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Pa3zpa0oTka MeTOAMK onpeae/ieHusl COAEPKAHUS
NMPUMECHBIX 3JIECMEHTOB B IUPKOHHUH U €0 COeMHEHUSX C
HUCIOJIb30BAHUEM METO0/a AaTOMHO-IMUCCHOHHOM
CIIEKTPOMETPHH ¢ HHAYKTUBHO-CBSI3AHHOM IJIa3MOi.

B.A. Bonauenkoea, E.K. Kazenac, H.A. Anopeesa, H.H.
Jepeynosa, A.11. /lecmapesa, E.P. Mancyposa, O.A. Oguunnuxosa,
T.H. Ilenkuna,

C.K. Poouonosa, B.b. Cmupnosa, A.A. ®omuna, B.H. Auiykosa
DOI: 10.30791/978-5-902063-58-2-114-148

Pa3paboranbl METOAWUKH  ATOMHO-DMHCCHUOHHOTO C  HMHIYKTHBHO-
cBs3aHHOW TIasMmoii ompenenenus mnpumeceit: Al, Ag, As, B, Ba, Be, Bi, Ca,
Cd,Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, P, Pb, Si, Sn, Ta, Ti, V,
W, Y, Zn B HupKOHUU U €ro COSAUHEHUSX, TO3BOJISIONINE SKCIPECCHO OMPEIEIATh
yKasaHHBIC 2JEMEHTHI B IIMPOKOM JHaNa3oHe KoHuenTparwii ot 1-10° 1o n%, ¢
XOpOIIUMHU METPOJIOTHYCCKHUMH XapPaKTEPUCTUKAMHU, HCIIONB3ysS OrPaHUYCHHBIC
HaBeCKH 00pa3uoB (oT 1 mr), 6e3 mpeaBapUTEIbHOTO OTIEICHUS MAaTPUIBI U 0e3
UCIIONIb30BaHUS ~ CTaHIAPTHBIX  00pa3noB.  OTHOCHTENbHOE  CTaHIAPTHOE
otkioHeHwue (Sy) cocrapusieT 0,05-0,005 npu conepkanuu 31aemMeHTOB OT 1 10 20%
u He npeBbimaer 0,20 npu cogepxkanuu 3neMeHToB ot 0,001 xo 0,1%.

[Ipy co3maHMM  MarepwaroB  HOBOTO  TOKOJEHHS  HEOOXOIMMO
aHATUTHYEeCKOoe obOecrneueHne pador. OguuM U3 Hambosiee BOCTPEOOBAHHBIX B
MOCIICIHEE BPEMsI SIBIISICTCS IUPKOHHWA M ero coenuHeHus. C KaXIbIM TOJOM
pacimpsIoTcss 00JacTH WX MPHUMEHEHUs. biarogaps TakMM BaKHBIM KadeCTBaM,
KaK yYCTOWYMBOCTH K KOPpPO3WH, IIejI04YaM, KHUCIIOTaM I[MPKOHUH IIHPOKO
MPUMEHSIETCS B Pa3HBIX OTPACHAX - HUIAET Ha M3TOTOBIEHUE KHUCIOTOCTOMKUX
XUMHUYECKHX PEaKTOpPOB, apMarypbl, HacocoB. [lMpKOHUI NpPUMEHSIOT Kak
3aMEHUTENIh OJIArOPOJIHBIX METaNIOB. Tak, B METAIUTYPTUU OH HCIIONB3YeTCs IS
JIETUPOBAHMSI CTaJIel W yIy4IIeHHUs KayecTBa CIUIaBOB. B mopomkooOpa3HoM BHie
MIPUMEHSIETCS B MUPOTEXHHUKE W IMPOU3BOJICTBE OOCMPUNIACOB — JTUCTAHITMOHHBIX
O00MO, TpacCHpPYIONIUX ITyJIb, OCBETHUTEILHBIX pakeT. CBEpXIPOBOMISIIUN CIUIaB
75% Nb u 25% Zr (cBepxmpoBoaumocTh 1pH 4,2 K) BbIIEpKHBAET HArPy3Ky 10
100000 A/cm?.

[Iupokoe pacmpocTpaHeHHE MOTYYWIT STOT METaUl B MEIUIIMHE U OBITY.
ToHkass nMpKOHHWEBas IUIACTHHA 3a/epPKUBACT U3IyYEeHHE B PEHTTEHOBCKOM
OTJICJICHUH HAaMHOTO CHWJIbHEe, 4eM CBUHIOBbIe (apTyku. Lupkonuii oOmamaet
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BBICOKOH CTOMKOCTBIO K BO3JICHCTBUIO OMOJIOTUUECKHUX CPEJI, Taxe 0oJiee BRICOKOM,
9YeM THTaH, U OTJIMYHON OMOCOBMECTHUMOCTBIO, OJlarogapsi 4emy MpUMEHSeTCS IS
CO3/1aHHS KOCTHBIX, CYCTaBHBIX M 3YOHBIX IPOTE30B, a TaKXKE XUPYPru4ecKoro
UHCTpyMEHTa. B cToMarosornn kepamMuka Ha OCHOBE JMOKCHJA LIMPKOHUS
SBIISICTCS MaTEPUAJIOM ISl M3TOTOBIICHHS 3yOONpoTe3HbIX u3Aenuii. Kpome toro,
Onmarojaps OMOMHEPTHOCTU 3TOT MaTepuall CIYKUT ajJbTEePHATUBON THUTAaHY IpPH
W3TOTOBJICHUH JIEHTAIbHBIX UMIUIAHTOB.

