Ìíîãîêàíàëüíûé ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä-Ýêñïåðò»

Îïðåäåëåíèå îáû÷íîãî íàáîðà ïðèìåñåé (Cu, Fe,

Ti, Al, Si, Ni, Mn, Mg) â àëþìèíèåâûõ è òèòàíîâûõ

ñïëàâàõ ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò»

áûëî ðàññìîòðåíî â ðàáîòàõ [15, 16]. Îñíîâó ñïåêòðî-

ìåòðà ñîñòàâëÿþò âàêóóìèðîâàííûé ïîëèõðîìàòîð

âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ (0,4 íì�ìì) ñ ðàáî÷èì äèàïàçî-

íîì äëèí âîëí 170 – 350 íì è âîçäóøíûé ïîëèõðîìà-

òîð ñðåäíåãî ðàçðåøåíèÿ (1,1 íì�ìì) ñ äèàïàçîíîì

350 – 700 íì.

Âàêóóìíîé ñèñòåìîé è ïîäà÷åé àðãîíà â èñêðîâîé

øòàòèâ ñïåêòðîìåòðà óïðàâëÿåò ìèêðîïðîöåññîðíûé

áëîê, êîòîðûé àâòîíîìíî ïîääåðæèâàåò âàêóóì, ïî êî-

ìàíäàì êîìïüþòåðà âêëþ÷àåò ïðîäóâêó øòàòèâà âî

âðåìÿ îæèäàíèÿ è ýêñïîçèöèè, à òàêæå èçìåðÿåò äàâ-

ëåíèå â âàêóóìíîì êîðïóñå è ïîòîê àðãîíà ÷åðåç øòà-

òèâ. Äëÿ äîçèðîâàííîé ïîäà÷è àðãîíà ïðèìåíÿåòñÿ

ñïåöèàëüíûé ðåãóëÿòîð ìàññîâîãî ðàñõîäà àðãîíà, îò-

êàëèáðîâàííûé äëÿ ðàáîòû â ðàáî÷èõ ðåæèìàõ èñêðî-

âîãî øòàòèâà îò 0,2 äî 3 ë�ìèí.

Êîìïüþòåðíîå óïðàâëåíèå ñïåêòðîìåòðîì

«Ãðàíä-Ýêñïåðò» (ðèñ. 1) ïîçâîëÿåò çàäàòü ïîòîê àðãî-

íà äëÿ êàæäîãî ðåæèìà ðàáîòû (ïðîäóâêè, îáæèãà,

ýêñïîçèöèè, îæèäàíèÿ), à òàêæå âàðüèðîâàòü âðåìÿ ïå-

ðåõîäà èç ðåæèìà îæèäàíèÿ â ñîñòîÿíèå «ñíà».

Âîçìîæíîñòü ãèáêî âàðüèðîâàòü ïàðàìåòðû ðàáî-

òû îáîðóäîâàíèÿ ïîçâîëÿåò ðåøèòü çàäà÷ó àíàëèçà

ðàçíûõ ñïëàâîâ ñ âûñîêîé ñòåïåíüþ ëåãèðîâàíèÿ,

îñîáåííî òàêèìè ïðèäàþùèìè æàðîïðî÷íîñòü àíàëè-

çèðóåìûì ñïëàâàì ýëåìåíòàìè, êàê öåðèé è öèðêîíèé,

êîòîðûå îáëàäàþò áîëüøèì ÷èñëîì ñïåêòðàëüíûõ

ëèíèé.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ íàèáîëåå ñòàáèëüíûõ ðåçóëüòàòîâ

ãåíåðàòîð «Øàðîâàÿ ìîëíèÿ-250» áûë óñîâåðøåíñò-

âîâàí ïóòåì ïîâûøåíèÿ áûñòðîäåéñòâèÿ ñõåìû ñòà-

áèëèçàöèè èñêðîâîãî èìïóëüñà â äâà ðàçà. Íà ðèñ. 2

ïðèâåäåíà îñöèëëîãðàììà èñêðîâîãî èìïóëüñà â ðå-

æèìå ðàçðÿäà 100 À, 100 ìêñ äëÿ âåðñèé ãåíåðàòîðîâ

2011 è 2014 ãîäîâ. Ôðîíòû èñêðîâîãî èìïóëüñà ñòàëè

êðó÷å, à ÷àñòîòà îáíîâëåíèÿ òîêà óâåëè÷èëàñü. Ýòè

óëó÷øåíèÿ ïîçâîëèëè ïîëó÷èòü õîðîøóþ ñòàáèëü-

íîñòü íà áîëåå êîðîòêèõ èìïóëüñàõ (ðèñ. 3), ñíèçèòü

ðàñõîä ìàòåðèàëà è ýðîçèþ ïîâåðõíîñòè ïðè ñîõðàíå-

íèè êà÷åñòâà àíàëèçà è îáåñïå÷åíèè ïðåäñòàâèòåëü-

íîñòè ïðîáû èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà.

