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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 17 îêòÿáðÿ 2011 ã.

Ñ ïîìîùüþ èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ «Âåçóâèé-3» è ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì» èññëåäî-

âàíû è îïèñàíû ðàçëè÷íûå ðåæèìû ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá íà ãðàôèòîâîé

îñíîâå. Íà îñíîâàíèè àíàëèçà êðèâûõ âûãîðàíèÿ, âîëüòàìïåðíûõ õàðàêòåðèñòèê ýëåêòðè÷åñêèõ

ðàçðÿäîâ è ïàðàìåòðîâ ïëàçìû ïðîâåäåíà îöåíêà èõ âëèÿíèÿ íà ôîðìèðîâàíèå àíàëèòè÷åñêèõ

ñèãíàëîâ êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû èñïîëüçîâàíû ïðè ñîçäàíèè áàçî-

âîé ìîäåëè ìåòîäèêè ñ ìàêñèìàëüíî ýôôåêòèâíûìè ïîêàçàòåëÿìè êà÷åñòâà èçìåðåíèÿ è ïðåäëî-

æåí ïîäõîä ìåòðîëîãè÷åñêîé êîððåêòèðîâêè ýòèõ ïîêàçàòåëåé ïðè ïåðåõîäå ê àíàëèçó ðåàëüíûõ

îáúåêòîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé àíàëèç; ãðàôèòîâàÿ îñíîâà; ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè; ñòàíäàðòíûå îáðàçöû; ðåæèìû ýëåêòðè÷åñêîãî ðàçðÿäà; ïåðåìåííûé òîê; ïðåðûâèñòûé ïå-

ðåìåííûé òîê; ïðåðûâèñòûé ïîñòîÿííûé òîê; ïàðàìåòðû ïëàçìû; ðåàëüíûé îáúåêò; ìàòðè÷íûå

ýëåìåíòû.

Ãðàôèòîâàÿ îñíîâà ÿâëÿåòñÿ óäîáíîé äëÿ ïðîâåäåíèÿ

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà [1 – 3]. Ýòî îáóñëîâëåíî ñòà-

áèëüíîñòüþ ãîðåíèÿ ýëåêòðè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ, íàëè÷è-

åì îñîáî÷èñòûõ ìàòåðèàëîâ (ýëåêòðîäû, ãðàôèòîâûé

ïîðîøîê) è ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãðàôèòî-

âîãî êîëëåêòîðà ìèêðîïðèìåñåé. Íóæíî ÷åòêî ñåáå

ïðåäñòàâëÿòü, ÷òî ïîäîáíàÿ ÷èñòîòà îáåñïå÷åíà ëèøü

íà óðîâíå 0,1 – 1,0 ppm. Áîëåå íèçêèå êîíöåíòðàöèè

áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ íàõîäÿòñÿ ëèáî çà ïðåäåëàìè

îáíàðóæåíèÿ ìåòîäà, ëèáî èõ îïðåäåëåíèå íå îáåñïå-

÷åíî óñëîâèÿìè õîëîñòîãî îïûòà ãðàôèòîâîé îñíîâû.

Åñëè çàäà÷åé êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ îïðå-

äåëåíèå ýëåìåíòîâ íà óðîâíå êîíöåíòðàöèé 0,1 –

100 ppm, òî ïåðñïåêòèâíûì è óäîáíûì ÿâëÿåòñÿ ïåðå-

âîä ïðîáû íà ãðàôèòîâóþ îñíîâó. Ïîñêîëüêó ïðàêòè-

÷åñêè âñå èññëåäóåìûå ìàòåðèàëû ìîæíî ïåðåâåñòè

íà ãðàôèòîâóþ îñíîâó, âîçíèêàåò íåîáõîäèìîñòü

îöåíêè ìàêñèìàëüíî âîçìîæíîé òî÷íîñòè ñïåêòðàëü-

íîãî àíàëèçà.