[IpenMeToM MHTEHCHBHBIX HCCIIEJOBAaHMIM B TEUYEHHE MOCIEIHUX Tpex
NECSATUIICTUN  SIBJISIETCS  KepaMHKa Ha  OCHOBE  JIMOKCHIA  LIUPKOHUS,
CTaOMJIN3UPOBAHHOTO OKCHJIOM WUTTpHUS, U3-3a €€ HEOOBIYaifHO BBICOKOW BS3KOCTH
paspyuenus. IIpu co3gaHun TEpMOCTOMKHUX OTHEYNOPHBIX MAaTEpUaoB OOJbIIOE
BHUMAaHHE MIPUBJICKAIOT KOMITO3UIIMK Ha OCHOBE cucteMbl — ZrO; — Al,O3 — SiO; —
TiO,. Cucrema COACPKUT psA  COCIUHCHHUH, OOJAaJaOIMX  KOMILICKCOM
YHHUKAQJIBbHBIX CBOICTB, B YaCTHOCTH, BBIACNAIOTCA THUTaHAT HUpKoHUS ZrTiOs u
cunukat nupkoHus ZrSiOy.

Ha ocHoBe kyOmuecko  MOAM(HUKAIMM  JBYOKHUCH  IIUPKOHHS,
CTaOUIM3UPOBAHHON CKaHAMEM, UTTPUEM, PEIKUMHU 3eMJIISIMU, TIOTYy4Yar0T MaTepual
— ¢uanut (or ®MUAHa rzie oH ObLT BIiepBBIE MOTYYEH), KOTOPBIA MPHUMEHSETCS B
KayecTBE ONTHYECKOr0 MaTepuasia ¢ OOJbIIUM KO3(PPHUIHMEHTOM MPETOMIICHUS
(TIocKkue JMH3bI), B MEIULUHE (XUPYPrUUYE€CKUl HHCTPYMEHT), B KadecTBe
CUHTETUYECKOTO IOBEJIMPHOrO KaMHs (JUcHepcus, MOKa3aTelb IPEJIOMIICHUS U
urpa 1pera oosplile, 4eM y OpHJUIMaHTa), IpU MOJTyY€HUN CUHTETUYECKUX BOJIOKOH
U TPOU3BOJACTBE HEKOTOPHIX BHUIOB NPOBOJIOKU. [Ipym HarpeBaHMm nIHOKCHL
LUPKOHMSI NIPOBOAUT TOK, YTO MHOIZAA MCHOJNB3YEeTCA [ IOJTY4YCHMS
HarpeBaTeNbHbIX JJIEMEHTOB, YCTOMYMBBIX Ha BO3JYyXE IIPU OYEHb BBICOKOU
temneparype. Harperslii nupkoHuii cocoGeH NMPOBOAUTH MOHBI KHCIOpOJa Kak
TBEPABIA  3JEKTPOIMUT. OITO CBOHCTBO HCHOJB3YETCS B  NPOMBIIUIEHHBIX
aHaJIM3aTopax KUCIopoa.

Jubopun nupkonus ZrB; — xepmer. B pa3nnyHbIX cMecsix ¢ HUTPUIOM
TaHTala U KapOUJIOM KpEMHUsSI MaTepual JUIsl IPOU3BOICTBA PE3LOB.

Kapoun mmpkonus (Tn; 3530°C) — BakHEWIIUNH KOHCTPYKIMOHHBIN
MaTepHa s TBepoQa3HbIX AIEPHBIX PEaKTUBHBIX JIBUraTelNei.

bepwuia nMpKOHUA YpE3BBIYAHO TBEPA U YCTOMYMB K OKHCICHHIO Ha
Bo3ayxe 10 1650°C, mpumeHsieTcss B aBHAKOCMUYECKOW TEXHUKE (JIBUraTesu,
COILJIa, PEAKTOPBI, PAIMON30TOITHBIE AIEKTPOTEHEPATOPHI).

['unpun UMPKOHUS TPHUMEHSETCS B KadecTBE KOMIIOHEHTa PaKETHOIO
TOIUIMBA, B aTOMHOM TE€XHUKE KakK BecbMa 3P PEKTUBHBIN 3aMeNINTEb HEUTPOHOB.
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Taxoke ruapua LIUPKOHUS MCIONB3YIOT JUIsl HAHECEHUS! TOHKUX IMJIEHOK LUPKOHMS
Ha pa3JInyHble IOBEPXHOCTU METOJOM TEPMUUYECKOTO Pa3I0KEHNUS.

Hutpua uupkonus — marepuai Ajisi KEpaMHYECKUX MOKPBITUH, Ty, OKOJIO0
2990°C, Haien npuMEHEHUE B KAU€CTBE TOKPBITUI B CTOMATOJIOTUHU U FOBEIUPHOM
nene.

Cranu, nerupoBaHHbIEe LIUPKOHUEM, HE TEPSIOT HEOOXOIUMOMN BS3KOCTH B
LIIMPOKOM HHTEpBajle TeMIEepaTyp, OHU XOPOIIO CONPOTUBISIIOTCA YAAPHBIM
Harpy3kaM. [loaTomy nupkoHMI 100aBIAIOT B CTajlb, UAYIIYI0 HAa M3TOTOBJIEHUE
OpoHeBbIX MMT. [Ipy 3TOM BEpPOSITHO, YUUTHIBAETCA U TOT (AKT, 4TO JOOABKH
IIUPKOHUS TOJOXKHUTEIBHO CKA3bIBAIOTCA M HAa MPOYHOCTH cTanu. Eciom oOpasen
CTaJld, HE JIETUPOBAHHOM IIUPKOHHUEM, pa3pyllaercs Mpu Harpyske okoso 900 kr,
TO CTaJlb TOM JXK€ pernenTypel, HO ¢ ngo0aBkod Bcero aumb 0,1% mUpKOHUS,
BbIIEpKUBAET Harpy3Ky yxe B 1600 kr.