Ïàðàìåòðû ïðèáîðà è óñòàíîâêè âðåìåí îáæèãà è

ýêñïîçèöèè äëÿ àíàëèçàòîðà ÌÀÝÑ è ãåíåðàòîðà
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Ðèñ. 1. Îêíî ïîäïðîãðàììû óïðàâëåíèÿ ñïåêòðîìåòðîì

«Ãðàíä-Ýêñïåðò»

à

á

Ðèñ. 2. Îñöèëëîãðàììà èñêðîâîãî èìïóëüñà â àòìîñôåðå àðãî-

íà äëÿ âåðñèé ãåíåðàòîðà ØÌ-250À 2011 (à) è 2014 ã. (á ) â ðå-

æèìå 100 À, 100 ìêñ



ØÌ-250À ïðèâåäåíû â òàáë. 1. Äëÿ àíàëèçà àëþìè-

íèåâûõ ñïëàâîâ ïðèìåíÿåòñÿ äâóõýòàïíàÿ ýêñïîçèöèÿ,

äëÿ îñòàëüíûõ îñíîâ — ýêñïîçèöèÿ â îäèí ýòàï. Àíà-

ëèç àëþìèíèåâûõ è òèòàíîâûõ ñïëàâîâ ïðîâîäÿò â óñ-

ëîâèÿõ óâåëè÷åííîãî òîêà àðãîíà â ñèëó áîëüøåé çà-

âèñèìîñòè ðåçóëüòàòà îò íàëè÷èÿ êèñëîðîäà â àðãîíå

âî âðåìÿ îáûñêðèâàíèÿ.

Äëÿ âûáîðà îïòèìàëüíûõ ïàð «àíàëèòè÷åñêàÿ ëè-

íèÿ – ëèíèÿ ñðàâíåíèÿ» èñïîëüçîâàëè âñòðîåííûé

èíñòðóìåíò ïðîãðàììû «Àòîì» — «Ïîèñê àíàëèòè-

÷åñêèõ ëèíèé» (ðèñ. 4), îáåñïå÷èâàþùèé ïðîâåðêó

ðàçíûõ êîìáèíàöèé óêàçàííûõ ëèíèé â óñêîðåííîì

ðåæèìå.

Ðàáî÷èå äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé

óêàçàíû â òàáë. 2. Ïðèìåðû ñïëàâîâ, êîòîðûå ìîãóò

áûòü ïðîàíàëèçèðîâàíû â ñîîòâåòñòâèè ñ òàáë. 2:

Ti-îñíîâà — ÎÒ4, ÂÒ1-0, ÂÒ20, ÂÒ6, ÂÒ5-1,

ÂÒ3-1, ÂÒ22, ÂÒ8, ÂÒ23 è äð.;

Al-îñíîâà — ÀË5, ÀË9, ÀÌÃ, ÀÌ4-5, ÀÊ4, ÀÂ,

Â95, Â93, ÀÌö, Ä16, Ä1, ÀÊ8, ÀÊ6,1420Ò, ÀÖÐ1Ó,

Â65-1, ñïëàâû ñåðèé 14ÕÕ, 2ÕÕÕ, 5ÕÕÕ, 6ÕÕÕ,

7ÕÕÕ, 8ÕÕÕ;

Mg-îñíîâà — ÌÀ5, ÌÀ8, Ìë5, ÌÀ12, ÌÀ14

è äð.

Îñîáåííîñòè îïðåäåëåíèÿ

ñîñòàâà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ

Äëÿ àíàëèçà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ ïðèìåíÿþò

äâóõýòàïíóþ ýêñïîçèöèþ. Íà ïåðâîì ýòàïå ñ áîëåå

èíòåíñèâíûì ðàçðÿäîì îïðåäåëÿþò áîëüøèíñòâî ïðè-

ìåñíûõ è ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ. Âî âðåìÿ âòîðîãî

ãåíåðàòîð ðàáîòàåò ñ ìåíüøåé íàãðóçêîé, ÷òî îáåñïå-

÷èâàåò áîëåå ïîäõîäÿùèå óñëîâèÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóè-

ðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ ñî-

äåðæàíèé ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ â øèðîêîì ðàáî÷åì

äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé.