Îïòèìèçàöèþ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà áîëåå ÷åì

íà 40 ýëåìåíòîâ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà

ìèêðîïðèìåñåé ÑÎÃ-21, ÑÎÃ-28 è ÑÎÃ-37 [4]. Ñïåê-

òðû ðåãèñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ êîìïëåêñà àòîì-

íî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà, âêëþ÷àþùåãî ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä» ñ ìíîãîêàíàëüíûìè àíàëèçàòîðàìè ýìèññè-

îííûõ ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ, óíèâåðñàëüíûé ãåíåðàòîð

«Âåçóâèé-3» (ïðîèçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà»)

è øòàòèâ ÓØÒ-4. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ãðàôèòîâûå

ýëåêòðîäû äëÿ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ÎÑ×-7-4. Íà-

âåñêè ìîäåëüíûõ ñìåñåé, ÑÎ èëè ðåàëüíûõ ïðîá èñ-

ïàðÿëè èç êàíàëà àíîäíîãî ýëåêòðîäà ôîðìû «ðþìêà»

(ãëóáèíà, äèàìåòð êðàòåðà è øåéêè ñîîòâåòñòâåííî

0,004, 0,0045 è 0,002 ì). Êàòîäîì ñëóæèë ýëåêòðîä,

çàòî÷åííûé íà êîíóñ.

Ðàçðàáîòêà ìåòîäèê ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà, êàê

ïðàâèëî, íà÷èíàåòñÿ ñ ðåãèñòðàöèè êðèâûõ âûãîðà-

íèÿ, êîòîðûå õàðàêòåðèçóþò êèíåòèêó ïîñòóïëåíèÿ

àòîìîâ â çîíó ðàçðÿäà, à òàêæå ïðîöåññû àòîìèçàöèè,

èîíèçàöèè è âîçáóæäåíèÿ. Ñ ïîìîùüþ ãåíåðàòîðà

«Âåçóâèé-3» è ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì»

áûëè èññëåäîâàíû ðàçëè÷íûå ðåæèìû òîêà: ïåðåìåí-

íûé, ïðåðûâèñòûé ïåðåìåííûé, ïðåðûâèñòûé ïîñòî-

ÿííûé è ðàçëè÷íûå èõ êîìáèíàöèè.

Äëÿ áîëåå òî÷íîãî âûáîðà îïòèìàëüíûõ ðåæèìîâ

è îöåíêè èõ âëèÿíèÿ íà ôîðìèðîâàíèå àíàëèòè÷åñêèõ

ñèãíàëîâ êîíòðîëèðóåìûõ ýëåìåíòîâ áûëè èññëåäîâà-

íû ìíîãî÷èñëåííûå âîëüòàìïåðíûå õàðàêòåðèñòèêè

ýëåêòðè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ. Â ãåíåðàòîðå «Âåçóâèé-3»

èìååòñÿ âîçìîæíîñòü ñîõðàíåíèÿ â îòäåëüíîì òåêñòî-

âîì ôàéëå èíôîðìàöèè î ïðîöåññå èçìåíåíèÿ òîêà

è íàïðÿæåíèÿ â àíàëèòè÷åñêîì ïðîìåæóòêå, êîòîðûå

èçìåðÿþòñÿ â ïðîöåññå ïðîæèãà ïðîáû ñ øàãîì äâà

èçìåðåíèÿ â ñåêóíäó. Êîëè÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé

àíàëèç ïîðîøêîâûõ ïðîá íà ãðàôèòîâîé îñíîâå ñ

óäîâëåòâîðèòåëüíûìè ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàêòåðè-

ñòèêàìè áåç ââåäåíèÿ íîñèòåëÿ â ñîñòàâ áóôåðíîé

ñìåñè íå ïðåäñòàâëÿåòñÿ âîçìîæíûì âñëåäñòâèå ñèëü-

íîãî âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé

ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ. Èññëåäîâàíèÿ ïðîâîäèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì óíèâåðñàëüíîãî íîñèòåëÿ (NaCl); àíà-

ëîãè÷íûé ïîäõîä ê ðàçðàáîòêå ìåòîäèê ñïðàâåäëèâ è
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äëÿ äðóãèõ íîñèòåëåé. Íîñèòåëè ââîäÿòñÿ â ïðîáû äëÿ

ñòàáèëèçàöèè óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ ñïåêòðàëüíîãî àíà-