3HayuTeNbHbIE  KOJUYECTBA LMPKOHMA  MOTPEOIsieT M LBETHas
MeTaJulyprus. 371ech ero JAelWcTBHE BecbMa pa3HooOpa3Ho. HesHauuTenbHbIE
JN00aBKM LIMPKOHUS TMOBBIIIAIOT TEMJIOCTOMKOCTh QJIIOMHUHHUEBBIX CIUIABOB, a
MHOIOKOMIIOHEHTHbIE MAarHMeBbl€ CIUIaBbl C JOOABKOM IIMPKOHMS CTAHOBATCS
0ojiee KOPPO3HOHHO-YCTONYMBBIMU. [IMPKOHMI TIOBBIIIAET CTOWKOCTh THUTaHA K
neiicreuto kuciotT. Koppo3nonHas croiikocTs criaBa TutaHa ¢ 14% Zr B 5%-Hoit
comsinor kuciote npu 100°C B 70 pa3 (!) OGosble, 4eM y TEXHHUYECKH YHUCTOTO
tuTtaHa. MuHade Bimser 1upkoHUN Ha MonubOneH. [lobaBka 5% mupkoHHS
yJBauBaeT TBEPJOCTh 3TOT0 TYTOIMJIABKOTO, HO JJOBOJBHO MATKOI'O MeTajlla.

Ecte u pgpyrue o01acTM NPUMEHEHUS METaNIM4eCKOro IMPKOHMSL.
Bbicokass koppo3uiiHas CTOMKOCTh M OTHOCHUTENbHAS TYrOIUIABKOCTH MO3BOJIMIIN
UCMOJb30BAaTh €ro BO MHOTMX OTpPAaciiX I[POMBIIUIEHHOCTH. Duibepbl A
MPOU3BOJICTBA  MCKYCCTBEHHOTO  BOJIOKHA, JIeTalld  Tops4Yedl  apmarypsl,
nabopaTopHOe M MEIULUHCKOe O0OpyIOBaHHE, KaTalu3aTopbl — BOT JAJIEKO
HEMNOJIHBIN NepeueHb U3AeNINN U3 METAITINYECKOI0 IUPKOHHUS.

OpHako He METauIyprus M HE MAIIMHOCTPOEHHE CTald OCHOBHBIMU
noTpeduTeNsIMU 3Toro Meramia. OrpoMHbIe KOJIMYECTBA IMPKOHUS TOTPEOOBATINCH
saaepHoi sHepreTuke. L{lUpkoHUH MMeeT OYeHb Malloe CeYeHME 3aXBaTa TEIIOBBIX
HEHUTPOHOB M BBICOKYIO TemmepaTrypy IuaBineHus. Llupkonuii crnocoOeH
3aJepKUBaTh, IMOIJIOIIATh HEUTPOHBI M TEM CaMbIM  HPENSATCTBOBAThH
pacrpocTpaHeHHIO LenHoM peaknuu. IlosTomMy Meramnmuueckuil IMPKOHUH, He
coJiepkauii raHus, U €ro CIUIaBbl MIPUMEHSIOTCS B aTOMHOM 3HEpreTuke Jist
W3TOTOBJICHUS] TETUIOBBIICISIIONIMX AJIEMEHTOB, TETUIOBBIIEISIONMNX COOPOK U
JAPYTUX KOHCTPYKUMH SIAEPHBIX peakTopoB. [lepCreKTHBBI pa3BUTHSA SIIEPHOMN
SHEPreTHKU, €€ dS(PPeKTUBHOCTH M OE30MACHOCTh 3aBUCAT OT KadecTBa
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KOHCTPYKIMOHHBIX MaTe€pUalOB AKTUBHOW 30HBI pEakTOpoB. Jlid momaydeHus
METAJTUYECKOTO IUPKOHUS «PEAKTOPHOU YUCTOTHI» HEOOXOJUMO KOHTPOIHPOBATH
coJiepKaHUE BpPEIHBIX IpUMEcEed B MaTepHallax, KaK Ha NPOTSHKEHUU BCErO
TEXHOJIOTMYECKOT0 MPOIECCa, TaK U B KOHEYHOM IIPOIYKTE.

B UMMET PAH nonyyaloT U HCCIEIYIOT pAa3iM4YHbIE COEAMHEHUS
UUPKOHMS: U3YYalOT CILIaBBl, JISTUPOBAHHBIC IUPKOHUEM; CUHTE3UPYIOT KapOouI u
HUTPUJ LUPKOHUS; UCCIAEAYIOT IUPKOHUHI U €ro CIUIABBI IS IAEPHOU SHEPreTUKH;
M3Y4al0T MHOTOKOMIIOHEHTHbIE aTIOMUHHEBbIE U MarHUEBBIE CILJIaBBI C 100ABKOM
LUAPKOHHUSA; TMOJY4YarlOT M H3Yy4yaloT LUPKOHUEBYID KEPAaMUKY MEAUIMHCKOIrO
Ha3Ha4YeHHs, KepMmeTol. Bce »3Tu wuccienoBaHus TpeOyIOT aHAIUTUYECKOTO
oOecrieueHrsT PA3IMYHBIX JTaloOB Pa0OTH: KOJUYECTBEHHOTO OIPEICICHHUS
OOJBIIOr0 4YHCIIa DJJIEMEHTOB W IIUPOKOTO JHama3oHa WX COACPKAHHIMA.
CoBpeMeHHasi HayKa U TEXHUKA MPEIbSBIAIOT BEChbMa >XECTKHUE TpeOOBaHMS K
YUCTOTE U MOCTOSIHCTBY COCTaBa UCIOJIb3YEMBIX MAaTEPHAIOB. JTO B MOJHON Mepe
OTHOCUTCS K LIMPKOHHMIO U €ro coeAuHeHusM. [IpumecH OKa3bIBaIOT 3aMETHOE
BJIMSHHME HAa MEXaHMYECKHE, XUMUYECKUE U Apyrue cBoiictBa. [Ipucyrcreue gaxe
CJIEJIOBBIX KOJIMYECTB MPUMECEH MOKET HEeOIAronpusTHO MOBJIUITH Ha CBOICTBA.