Ïðè îïðåäåëåíèè òèòàíà è ëèòèÿ â àëþìèíèåâûõ

ñïëàâàõ «ïåðåïàä» îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé ñî-
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Òàáëèöà 1. Ïàðàìåòðû ñïåêòðîìåòðà äëÿ àíàëèçà ñïëàâîâ íà

îñíîâå àëþìèíèÿ, òèòàíà, ìàãíèÿ

Áàçîâàÿ ýêñïîçèöèÿ ÌÀÝÑ 100 ìñ

Âîëüôðàìîâûé ïðîòèâîýëåêòðîä 6 ìì, çàòî÷êà íà óãîë 90°

Àíàëèòè÷åñêèé ïðîìåæóòîê âû-

ñòàâëåí ïî êàëèáðó

3 ìì

Ïîäà÷à àðãîíà â ðåæèìå ïðîäóâêè 2,0 (Mg), 3,0 (Al, Ti) ë�ìèí

Ïîäà÷à àðãîíà â ðåæèìå àíàëèçà 1,0 (Mg), 2,0(Al, Ti) ë�ìèí

Ðåæèì èçìåðåíèÿ Âðåìÿ, ñ
Ðåæèì

ãåíåðàòîðà
Âðåìÿ, ñ

Äëÿ àíàëèçà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ

Ïðîäóâêà 6 Ïàóçà 7

Îáæèã 14 100 ìêñ, òîê

50 À ñ ÷àñòî-

òîé 300 Ãö

24

1-ÿ ýêñïîçèöèÿ 10 100 ìêñ, òîê

50 À ñ ÷àñòî-

òîé 300 Ãö

2-ÿ ýêñïîçèöèÿ 5 50 ìêñ, òîê

50 À ñ ÷àñòî-

òîé 200 Ãö

100

Äëÿ àíàëèçà òèòàíîâûõ ñïëàâîâ

Ïðîäóâêà 5 Ïàóçà 7

Îáæèã 9 75 ìêñ, òîê

50 À ñ ÷àñòî-

òîé 300 Ãö

100

Çàäåðæêà 2

Ýêñïîçèöèÿ 10 75 ìêñ, òîê

50 À ñ ÷àñòî-

òîé 300 Ãö

Äëÿ àíàëèçà ìàãíèåâûõ ñïëàâîâ

Ïðîäóâêà 1 Ïàóçà 7

Îáæèã 12 80 ìêñ, òîê

100 À ñ ÷àñ-

òîòîé 150 Ãö

100

Çàäåðæêà 2

Ýêñïîçèöèÿ 5 80 ìêñ, òîê

100 À ñ ÷àñ-

òîòîé 150 Ãö

Ðèñ. 3. Çàïèñü çíà÷åíèé ÷åòûðåõ ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé òîêà

âî âðåìÿ ýêñïîçèöèè äëÿ ãåíåðàòîðà ØÌ-250À â ðåæèìå

150 Ãö, 100 À, 80 ìêñ

Ðèñ. 4. Îêíî èíñòðóìåíòà «Ïîèñê àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé»



ñòàâëÿåò ïî÷òè òðè è ÷åòûðå ïîðÿäêà âåëè÷èíû ñîîò-

âåòñòâåííî. Â ðåçóëüòàòå ïîèñêà äëÿ òèòàíà áûëî îá-

íàðóæåíî íåñêîëüêî âàðèàíòîâ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðî-

âî÷íûõ ãðàôèêîâ «îäíà ëèíèÿ íà âåñü äèàïàçîí»

(ðèñ. 5). Äëÿ óñðåäíåíèÿ ðåçóëüòàòà èñïîëüçóþò äâå

ëèíèè òèòàíà — 320,255 è 499,95 íì â âàêóóìíîì è

âîçäóøíîì ïîëèõðîìàòîðàõ. Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàôè-

êîâ ïðèìåíåíû ðîññèéñêèå ÃÑÎ è ÑÎÏ, ðÿä îáðàçöîâ

ÊÓÌÇ è ÎÎÎ «Âèêòîðè-Ñòàíäàðò», à òàêæå ðÿä îá-

ðàçöîâ ñîñòàâà àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ èíîñòðàííîãî

ïðîèçâîäñòâà.