ëèçà. Êðîìå òîãî, âî âñå ïðîáû ââîäèëè Zn è Mg â êî-

ëè÷åñòâå 0,3 % ìàññ. ïî ìåòàëëó. Ïî «òåðìîìåòðè-

÷åñêèì» ïàðàì ëèíèé Zn îöåíèâàëè òåìïåðàòóðó ïëàç-

ìû, à ïî èîííîé è àòîìíîé ëèíèÿì Mg óñòàíàâëèâàëè

ýëåêòðîííóþ êîíöåíòðàöèþ óãîëüíîé äóãè [5]. Íà êà-

ôåäðå àíàëèòè÷åñêîé õèìèè Òîìñêîãî ãîñóäàðñòâåí-

íîãî óíèâåðñèòåòà ñîçäàíà ñïåöèàëüíàÿ ïðîãðàììà

«Ïëàçìà», ñ ïîìîùüþ êîòîðîé ïðè âûáîðå îïòèìàëü-

íûõ êîíöåíòðàöèé íîñèòåëåé íå òîëüêî ïðîâîäèëè

ðàñ÷åòû ïàðàìåòðîâ äóãîâîãî ðàçðÿäà, íî è ìîäåëèðî-

âàëè ïðîöåññû, ïðîòåêàþùèå â ïëàçìå [6].

Àíàëèç âîëüòàìïåðíûõ õàðàêòåðèñòèê (ÂÀÕ) äóãè

ïîñòîÿííîãî òîêà (ðèñ. 1, à) ïîêàçàë, ÷òî ââåäåíèå äî

5 % ìàññ. íîñèòåëÿ íåçíà÷èòåëüíî âëèÿåò íà èõ õàðàê-

òåð. ×òî êàñàåòñÿ äóãè ïåðåìåííîãî òîêà (ðèñ. 1, á ), òî

äîáàâëåíèå íîñèòåëÿ ñóùåñòâåííî âëèÿåò êàê íà õà-

ðàêòåð ÂÀÕ, òàê è íà ïàðàìåòðû ðàçðÿäà. Êàê ïîêàçà-

ëè ðàñ÷åòû äëÿ èññëåäóåìûõ ðåæèìîâ, óâåëè÷åíèå

����� !"�#$%�&�'�(�')#�$�)�*+�!()"�$,�(-')�%��.$/ �0$1�2(3$44� 56�5�$��, 78 89

5 10 15 20 25

20

30

40

50

à

U, B

I, A 4 6 8 10 12 14

á

20

30

40

50

U, B

I, A

Ðèñ. 1. Âëèÿíèå ñîñòàâà ïðîáû íà âîëüòàìïåðíûå õàðàêòåðèñòèêè ïðè ðåæèìå ïîñòîÿííîãî (à) è ïåðåìåííîãî (á) òîêîâ (�— ãðàôè-

òîâûé ïîðîøîê;�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê ñ äîáàâêîé 5 % ìàññ. NaCl;�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê ñ äîáàâêîé 15 % ìàññ. NaCl)
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòè ïàðàìåòðîâ ïëàçìû îò ñîñòàâà ïðîáû è õàðàêòåðà ýëåêòðè÷åñêèõ ðàçðÿäîâ ïðè ðåæèìå ïîñòîÿííîãî (à) è ïåðå-

ìåííîãî (á) òîêîâ (�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê;�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê ñ äîáàâêîé 5 % ìàññ. NaCl;�— ãðàôèòîâûé ïîðîøîê ñ äî-

áàâêîé 15 % ìàññ. NaCl)



êîíöåíòðàöèè íîñèòåëÿ óìåíüøàåò òåìïåðàòóðó íà

300 Ê è ïî÷òè â 2 ðàçà óâåëè÷èâàåò ýëåêòðîííóþ êîí-

öåíòðàöèþ, ÷òî îêàçûâàåò âëèÿíèå íà óñëîâèÿ «èñïà-

ðåíèÿ-âîçáóæäåíèÿ» è íà ôîðìèðîâàíèå àíàëèòè÷å-

ñêîãî ñèãíàëà (ðèñ. 2). Â ðåçóëüòàòå èññëåäîâàíèé òàê-

æå óñòàíîâëåíî, ÷òî ýëåêòðè÷åñêèé ðàçðÿä íà ïåðå-

ìåííîì òîêå ïðè òîêå áîëåå 15 À èñïîëüçîâàòü íåöå-

ëåñîîáðàçíî èç-çà íåñòàáèëüíîñòè ãîðåíèÿ ïðè

àíàëèçå ñûïó÷èõ ïðîá.