OCHOBHBIMH METOJIaMH aHAJIW3a IUPKOHHUS Ha MPUMECH JI0 CHX IIOp
SIBJSIIOTCA  XMMHYECKHE, XOTS B TIOCIEIHEE BpEeMsi 3HAUYUTEIbHOE BHUMAaHUE
YACNAETCS Pa3BUTHUIO (PU3MUECKHX METOJOB, TAaKUX, KakK CIEKTPaJbHEIE,
pagunoakTuBanonnsie u ap. [1-3]. Ilpu ompeneneHun 3j1€MEHTOB-IpUMECEN B
IUPKOHUHM U €r0 COEIUHEHHSIX HEO0OXOIUMO YUUTHIBATh CHIBHOE MeEIIAloIiee
JIECTBUE LIMPKOHHUS HA pe3yibTaThl aHanu3a. [Ipu UCoab30BaHUM KIAaCCHUECKUX
CXEM aHalM3a JUIIb B HEKOTOPBIX CIydasX BO3MOYKHO HEIMOCPEICTBEHHOE
ompejeNieHue MpuUMeceil B TPUCYTCTBHM LHUPKOHUSA. B OOJBIIMHCTBE CiTydaeB
MelIarollee BIUSHUE HUPKOHUS YCTPAHSIOT BBEICHHUEM MACKHUPYIOIINX PEareHTOB
WU TPUMEHSIIOT METOJbI TPEeABAPUTEIIBHOTO oOTAeNeHus. i1 MacKupoBaHUS
IUPKOHUS HCTONB3YIOT AaCKOPOMHOBYIO, NIABEJEBYIO, JUMOHHYIO, BHUHHYIO
KHUCJIOTHI, TUIPOKCUIIAMHUH, CEPHOKHUCIIBIA WA COJSTHOKUCIIBIA TUPAa3UH, IEPEKUCH
BOJIOPO/A, ATWICHIUAMUHTETPAYKCYCHYIO KHCIIOTY, a TaKXe Pa3jIu4YHbIe CMECH
3TUX peareHToB [4].

bonee  yHuBepcanbHBIMU  SIBISIIOTCA ~ METOJBI  MPEABAPUTEIHHOTO
OTJIEJICHUsl OIpEAENsIeMbIX 3JEMEHTOB OT ULHUPKOHUA. B Hacrosimee Bpems
BO3HHUKAET HEOOXOAUMOCTh OIpeNeTeHUs] HU3KUX KOHIEHTpPAlUi dJIEeMEHTOB-
MpUMeced  BIUIOTh O 10°% B Pa3IMYHBIX  COCAUHEHHSX  IHUPKOHUSA.
HemnocpencTBeHHOE KOTUYECTBEHHOE OIMPEACIICHUE CTOJIb MaJIbIX KOHIIEHTPAIIM B
OOJBIITMHCTBE CIy4YaeB JIOCTATOYHO CJIOXHAas mporemypa. [losromy nnst aHammza
TakuX OOBEKTOB OOBIYHO HCIIOJIB3YIOT MPEIBAPUTEIHLHOE OT/CICHNE aHATUTOB OT
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MaTpULbl IyTeM HOHHOrOo oOMeHa, 3KcTpakuuu u ap. Kak mpaBumiio, B mporecce
pazzieneHus NPOUCXOAUT MOTEPsI HEKOTOPHIX AHAJIUTOB.

B psge cnydaeB mpumecu B BBICOKOYHCTBIX COCAMHEHUSX OMPEACISIOT
HETMOCPEJCTBEHHO 0€3 NpeBapUTEeNbHOr0 KOHIEHTpupoBaHus [2]. Yame Bcero
MPUMEHSAIOT JJii 3TOr0 CIEKTpaJibHble MeTojAbl aHanu3a. llpumecu woryt
OTpEEIATHCS HEMOCPEICTBEHHO W3 TBEPAOro olpas3la HMCKpPOBOM U Ja3epHOM
MaccC-CIIEKTPOMETPUEH WM Macc-CIEKTPOMETpHEH ¢ HOHHM3alUeil B TIICHOIIEM
paspsae. To4HOCTP M TPABWIBHOCTh ATHX METOAOB OrpaHMYEHA HEJO0CTATKOM
JOCTYMHBIX CTAaHIAPTHBIX 00PA3I0B U HEOTHOPOJAHOCTHIO IPUMECHBIX JIEMEHTOB B
TBEpOM oOpasie [5,6].

Cpenu aHaIUTHUYECKUX METOJO0B MAacCC-CIEKTPOMETPHUS C WHIAYKTHUBHO-
ces3anHoi 1utazmoit (MCII-MC) 3apexkomenjoBana ceOs Kak YHUBEpCAJIbHBIMH,
MOIIHBIA U OYE€Hb YYBCTBUTEIBHBIN METOJ| IJIsi aHAIN3a BHICOKOUYHUCTHIX METAJIIIOB
U CIUIaBOB. DTOT METOJ MO3BOJIIET OJHOBPEMEHHO OMPEIENATh BCE XUMHUYECKHE
AJIEMEHTHI B IIMPOKOM WHTEpPBajie KOHILEHTPALUNA M3 PaCTBOPEHHBIX O0pa3loB, C
BBICOKOW aOCOIOTHOW U OTHOCUTEIBHON YyBCTBUTEIBHOCTHIO [5].

[[upokoe pacrnpocTpaHEHHE B IMOCIEAHHE NECATHIICTUS MOIYyYUI METO]
aTOMHO-3MHCCUOHHOM CHEKTPOMETPUU C MHAYKTUBHO-CBA3aHHOM Iu1azmoit (ADC ¢
UCII), xoTopslii B HacTosiliee BpeMsi SIBJISIETCS OJHUM M3 OCHOBHBIX METOIOB
AJIEMEHTHOTO aHAJIW3a U HIMPOKO HCIOJB3YETCS A ONPENENICHUS Pa3InYHbIX
xumudeckux coenuHeHnin [6-8]. ADC ¢ UCII ymauno oOweamHsieT B cebe
AKCIPECCHOCTh, BO3MOXKHOCTh HAJEKHBIX 3aMEpPOB AHAIMTHYECKUX CHUTHAJIOB,
HU3KHE Tpeaenbl OOHapyKeHHs, CPaBHUTEIHLHO HEOONBIIONW YPOBEHb BIHSHUN
comyTcTByromuUX 31eMeHToB. Kpome Toro, ADC ¢ MCII oGecnieunBaeT TMHEHHOCTh
TpalyUpOBKM B JAMana3zoHe 5-6 MOpSAKOB MPU BBICOKOHM BOCIPOM3BOAMMOCTH
(51<0,03), uto stBIIsIETCSA OMPeEnENAONIMM (HAaKTOPOM MPU BHIOOpPE METOIa aHAJH3A.
B03MOXHOCTP OJHOBPEMEHHOTO OIpPEAENICHUSI BCEX M3yYaeMbIX 3JIEMEHTOB B
IIUPOKOM JHAarna3oHe COACPKAHUU TaKXKE SIBISAETCS BECOMBIM IMPEUMYIIECTBOM
3TOr0 METOJ1a.