Ïðè îïðåäåëåíèè ëèòèÿ èñïîëüçîâàëè áîëüøîé

íàáîð îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ (27 øò.), ÷òî îáåñïå÷èëî

âîçìîæíîñòü ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôè-

êà äëÿ áîëåå ÷åì 4 ïîðÿäêîâ âåëè÷èíû êîíöåíòðà-

öèè (ðèñ. 6). Äëÿ ïîëíîãî äèàïàçîíà êîíöåíòðàöèé

0,0001 – 4 % ìàññ. èñïîëüçóþò äâå àíàëèòè÷åñêèå ëè-

íèè ëèòèÿ â âîçäóøíîì äèàïàçîíå ñïåêòðà 610,365 è

497,174 íì ñ ïåðåêðûâàíèåì ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôè-

êîâ â ðàéîíå 0,3 % ìàññ. (ÑÎÏ CRM NCS HS49730-3).

Ïðè ïîñòðîåíèè ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ

ñîäåðæàíèé ëèòèÿ èñïîëüçîâàíû ÑÎÏ è ÃÑÎ ðàçíûõ

ðàçìåðîâ (8, 30, 40, 45, 55 ìì â äèàìåòðå), à òàêæå

êîìïëåêò CRM NCS HS49730 (ñïëàâû Al-Cu-Mg-Li)

ñ àòòåñòîâàííûìè ñîäåðæàíèÿìè â äèàïàçîíå

0,4 – 1,8 % ìàññ. Äîïîëíèòåëüíàÿ òî÷êà íà ãðàôèêå ñî-

îòâåòñòâóåò ñïåöèàëüíî ïðèãîòîâëåííîìó ñïëàâó àëþ-

ìèíèé – ëèòèé ñ 2,57 % ìàññ. ëèòèÿ. Â ñëó÷àå âûñîêèõ

ñîäåðæàíèé ëó÷øèé ãðàôèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ ëèòèÿ

(êàê è äðóãèõ ýëåìåíòîâ) ïîëó÷àåòñÿ ïðè óìåíüøåíèè

ñòåïåíè îáûñêðèâàíèÿ — íà âòîðîì ýòàïå ýêñïîçèöèè.

Ñïåöèôè÷åñêèì äëÿ àýðîêîñìè÷åñêîé ïðîäóêöèè

ÿâëÿåòñÿ íàëè÷èå ëåãèðóþùèõ äîáàâîê ëèòèÿ, öåðèÿ,

ñêàíäèÿ, öèðêîíèÿ â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ íåêîòîðûõ

ìàðîê (ñåðèÿ ñïëàâîâ 14ÕÕ [8], ÀÖÐ1Ó, 8019). Ñêàí-

äèé èìååò äîñòàòî÷íî áîëüøîå êîëè÷åñòâî ñïåêòðàëü-
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Òàáëèöà 2. Äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ïðèìåñåé ( % ìàññ.) â ðàçëè÷íûõ ñïëàâàõ

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
Àëþìèíèé Ìàãíèé Òèòàí

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
Àëþìèíèé Ìàãíèé Òèòàí

Al Îñíîâà 0,01 – 11 0,01 – 9 Mo — — 0,03 – 9

Ag — 0,01 – 1,6 — Nb — — 0,5 – 4

As 0,001 – 0,03 — — Nd — 0,03 – 3,5 —

B 0,001 – 0,1 0,01 – 0,1 — Ni 0,001 – 3 0,002 – 0,3 0,05 – 0,2

Be 0,0001 – 0,3 0,001 – 0,01 — Pb 0,005 – 0,5 — —

Cd 0,0002 – 0,4 0,01 – 2 — Sb 0,001 – 0,2 — —

Ce 0,05 – 6,5 0,01 – 4 — Sc 0,03 – 0,6 — —

Cr 0,001 – 0,5 — 0,02 – 12 Si 0,01 – 13 0,01 – 2 0,01 – 2

Cu 0,006 – 9 0,01 – 0,2 — Sn 0,005 – 0,4 0,002 – 0,1 0,06 – 3

Fe 0,01 – 2 0,001 – 0,05 0,08 – 2 Ti 0,002 – 3,5 — Îñíîâà

In — 0,05 – 1 — V 0,002 – 0,2 — 0,05 – 6

La — 0,01 – 2 — W — — 0,1 – 1,5

Li 0,0001 – 4 1 – 12 — Y — 0,01 – 2,2 —

Mg 0,001 – 13 Îñíîâà — Zn 0,001 – 9 0,01 – 10 —

Mn 0,001 – 7 0,01 – 3 0,02 – 5 Zr 0,005 – 2 0,03 – 2 0,01 – 12

à á

Ðèñ. 5. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ òèòàíà â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ ïî äâóì àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì — 320,255 (à) è