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâàíèè àíàëèçà êðèâûõ âû-

ãîðàíèÿ, âîëüòàìïåðíûõ õàðàêòåðèñòèê è ïàðàìåòðîâ

ïëàçìû ñäåëàí ïðåäâàðèòåëüíûé âûâîä î òîì, ÷òî

äàëüíåéøèå èññëåäîâàíèÿ öåëåñîîáðàçíî ïðîâîäèòü

ïðè äâóõ ðåæèìàõ: 1) ïîñòîÿííûé òîê 20 À, ýêñïîçè-

öèÿ 15 ñ; 2) ïåðâàÿ ñòóïåíü — ïåðåìåííûé òîê 15 À,

÷àñòîòà 50 Ãö, ýêñïîçèöèÿ 5 ñ, âòîðàÿ ñòóïåíü — ïî-

ñòîÿííûé òîê 20 À, ýêñïîçèöèÿ 10 ñ. Âî âñåõ ñëó÷àÿõ

ñëåäóåò äîáàâëÿòü ê ïðîáå íîñèòåëü â êîëè÷åñòâå íå

ìåíåå 5 % ìàññ.

Îêîí÷àòåëüíóþ îöåíêó ïðàâèëüíîñòè âûáðàííûõ

ðåæèìîâ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ìåòðîëîãè÷åñêîé

àòòåñòàöèè ìåòîäèêè àíàëèçà ïîðîøêîâûõ ïðîá íà

ãðàôèòîâîé îñíîâå ïî íîðìàòèâíîìó äîêóìåíòó ÐÌÃ

61–2003. Óñëîâèÿ âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîí-

íîñòè áûëè ðåàëèçîâàíû â ëàáîðàòîðèè ïóòåì èñïîëü-

çîâàíèÿ äâóõ ÌÀÝÑ, òðåõ îïåðàòîðîâ è âàðüèðîâàíè-

åì êàëåíäàðíîãî âðåìåíè ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà. Ïðåä-

âàðèòåëüíóþ îöåíêó ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà èçìåðåíèé

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ñîñòàâà ãðàôèòîâîãî êîëëåêòîðà [4]. Â òàáë. 1 ïðè-

âåäåíû ðåçóëüòàòû ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòåñòàöèè äëÿ

íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ. Èç äàííûõ, ïðèâåäåííûõ â

òàáë. 1, âèäíî, ÷òî ïðè ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ â äâóõ

èññëåäóåìûõ ðåæèìàõ îáùàÿ ïîãðåøíîñòü àíàëèçà

ëåæèò â èíòåðâàëå 5 – 15 % îòí. Â îáëàñòè êîíöåíòðà-

öèé 1,0 · 10–3 % ìàññ. ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ïðàê-

òè÷åñêè âñåõ ýëåìåíòîâ ìèíèìàëüíà. Ïî-âèäèìîìó,

ýòî îïòèìàëüíàÿ êîíöåíòðàöèÿ, ïðè êîòîðîé ìèíè-

ìèçèðîâàíî âçàèìíîå âëèÿíèå ýëåìåíòîâ. Îäíàêî äëÿ

íåêîòîðûõ èç íèõ õîðîøèå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàê-

òåðèñòèêè ñîõðàíÿþòñÿ è íà óðîâíå êîíöåíòðàöèé

1,0 · 10–2 % ìàññ., ÷òî ñâÿçàíî ñ óñòîé÷èâîñòüþ àòîìîâ

ê âçàèìíîìó âëèÿíèþ, îáóñëîâëåííîé èõ ïðèðîäîé è

ïîëîæåíèåì â Ïåðèîäè÷åñêîé òàáëèöå. Áîëåå íèçêèå

êîíöåíòðàöèè ïîðÿäêà 1,0 · 10–4 % ìàññ. ìîãóò áûòü

îòÿãîùåíû ïîãðåøíîñòÿìè õîëîñòîãî îïûòà.