Ilens Hacrosimeit paboThl — pa3pabOTKa METOJUK KOJIMYECTBEHHOTO
OTIpeieNIEHUs COJIep>KaHUM OOMBIIIOTO YKCIa MPUMECHBIX JIEMEHTOB B IUPKOHUH U
€ro COCIMHEHUSX B IIMPOKOM JHANa3oHE KOHUEHTpALMM (n-lO'3 - n'10%) c
XOPOIIMMH METPOJIOTUYECKUMH XaPaKTEPUCTUKAMH.

OntuManbHBIM  METOJIOM Ui PEIICHMs] YKa3aHHBIX 3a/Jad  SIBIsETCA
ATOMHO-OMHUCCHUOHHAS CHEKTPOMETPHUs] C HHAYKTUBHO-CBSI3AHHOW  TLTa3MOM,
MO3BOJISIIONIAS PEIIUTh IOCTaBJIE€HHbIE 3anadd. MeToJ mpennoyiaraeT MepeBo]
pacTBopa B COCTOSIHUE a’pO30Jisl, a 3aTeM MEePEBO/I a3P030Js B aprOHOBYIO IJIa3My.
ATOMBI M HMOHBI O0pa3lla B IJIa3M€ HAaxXO/ITCS B BO30Y)KJICHHOM COCTOSTHHH.
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N3mepsieTcsi ”HTEHCUBHOCTh M3JIy4YEHUs, UCITyCKAEMOTO MPU TIEPEXOJe aTOMOB H
HMOHOB Ha 0oJiee HU3KUE IHEPreTUYECKUE YPOBHU. Kax bl 3JIeMEHT U3Ty4aeT CBET
Ha OIPEACIEHHOM JUIMHE BOJIHBL. AHAIU3 IOJYyYEHHOI'O CIIEKTpa IIO3BOJISIET
BBINOJIHATh KA4YECTBEHHBIM M KOJWYECTBEHHBIA aHanu3. IS KOJIMYECTBEHHOIO
aHamm3a TpeOyeTcs TpeaBapuTeNbHas KamuOpoBKa. [loMydeHHBIH  CHEKTp
aHAIM3UPYETCS TMOCPEACTBOM TMporpaMMHOro obecreuenus. Vcnonb3oBaHue
CHEKTPAIbHBIX METOJIOB JUIS aHajdu3a IUPKOHHS W €r0 COCIUHEHHH OCIIOKHEHO
BBICOKHUM CIIEKTPaJIbHBIM (hOHOM, OOYCJIOBICHHBIM OOTaThIM CHEKTPOM ITUPKOHHMS.
OcHoBHas mpoOsieMa IMUCCHOHHOTO aHajdu3a 3aKIIYaeTcsl B Y4eTe BIWSHHSI
MaTpHIlbl (OCHOBBI), 0COOCHHO CIIEKTPAIbHBIX IMOMEX, BO3HUKAIOIIUX MPHU BBOJE B
I1a3My JIEMEHTOB, OOJIAJAIOIIMX MHOTOJMHEHYaThIM criekTpoM [8]. DTa 3amava
periaeTcsi myTeM OT/EJCHUSI 3JIEMEHTa OCHOBBI, YTO CBSI3aHO CO 3HAYUTEIHHBIMHU
TpyAHOCTSMHU (KaKgasi HOBasi CTaausl aHajdu3a BHOCUT JOIOJHHUTEIIbHBIC
MOTPEIIHOCTH 32 CYET YBEJIMYEHUS BEIMYMHBI KOHTPOJIBHOTO ombiTa). [Ipsimoe
KOJIMYECTBEHHOE ONpPE/ICICHNE KOHIICHTPAIIMH JJICMEHTOB HUXE 10°% B Cl0XKHBIX
Matpunax ¢ ucnoibzoBanueM ADC c¢ HCII B GONbIIMHCTBE CIy4yaeB SBISETCS
KpaliHE CIIO)KHBIM, TaK KaK O3TOT METOJ] HEJOCTaTOYHO YYBCTBUTEJCH H
n30MpaTeneH.

ADC ¢ HUCII mo3BoisieT OJHOBPEMEHHO OTMPEACNATh OOoJbIIoi Habop
3JIEMEHTOB pa3HbIX KoHIeHTpamwmid. [Ipu onpenenenun Al, Ag, As, B, Ba, Be, Bi,
Ca, Cd, Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Si, Sn, Ta, Ti,
V, W, Y, Zn B uupkonuu u ero coeaunenusx ADC ¢ HUCII umeer nensiii psg
MPEUMYIIECTB TMepel JAPYTMMH M3BECTHBIMH MeETOoJaMu: Oojiee BBICOKHE
YyBCTBUTEILHOCTH, Y€M aTOMHO-a0COpOLMOHHAs, aTOMHO-(IyopecleHTHas
CHEeKTpoMeTpust U (HOTOMETPUUECKUNA METOJbl aHajdu3a M MIMPOKHHA JUarna3oH
KamuOpoBOUHBIX TpadukoB. JluTeparypHble NaHHBIE O BIWSHUU IIUPKOHUS Ha
OTpesieJIeHUE COJEpKAaHUM yKa3aHHBIX IMPHUMECHBIX 31eMeHTOB MeTogoM ADC ¢
NCII ocBemieHbl HeOCTaTOYHO U MHOTAA npoTuBopeurBsl [8-11]. K HepocTaTkam
MeTo/a CJeayeT OTHECTH HeOOXOJAMMOCTh TEepeBeACHUsT 00pa3lloB B pacTBOp, a
TaKXe CIEKTPaIbHBIC U MATPUYHBIC BIUSHHUSL.