499,95 (á ) íì



íûõ ëèíèé äëÿ âûáîðà ïîäõîäÿùåé. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ñêàíäèÿ â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ èñïîëüçîâàëè àíàëè-

òè÷åñêóþ ëèíèþ 335,372 íì (ðèñ. 7), êîòîðóþ ðåãèñò-

ðèðîâàëè âìåñòå ñ ëèíèåé ñðàâíåíèÿ (Al 305,903 íì)

íà âòîðîì ýòàïå ýêñïîçèöèè (ñ ìåíüøåé äëèòåëü-

íîñòüþ èñêðîâîãî èìïóëüñà), ÷òî îáåñïå÷èâàåò ëó÷-

øèå, ÷åì íà ïåðâîì ýòàïå, çíà÷åíèÿ äèñïåðñèé ñõîäè-

ìîñòè (0,000105 è 0,000114 ñîîòâåòñòâåííî) è àäåêâàò-

íîñòè (0,0024 è 0,0054 ñîîòâåòñòâåííî). Ýòî ñâÿçàíî ñ

ìåíüøèì âëèÿíèåì íà ðåçóëüòàò àíàëèçà ðàçìåðà è

äèàìåòðà ïðîáû â òàêîì ðåæèìå îáûñêðèâàíèÿ.

Êîëè÷åñòâî äîñòóïíûõ îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ öåðèÿ â àëþìèíèè î÷åíü ìàëî, è ñ öåëüþ

ïîñòðîåíèÿ ãðàôèêà äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ êîí-

öåíòðàöèé áûëè ñïåöèàëüíî èçãîòîâëåíû ñïëàâû (ëè-

ãàòóðû), ñîäåðæàùèå 4,2 è 6,5 % ìàññ. öåðèÿ. Êàê âèä-

íî èç ðèñ. 8, îáðàçöû ðàçíûõ ïðîèçâîäèòåëåé è ñïå-

öèàëüíî ïðèãîòîâëåííûå äåìîíñòðèðóþò õîðîøóþ

àäåêâàòíîñòü è ñõîäèìîñòü, ÷òî ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü

äîñòîâåðíûå ðåçóëüòàòû.

Îñîáåííîñòè îïðåäåëåíèÿ

ñîñòàâà ìàãíèåâûõ ñïëàâîâ

Ìàãíèé ñêëîíåí ê îêèñëåíèþ ïðè äîëãîì íà-

õîæäåíèè íà âîçäóõå, ïî ñðàâíåíèþ ñ àëþìèíèåì íå

îáðàçóåò ïðî÷íîé îêñèäíîé ïëåíêè íà ïîâåðõíîñòè,

à ïî ñðàâíåíèþ ñ òèòàíîì ÿâëÿåòñÿ äîâîëüíî ëåãêî-

ïëàâêèì ìåòàëëîì. Íåîáõîäèìîñòü îïðåäåëÿòü â ìàã-

íèè àëþìèíèé, êðåìíèé, ìåäü, æåëåçî, íèêåëü íà äî-

âîëüíî íèçêîì óðîâíå (0,001 – 0,1 % ìàññ.) ïðåäúÿâëÿ-

åò ê àíàëèòèêó òàêèå äîïîëíèòåëüíûå òðåáîâàíèÿ, êàê

àêêóðàòíàÿ ïîäãîòîâêà ïðèáîðà ê ðàáîòå, ÷èñòêà øòà-

òèâà è ïðèìåíåíèå ùàäÿùèõ ñïîñîáîâ ïîäãîòîâêè ïî-

âåðõíîñòè ïðîá ê àíàëèçó.
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Ðèñ. 6. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ëèòèÿ: à — ïðè íèçêèõ è ñðåäíèõ ñîäåðæàíèÿõ â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ ïî ëèíèè

610,365 íì; á — â ñïëàâàõ Al-Li ñåðèè 14ÕÕ íà âòîðîì ýòàïå ýêñïîçèöèè ïî ëèíèè 497,174 íì