Òàêèì îáðàçîì, ñîçäàíà ìåòðîëîãè÷åñêàÿ ìîäåëü

(ìàòðèöà) ìåòîäèêè ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñ ìàê-

ñèìàëüíî ýôôåêòèâíî îöåíåííûìè ïîêàçàòåëÿìè êà-

÷åñòâà èçìåðåíèé, êîòîðàÿ ìîæåò ñëóæèòü îñíîâîé

äëÿ ñîçäàíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ìåòîäèê ïðè àíàëèçå ëþ-

áûõ îáúåêòîâ, ïåðåâåäåííûõ íà ãðàôèòîâóþ îñíîâó.

×òîáû ïåðåéòè îò ìîäåëè ê ðåàëüíûì ìåòîäèêàì,

íåîáõîäèìî ó÷åñòü ìàòðè÷íîå âëèÿíèå è ïðîâåñòè

êîððåêòèðîâêó ïîêàçàòåëåé êà÷åñòâà èçìåðåíèé. Ñ

ýòîé öåëüþ ïðîâîäèëè èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ ìàòðè÷-
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Òàáëèöà 1. Çàâèñèìîñòü ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ (% îòí.) îò êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòîâ (% ìàññ.) ïðè ðàçëè÷íûõ ðåæèìàõ ñúåìêè

ñïåêòðîâ

Ýëåìåíò

Êîíöåíòðàöèÿ, % ìàññ.

Ðåæèì èññëåäîâàíèÿ: ïîñòîÿííûé òîê 20 À,

ýêñïîçèöèÿ 15 ñ

Ðåæèì èññëåäîâàíèÿ: ïåðâàÿ ñòóïåíü — ïåðåìåííûé òîê 15 À, ÷àñòîòà 50 Ãö,

ýêñïîçèöèÿ 5 ñ, âòîðàÿ ñòóïåíü — ïîñòîÿííûé òîê 20 À, ýêñïîçèöèÿ 10 ñ

1,0 · 10
–2

1,0 · 10
–3

1,0 · 10
–4

1,0 · 10
–2

1,0 · 10
–3

1,0 · 10
–4

Ag 10 8 11 14 5 14

Al 13 7 11 17 7 17

Ba 14 4 10 12 16 17

Be 9 17 18 15 15 16

Ca 10 13 15 7 5 20

Cd 14 10 15 12 9 12

Co 5 12 17 12 13 14

Cu 6 6 14 13 19 20

Dy 11 5 11 12 7 14

Eu 16 10 11 13 8 11

Fe 11 11 12 10 4 14

Gd 8 3 10 14 9 14

Hf 10 5 11 9 9 24

Li 15 3 13 15 4 9

Mg 12 7 11 10 5 10

Mn 15 8 17 19 8 17

Mo 10 10 10 25 25 25

Ni 10 15 17 15 12 13

Pb 7 11 16 15 6 17

Sb 5 8 10 11 9 11

Sm 14 6 12 16 7 14

Sn 15 10 14 11 11 13

Zn 10 10 12 16 12 18



íûõ ýëåìåíòîâ òóãîïëàâêèõ êåðàìèê íà ïàðàìåòðû

ïëàçìû. Ðàñ÷åòû ïîêàçàëè, ÷òî òóãîïëàâêèå ìàòðèöû,

ÿâëÿþùèåñÿ îñíîâîé êîíñòðóêòèâíûõ êåðàìèê, ñ êîí-

öåíòðàöèåé â ïðîáå äî 5 % ìàññ., ÷òî ñîîòâåòñòâóåò

20-êðàòíîìó ðàçáàâëåíèþ ðåàëüíîé ïðîáû ãðàôèòî-

âûì ïîðîøêîì, ïðèâîäÿò ê óìåíüøåíèþ ýëåêòðîííîé

êîíöåíòðàöèè è óâåëè÷åíèþ òåìïåðàòóðû ïëàçìû; ýòî

ñóùåñòâåííî âëèÿåò íà ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè ïðîâîäèìûõ àíàëèçîâ. Ñ ïîìîùüþ ââåäåíèÿ íî-