W3y4yaemble TUPKOHUEBBIE MaTEpHUaIbl — IOCTATOYHO CIOXKHBIE OOBEKTHI
WCCIIEIOBAHMS HE TOJBKO M3-3a TPYAHOCTEH TepeBeqeHus: 00pa3lioB B pacTBOp H
MOJTy4YeHUs YCTOMYHUBBIX pacTBOPOB BBICOKHX KOHIIEHTpalui
JIETKOTHIPOJIU3YIOMIETOCS MATPUYHOIO JJIEMEHTa, HO M B IUIAHE BIUSHUA
uupkonust Ha ADC ¢ UCII onpenenenre npUMECHBIX AJIE€MEHTOB.

3aaya  HACTOAIMX HMCCIEOOBAHMM 3aKilodajach B HaXOXKICHUH
ONTUMAIBHBIX CIOCOOOB TEPEBEIEHUS PA3JIUYHBIX O00pa3loB B PacTBOD,
MOJTYYEHUH YCTOMYHMBBIX PACTBOPOB MATPUYHOTO M OMPEACIISIEMBIX JIEMEHTOB, a
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TaKk)Xe B BRIOOpE ONTHUMAJIbHBIX aHAJIUTUYECKUX MapaMeTpoB ISl OJTHOBPEMEHHOTO
onpenenenust Al, Ag, As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg,
Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Si, Sn, Ta, Ti, V, W, Y, Zn (aHaIUTUYCCKUX JITHMHHIA
3JIEMEHTOB, ONITUMAJIBHBIX PA00UYNX PEKUMOB IJIA3MOTPOHA); B U3YUCHUU BIUSHUS
UUPKOHUS ¥ B3aUMHOTO BIIMSHMUS JJIEMEHTOB HA BEJIMYMHBI AHATUTHYECKUX
CUTHAJIOB TEPEYHMCICHHBIX XHUMHUYECKUX OJJIEMEHTOB M OLIEHKHM BO3MOKHOCTH
npsimoro (6e3 ornenenus Marpuiibl) ADC ¢ UCII onpeneneHus mMpoOKOTo Kpyra
3JIEMEHTOB B COSAMHEHUSIX IUPKOHHUS.

3KCHepHMeHTaJIBHaH 4acTb

PeakTusbl

Bce wucnonb3yemble peaktuBbl Obuin  Mapku OCY. B pabore
HCIOJIb30BATIM JBAX/bl MeperHaHHyto BoAy. CTaHIapTHbBIE pPacTBOPBI 3JEMEHTOB
TOTOBMJIM U3 METAJJIOB BBICOKOW CTENEHH YHCTOTHI [4] mim u3 (ukcanana Gupmsl
«Merky». Jlns XpaHeHHs pacTBOPOB MPHUMEHSJIM OJHOPA30BYIO TIOCYAYy U3
MOJIMATWIICHA W TOJUIponwieHa: upooupku obvemom 50 wmir.  Ilepen
HCIOJIb30BaHUEM MpoOUpKK BeIMauuBanu 4-5 nuelt B 5%-noit HNOj3, a 3atem
IIPOMBIBAJIM JIBAK/Ibl IIEPETHAHHON BOJIOM.

Anmnaparypa

MukpoBouHoBasi cucrema MARS 5 (bupma CEM Corporation, USA).

JlaGopaTopHasi cucTeMa MUKPOBOJIHOBOW MPOOONOATOTOBKU MPUMEHSETCS
JUIS YCKOPEHHOT'O pa3JIo’KEHUsi Mpo0 C IIeNIbl0 JaJbHEHIIEero ONpeAeseHUs UX
3JIEMEHTHOT'O COCTaBa.

KonTpons Temmeparypsl W JaBl€HUS B  PEAKIMOHHOM COCYJE
OCYILIECTBIISIETCSI ¢ NOMOIIbIO CIENHaIbHBIX JaT4yuKoB. X oOpaTHast cBA3b ¢
MarHeTpOHOM MO3BOJISIET PEryJupoBaTh MOJABAEMYIO0 MOILIHOCTh M O0ecredrBaeT
MaKCUMaJIbHO TOYHOE BOCIPOM3BE/ICHUE 33]aBaeMbIX YCIOBUH pa3ioxkeHus npoo,
a TaKKe BBICOKYI 0e30macHOCTh paboThl. [IoMHMMO HENpephIBHOIO KOHTPOJIS U
NoJIep)KaHUsl 33aJaHHOM TeMIlepaTypsl M JIaBJIE€HUS B cocyle O0e30macHOCTb B
aBapUiHOM CHUTyalUu OOECTeYuBaeT Psiji AOMOJHUTENbHBIX CHUCTEM, B TOM UHCIE
YCTPOMCTBO aBapHilHOIO OTKJIIOYEHHSI MAarHETPOHA, CUCTEMa BEHTWISILIMM U OTBOJIA
13 KaMephl peaklIMOHHBIX ra3oB, CHeUalbHas KOHCTPYKIUS IBEPH, yCTOMUMBas K
OpOCKYy JaBJeHUs, U T.JI.

['epmeTndHO 3aKpbIBarouecss cocynsl oobeMoM 50 M1 ¢ KOHTPOJBHOU
MeMOpaHoii, paccuntanHble Ha Temreparypy Ao 300°C u maenenue no 100 atm,
MO3BOJISIFOT  MOJIHOCTBIO MCKJIFOYUTH IIOTEPH  ONPEIENSIEMBIX KOMIIOHEHTOB.
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BryTpeHHss 9acTh COCyZI0B M3rOTOBIICHA U3 pa3auvHbIX MaTepuaioB (TFM, PFA),
9TO MPEIOCTABIISET IMUPOKHE BO3MOKHOCTH BBIOOpA YCIOBHIA MTPOOOMOATOTOBKH, B
TOM YHCJI€ PAa3HOOOPA3HBIX PEAKIIMOHHBIX CPEI.
Texnuueckue xapaxmepucmuxu:

MakcumansHast MomHocTs 1500 Br.