à á

Ðèñ. 7. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñêàíäèÿ â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ ïî àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè 335,372 íì íà ïåðâîì (à)

è âòîðîì (á ) ýòàïàõ ýêñïîçèöèè



Äëÿ ïðèìåðà ðàññìîòðèì ó÷àñòîê ñïåêòðà

ÃÑÎ 381 ñ àòòåñòîâàííûì ñîäåðæàíèåì æåëåçà

0,0017 % ìàññ. (ðèñ. 9). Âñå ñïåêòðû áûëè ñíÿòû

ïîñëå àíàëèçà îáðàçöà ñòàëè è ÷èñòêè øòàòèâà. Íà-

áëþäàåòñÿ çàêîíîìåðíîå ñíèæåíèå èíòåíñèâíîñòè ëè-

íèé æåëåçà äî îæèäàåìîãî çíà÷åíèÿ äëÿ àòòåñòîâàííî-

ãî ñîäåðæàíèÿ (ïÿòîå ïàðàëëåëüíîå èçìåðåíèå). Ïðè

àêêóðàòíîì ïîäõîäå ê ïîäãîòîâêå ïðîá è ïîëó÷åíèþ

ñïåêòðîâ óäàåòñÿ ïîñòðîèòü ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê

äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà îò 0,001 % ìàññ. (ðèñ. 10).

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â äèàïàçîíå ñîäåðæà-

íèé 0,003 – 10 % ìàññ. èñïîëüçóþò äâå àíàëèòè÷åñêèå

ëèíèè 176,325 è 394,4 íì (ðèñ. 11).

Íàëè÷èå ïîâûøåííîãî êîëè÷åñòâà «ðàçáåãàþùèõ-

ñÿ» òî÷åê íà ãðàôèêàõ ãîâîðèò î âàæíîñòè ïîäãîòîâêè

ïîâåðõíîñòè ïðîá è èñêðîâîãî øòàòèâà, ÷èñòêè ïðîòè-

âîýëåêòðîäà è ïðèìåíåíèÿ îòäåëüíîé ùåòî÷êè ïðè ðà-

áîòå ñ ìàãíèåâûìè ñïëàâàìè.

Âëèÿíèå ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ íà ïðî÷íîñò-

íûå õàðàêòåðèñòèêè è òåïëîñòîéêîñòü ñïëàâîâ íà îñ-

íîâå ìàãíèÿ âñåñòîðîííå èçó÷àåòñÿ äîñòàòî÷íî äàâíî

[12, 17]. Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ìàãíèåâûõ ñïëàâîâ ñ çàäàííû-

ìè ñâîéñòâàìè âàæíî çíàòü êîíöåíòðàöèè ëåãèðóþ-

ùèõ ýëåìåíòîâ. Ñ öåëüþ ïîñòðîåíèÿ ãðàôèêîâ äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ (íåîäèìà, èò-

òðèÿ, ëàíòàíà, öåðèÿ) áûëè èñïîëüçîâàíû îáðàçöû

èíîñòðàííîãî è ðîññèéñêîãî ïðîèçâîäñòâà ðàçíûõ ðàç-

ìåðîâ. Íà ðèñ. 12 ïîêàçàíî õîðîøåå ñîãëàñèå ìåæäó

îáðàçöàìè ñ àòòåñòîâàííûìè ñîäåðæàíèÿìè. Àíàëè-

òè÷åñêèå ëèíèè è ëèíèè ñðàâíåíèÿ áîëüøåé ÷àñòüþ
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Ðèñ. 8. Ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ öåðèÿ â àëþìèíèåâûõ ñïëàâàõ íà âòîðîì ýòàïå ýêñïîçèöèè (à) è ó÷àñòîê ñïåêòðà (á )

ñ àíàëèòè÷åñêîé ëèíèåé Ce 459,393 íì

Ðèñ. 9. Ïÿòü èçìåðåíèé ó÷àñòêà ñïåêòðà ÃÑÎ 381 Ðèñ. 10. Ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ æåëåçà ïî

àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè 238,204 íì
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Ðèñ. 11. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ ïî äâóì àíàëèòè÷åñêèì ëèíèÿì — 176,325 (à) è 394,4 íì (á ) ñ «ïåðå-

êðûòèåì» ïî êîíöåíòðàöèÿì â ðàéîíå 1 % ìàññ.