ñèòåëÿ óäàëîñü ïîâûñèòü ýëåêòðîííóþ êîíöåíòðàöèþ

è ñîîòâåòñòâåííî ñòàáèëèçèðîâàòü ýôôåêòèâíóþ òåì-

ïåðàòóðó ïëàçìû. Äëÿ êîððåêòèðîâêè ìåòðîëîãè÷å-

ñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðè àíàëèçå ðåàëüíîãî îáúåêòà

èñïîëüçîâàëè àëãîðèòì îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ â ñðàâ-

íåíèè ñ îáðàçöîì äëÿ îöåíèâàíèÿ (ÐÌÃ-76).

Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ðàçðà-

áîòàííîé ìåòîäèêè íà ðåàëüíîì îáúåêòå, â êà÷åñòâå

êîòîðîãî âûáðàí ãîñóäàðñòâåííûé ñòàíäàðò ñîñòàâà

ãîðíîé ïîðîäû «òðàïï» (ÑÒ-2À), ñîäåðæàùèé çíà÷è-

òåëüíûå êîëè÷åñòâà ðàçëè÷íûõ ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ.

Èç äàííûõ òàáë. 2 âèäíî, ÷òî äëÿ ïîëîâèíû êîíòðîëè-

ðóåìûõ ýëåìåíòîâ ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

îñòàëèñü íà ïðåæíåì óðîâíå, äëÿ íåêîòîðûõ èç íèõ

(Al, Fe, Ni, Sr, Eu) ïðîèçîøëî íåçíà÷èòåëüíîå óâåëè-

÷åíèå ïîãðåøíîñòè, à äëÿ åäèíè÷íûõ ýëåìåíòîâ (Co,

Cr) ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ñìåñòèëàñü â êðèòè÷å-

ñêóþ îáëàñòü êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà (3ó-êðèòåðèé).

Òàêèì îáðàçîì, íà îñíîâàíèè ïðîâåäåííûõ èññëå-

äîâàíèé ñîçäàíà áàçîâàÿ ìîäåëü ìåòîäèêè ñ ìàêñè-

ìàëüíî ýôôåêòèâíûìè ïîêàçàòåëÿìè êà÷åñòâà èçìåðå-

íèÿ è ïðåäëîæåí ïîäõîä ìåòðîëîãè÷åñêîé êîððåêòè-

ðîâêè ýòèõ ïîêàçàòåëåé ïðè ïåðåõîäå ê àíàëèçó ðåàëü-

íûõ îáúåêòîâ.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè íà

ðåàëüíîì îáúåêòå è êîððåêòèðîâêà îáùåé ïîãðåøíîñòè

Ýëåìåíò c, % ìàññ. Xñð, % ìàññ. ±ä, % îòí. ±ä*, % îòí.

Al 0,39 0,33 11 15

Be 8 · 10
–6

8,9 · 10
–6

18 18

Co 5,2 · 10
–5

7,4 · 10
–5

20 30

Cr 2,1 · 10
–4

1,3 · 10
–4

20 30

Fe 6,3 · 10
–2

5,1 · 10
–2

11 20

Mg 4,5 · 10
–2

5,0 · 10
–2

12 12

Nb 6 · 10
–5

5,2 · 10
–5

19 19

Ni 12,6 · 10
–4

9,1 · 10
–4

17 20

Sm 4 · 10
–5

4,0 · 10
–5

12 12

Sr 1,9 · 10
–3

2,1 · 10
–3

7 10

Cu 1,8 · 10
–3

1,8 · 10
–3

6 6

Eu 1,4 · 10
–5

1,6 · 10
–5

11 20

Gd 4,5 · 10
–5

4,9 · 10
–5

10 10

ä* — ïîãðåøíîñòü ñ ó÷åòîì êîððåêòèðîâêè.