PerynupoBka MOIIHOCTH BO BCEM JIMaIa3oHE.

HenpepriBHOE BO3/€iiCTBHE MUKPOBOJIHOBOM SHEPTUHU Ha 00pa3zell.

MakcumanbHas 3arpy3ka — 14/12 aBTOKJIaBOB.

5.HenocpeacTBeHHbIE KOHTPOJb TEMIEpPAaTypbl W JaBJICHUS BHYTPHU
aBTOKJIABA.

6.KomnakTupiii cercop masinenuss ESP-1500 plus oGecneunBaer
HaAEKHYIO peructpanuio aasiaeaus 10 1500 psig (100 atm).

7.Koppo3uoHHo-cTolikuii TemnepatypHubiii nararnk EST-300plus.

8.KoHTpoib TeMmnepaTypsl 10 300°C.

9.3arpy3ka npoOsl B cocy: 10 2 T

[TocenoBarenbHBIE AaTOMHO-OMHUCCHOHHBIN CIIEKTPOMETP C MHIYKTUBHO-
ceszanHol masmoit pupmel «HORIBA JOBIN YVON» — monens «ULTIMA 2»
(Opanuus-Anonus). CrnextpanbHblil auanazoH: cra”gapTtHbil 160-800 HM cC
oruueit g Y®-obnactu 120-180 um. Paspemenue: 5 pm B auanazone 120-320
HM, 10 pMm B auanasone 320-800 M.

Bb160p onTHMAIBHBIX AHAJTUTHYECKUX JIMH BOJIH.

[Tporpammuoe  obecriedenue  cnektpomerpa  “ULTIMA-2”  naer
BO3MOXXHOCTh MCNOJIb30BaTh 125000 3MHMCCHOHHBIX CIEKTpaibHBIX JUHUI. Bce
3TH JIMHUM JJOCTAaTOYHO 4yBCTBUTENbHBI 0,1-20 ppb, 4TO TEOpeTHUECKU MO3BOJISIET
OTIPE/IeNATh SIEMEHTH Ha ypoBHe -107 %. OHako mpu mepexone K peanbHbIM
0o0BbeKTaM HaOJIOJACTCS PEe3KOE YXYALLIEHUE METPOJIIOTHYECKUX XapaKTepUCTUK. B
M3ydaeMbIX 00pasliaXx MaTpPUYHBIM DIIEMEHTOM SBISIETCS IUPKOHHHA, KOTOPBIH
uMeeT OOraThlii CHIEKTp, W €ro MOTEHIMAIbHBIE CIEKTPATbHbBIC BIMSHUS BBICOKH.
Bbi0op aHanmuTHUECKUX JUIMH BOJIH JUIS ONpeAETeHUs NMPUMECHBIX 3JIEMEHTOB B
UCCIIelyeMbIX OOBEKTaX BKJIIOYAET PACCMOTPEHHE TeX CHEKTPalbHbIX JHMHUH,
KOTOpbIE 00€CNeunBalOT MOJXOMAIINE Mpeaenbl OOHapyKeHHs U TpeOyemblit
MUHUMYM TIOMPaBOK Ha (OH U TEpeKpbIBAaHME CIEKTPAIbHBIX  JIMHHM.
[IpenBapuTenbHBI BBIOOD AHAIMTHYECKUX [UIMH BOJH MPOBOJWIIA, IOJB3YSCH
TabJIMLIaMy U aTyiacaMu JUIsl SMUCCHOHHOM cniekTpoMerpuH [12]. XapakTepucTuku
ONTUMAJTLHBIX aHAIMTHYECKUX JUTHH BOJIH [yt onpenenenus Al, Ag, As, B, Ba, Be,
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Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Si, Sn, Ta,
Ti, V, W, Y, Zn npencrasiensl B Tabnuie 1.

Bo3MoxxHOCTh  ompeneneHus npuMmeceid Ha (QoHE NMPKOHUSA OblIa
YCTaHOBJIEHA B pE3YJIbTAaT€ MCCIECAOBAHUS CIEKTPAJIbHBIX IOMEX OT 3JIEMEHTa
OCHOBBI IIpu ckaHupoBaHuM cnektpa or 190 no 800 M. Ilpu 3tom B miasmy
BBOIUIM pacTBop uyucToro ImupkoHus (1000 wmmm 10000 ppm) u pacTBOpHI
WHIUBUAYAIbHBIX 3JIEMEHTOB U UX CMECEH.

IIpenenbr oOHapykeHHsI OLICHUBAIKCH 0 hopmyne [11].:
LOD =k xBEC xRSD,,

rae: LOD - npenen onpenenenus (limit of detection);

K — k03¢ dHLUECHT, TPUHUMACTCSI PABHBIM 3 /IS IPEIesIOB OOHAPYKECHHS
npu 3c;

BEC — koHneHTpamnusi ypoBHS 1IyMa;

RSDy — oTHOcHUTenbHOE CTAaHAAPTHOE OTKJIOHEHHE JUIsI HYJIEBOIO
CTaHJapTa.

JlsIsl OLIEHKH TIpeNeNioB ONpeIeNeHHs] CTPOUTCS KaInOpOBOYHBIN rpaduk
nmo aBym Toukam O m S5 ppm. KanuOpoBka HCHONB3YETCS IS ONPEACIICHUS
KoHIeHTpauuu ypoBHs myma BEC. OrtHocuTenbHOE cTaHmapTHOE OTKIOHEHHE
RSDy onpenensiercss mo pe3yiabTaTaM aHalu3a HYJIEBOI'O CTaHAApPTa B TEUCHHE S5
MUHYT.

B kawectBe HyneBOro KajauMOpOBOYHOIO pacTBOpa HCIOJIB30BANICA
CTaHJapTHBIA pacTBOop mMpKoHHs 1000 ppm (IpUroTOBIEHHBIH M3 MeTasia
BBICOKOW CTETICHH YHCTOTHI).