à

â
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ã

Ðèñ. 12. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ: íåîäèìà (à), èòòðèÿ (á ), öåðèÿ (â ) è ëàíòàíà (ã )



ðàñïîëîæåíû â ðàáî÷åì äèàïàçîíå âîçäóøíîãî ïîëè-

õðîìàòîðà 350 – 700 íì.

Îñîáåííîñòè îïðåäåëåíèÿ

ñîñòàâà òèòàíîâûõ ñïëàâîâ

Ïëîõàÿ òåïëîïðîâîäíîñòü òèòàíà çà ñ÷åò óñêîðåí-

íîãî ïðîãðåâà ìàòåðèàëà ïðîáû â ðàéîíå ïÿòíà îáûñê-

ðèâàíèÿ ïîçâîëÿåò ñîêðàòèòü âðåìÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî

îáæèãà è íà÷èíàòü èçìåðåíèå (íàêîïëåíèå ýêñïî-

çèöèè) ÷åðåç 6 ñ ïîñëå íà÷àëà îáûñêðèâàíèÿ. Â òàêîì

ðåæèìå çà îäíó ìèíóòó ìîæíî ëåãêî ïðîâåñòè äâà ïà-

ðàëëåëüíûõ èçìåðåíèÿ. Ñîêðàùåíèå âðåìåíè ïîçâîëÿ-

åò óìåíüøèòü ýðîçèþ ïîâåðõíîñòè è çàãðÿçíåíèå øòà-

òèâà ìàòåðèàëîì ïðîáû.

Ïðè âûáîðå àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé àëþìèíèÿ

(ðèñ. 13) áûëè ïðîâåðåíû íåñêîëüêî ó÷àñòêîâ ñïåê-

òðîâ (ðèñ. 14). Ëó÷øèå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè áåç óøè-

ðåíèé è íàëîæåíèé íàõîäÿòñÿ â âàêóóìíîì óëüòðà-

ôèîëåòå îêîëî 176 è 185 íì. Îñòàëüíûå ó÷àñòêè çà-

ïîëíåíû ìåøàþùèìè ëèíèÿìè òèòàíà èëè ñîäåðæàò

ñëèøêîì øèðîêèå è ÿðêèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ âûñîêèõ

êîíöåíòðàöèé ëèíèè àëþìèíèÿ.

Äëÿ ïðîâåðêè äîëãîâðåìåííîé ñòàáèëüíîñòè ãðà-

äóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê ñïåêòðû ðÿäà ñòàíäàðò-

íûõ îáðàçöîâ ïîâòîðíî çàðåãèñòðèðîâàëè ÷åðåç íå-

ñêîëüêî äíåé. Â òàáë. 3 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû

êîíòðîëÿ èçìåðåíèé. Èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ ñëå-

äóåò õîðîøàÿ ñîãëàñîâàííîñòü ñ òðåáîâàíèÿìè ÃÎÑÒ

23902–79 [5], â êîòîðîì íîðìèðóåòñÿ äîïóñòèìîå

ðàñõîæäåíèå äëÿ òàêèõ êîíöåíòðàöèé ïî ôîðìóëå

(Xmax – Xmin) � 3SrXcp (Sr = 0,03 äëÿ ôîòîýëåêòðè÷å-

ñêèõ èçìåðåíèé â ðàññìàòðèâàåìîì äèàïàçîíå êîí-

öåíòðàöèé).

Àíàëîãè÷íûì îáðàçîì ïîñòðîåíû ãðàäóèðîâî÷-

íûå ãðàôèêè äëÿ äðóãèõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, íà-

ïðèìåð Zr è Fe (ðèñ. 15). Áîëüøîå ÷èñëî ñïåêòðàëü-

íûõ ëèíèé òèòàíà ïîçâîëÿåò äîâîëüíî ëåãêî âûáðàòü
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à á

Ðèñ. 13. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â òèòàíîâûõ ñïëàâàõ: à — ïðè íèçêèõ è ñðåäíèõ êîíöåíòðàöèÿõ ïî

àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè 394,4 íì; á — ïðè êîíöåíòðàöèÿõ äî 10 % ïî ëèíèè 186,17 íì

Òàáëèöà 3. Ïðîâåðêà äîëãîâðåìåííîé ñõîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ

îïðåäåëåíèÿ àëþìèíèÿ â òèòàíå

Ïðîáà
C,

% ìàññ.

Âðåìÿ èçìåðåíèÿ

(÷èñëî.ìåñÿö,

÷:ìèí)

Ñ ,

% ìàññ.

ÎÑÊÎ,

%
Äîïóñê

781 4,52 4,3 2,5 0,25 < 0,42

4,34 28.08, 20:37

4,47 28.08, 20:38

4,29 09.09, 9:45

4,22 09.09, 9:46

783 1,84 1,8 1,4 0,06 < 0,8

1,84 28.08, 20:33

1,84 28.08, 20:34

1,80 09.09, 9:47

1,87 09.09, 9:48

787 2,64 2,7 1,4 0,08 < 0,27

2,75 28.08, 20:30

2,75 28.08, 20:31

2,67 09.09, 9:49

2,74 09.09, 9:50

101X Ti5 5,33 5,4 2,9 0,39 < 0,53

5,40 28.08, 21:00

5,36 28.08, 21:01

5,21 09.09, 9:51

5,59 09.09, 9:52

Òèòàí 30 0,93 0,9 2,8 0,56 < 0,88

0,91 28.08, 20:49

0,88 28.08, 20:53

0,89 09.09, 9:50

0,93 09.09, 9:51

Òèòàí 32 1,23 1,2 3,6 0,10 < 0,12

1,19 28.08, 20:51

1,26 28.08, 20:55

1,22 09.09, 10:01

1,15 09.09, 10:07



ëèíèè ñðàâíåíèÿ äëÿ âñåõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé îïðå-

äåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ.

Òàêèì îáðàçîì, íàéäåíû óñòîé÷èâûå ãðàäóèðî-

âî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ âñåõ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåí-

òîâ â ñïëàâàõ íà îñíîâå òèòàíà, àëþìèíèÿ è ìàãíèÿ ñ

èñïîëüçîâàíèåì ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-Ýêñïåðò».

Ñîêðàùåíèå âðåìåíè èñêðîâîãî ðàçðÿäà ïîçâîëèëî

ïðè ñîõðàíåíèè êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ óìåíüøèòü

ýðîçèþ èññëåäóåìûõ ìàòåðèàëîâ è ðàñõîä îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ.

Ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðåäûäóùèìè ðåçóëüòàòàìè áûëî

ïðîâåäåíî ðàñøèðåíèå äèàïàçîíîâ êîíöåíòðàöèé

îñíîâíûõ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ äî ðàáî÷èõ. Ïîêàçà-

íî, ÷òî ïðè óñëîâèè îäíîðîäíîñòè ñîñòàâà ïðîá ñïåê-

òðîìåòð «Ãðàíä-Ýêñïåðò» ìîæåò ðåøèòü çàäà÷ó îäíî-

âðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñíûõ è ëåãèðóþùèõ

ýëåìåíòîâ çà íåñêîëüêî ìèíóò äàæå â ñëîæíîëåãèðî-

âàííûõ æàðîïðî÷íûõ ñïëàâàõ íà îñíîâå àëþìèíèÿ è

òèòàíà â ïðîáàõ ðàçíûõ ôîðì è ðàçìåðîâ.

Ïðè âûáðàííûõ óñëîâèÿõ àíàëèçà ñðåäíèé ðàñõîä

àðãîíà íà ïîëó÷åíèå îäíîãî ñïåêòðà ñîñòàâèë îò 1 äî

1,5 ë â çàâèñèìîñòè îò ìàòåðèàëà îñíîâû. Ñ ó÷åòîì

óâåëè÷åííîãî ïåðèîäà êîíòðîëÿ ãðàäóèðîâêè è ïðî-

âåäåíèÿ äâóõ ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé äëÿ êàæäîé
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Ðèñ. 14. Ó÷àñòêè ñïåêòðà îáðàçöà, ñîäåðæàùåãî 1 è 6,5 % ìàññ. àëþìèíèÿ (ñèíèì öâåòîì ëèíèè îáîçíà÷åí ñïåêòð ïðîáû ñ áîëåå âû-

ñîêèì ñîäåðæàíèåì àëþìèíèÿ)

à á

Ðèñ. 15. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ Zr ïî ëèíèè 343,053 íì (à) è Fe ïî ëèíèè 259,94 íì (á ) âî âñåì ðàáî÷åì äèàïàçî-

íå êîíöåíòðàöèé



ïðîáû ñòàíäàðòíîãî áàëëîíà àðãîíà (40 ë) õâàòàåò äëÿ

ïðîâåäåíèÿ äî 2500 îïðåäåëåíèé ñ ïðîèçâîäèòåëü-

íîñòüþ äî 25 – 35 ïðîá â ÷àñ.
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