Bropoii kanuOpoBOUHBI pacTBOp TOTOBWIICS HAa (OHE CTAaHAAPTHOTO
pactBopa nupkonuss 1000 ppm. Konnentparuu onpezensieMbix 3aemMeHToB (Al,
Ag, As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb,
Ni, Pb, Si, Sn, Ta, Ti, V, W, Y, Zn) 5 ppm.

B Tabauue 1 mnpencTaBieHbl pacCUMTaHHBIE MpeaeNibl OOHapy)KEHUs
35ieMeHTOB. BusiHo, uTo mpenensl oOHapykeHus 3iaeMeHToB Ha gone 1000 ppm u
10000 ppm HUpKOHUS 3HAUYUTEIHHO OTIIMYAIOTCS OT TAKOBBIX B UHUCTBIX PacTBOpax
U HE B JIYYLIYIO CTOPOHY.

OnTumu3anms yCJOBHH aHAJIM3A.

OnTumu3zanus yciaOBHM aHaiM3a, MPH KOTOPHIX OOECHeurBaoch Obl
JNOCTUKEHHE  JOCTaTOYHO  HHU3KHUX  IpeAesoB  OOHapyXeHHs  AJIEMEHTOB,
JOCTHUraJIach CIEAYIOIUM 00pazoMm:
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BO-TIEPBBIX, ONTHUMHU3ALMEH YCIOBHHM ONPENCIICHUS WHAMBUAYAIbHBIX
JJIEMEHTOB B IUIA3ME€ C LEJIbK0 HAaxOXJIEHUA ONTHUMAIBHO-KOMIIPOMUCCHOTO
pekruMa BO30YXKIEHUSI MHOTO3JIEMEHTHOTO CIIEKTPa;

BO-BTOPBIX, ONTHUMH3AIMEH YCIOBUH XUMHYECKOW MPOOOMOArOTOBKH,
o0ecreynBaroIIeii MOJHOTY MEPEeBOAa BCEX NMpPUMECE B PAaCTBOPHI U IOJIyuEHHE
HU3KHUX 3HAYECHUH XOJIOCTOTO ONBbITA, CTAOMIBHOCTh PACTBOPOB BO BPEMEHHU U T. 1.

CymecTBeHHbBIM  (pakTOpoM  sIBIII€TCSI M BBIOOp  KOHLEHTpaluu
MaTpPUYHBIX 3JEMEHTOB B pacTBOpE, IIPU KOTOPOIl HE HapylaeTrcs CTaOMIbHOCTb
pabOThl CUCTEMBI TOpeliKa - paclbUIUTeNb. /[nd yupkouus O1a20npusmHoU
Aaensaemcs KonyeHmpayus He 6oee 500 ppm.

[ToBbIllIEHHE TOYHOCTH OIPEACICHUN TMPUMECEN ITOCTUTAETCA YYETOM
BKJIQJIa CONYTCTBYIOIIMX 3JJIEMEHTOB B AHAIMTHYECKUH CHUTHAJI KaXkJ0ro U3
ONPEIEISAEMBIX JIEMEHTOB.

Benuunna ananuTuueckoro curHana, Bo3Oyxnaaemoro B MCII npu
aHaJIu3e OJHOM M TOH ke MpoObl, MOXKET OBbITh PA3IMYHOW B 3aBHCHUMOCTH OT
pabouux mapamMeTpoB YCTaHOBKM M MeToja aHanu3a. Haubosee cyiiecTBeHHO Ha
AHAJIMTUYECKUN CHUTHAJl BIMSIOT: MOIIHOCT, BY Toka, monmaBaemas Ha Iasmy,
CKOPOCTb IOTOKa ra3a, TPAHCIOPTUPYIOLIETO a3p030Jib AHAIU3ZUPYEMOM IMpPOOHI;
BbIOpaHHAS aHAJIUTHYECKAs 30Ha HAONIONEHHS] W PEruCTpalud M3Iy4eHUs W,
KOHEYHO, XapaKTEPUCTUKU: TOPEJIKU, CHCTEMbI pAaCIbUICHUS IPOOBI CLIEKTPATILHOTO
npubopa u cucrtembl peructpanuu curHana [13]. EctectBeHHO, uTO BBIOOp
ONTHMAJIbHBIX YCIIOBUM aHalW3a 3aBUCUT OT COCTaBa M CBOMCTB aHaIU3UPYEMOU
npoObl M 3JEMEHTOB, MoJIeXamux onpeneneHuto. [Ipobiema onTuMH3anUN
pabounx ycioBuit aHaimm3a B MCII obGcrositenbHO paccMmoTpeHa boymancom
IPUMEHUTEIBHO K Ta300XJaXJaeMbIM TopelkaM M HaOJIIoJeHHI0 COOKY,
NEePIEeHANKYIIIPHO OCH IJIa3Moua, B MoHorpaduu [7].

[Ipexxne Bcero, HEOOXOAMMO OTMETUThH pa3zIMuME MOAXOAOB K Mpodieme
ONTUMU3ALMKM B 3aBUCUMOCTH OT XapakTepa aHAIMTHYECKOW 3amaun. Ecimu pedb
UIET 00 oNpeAeeHuH OJJTHOTO AJIEMEHTA, TO B 3TOM Cllydae MPaKTUYECKH MOKHO U
cileyer N1o0uBaThCcs MaKCUMalbHOrO 3(QekrTa, T €. HauOOJIbIIeH BEIMYUHBI
AHAJIMTUYECKOT'O0 CHUTHajla W OTHOUICHHs CHUTHal/(OH, MHHUMAJIBHOTO TMpejaesa
OOHapyKEHHS JIEMEHTA.
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Tabauya 1.

XapaKTepI/ICTI/IKI/I aHAJUTUYECKUX JIMHUI OIMpEACIICMBIX 3JIEMCHTOB.

[Ipenen obHapyxenus, ppb (30)

Jmaa
Ne OneMeHT | BOJHEI A, Ha ¢one Ha ¢done HHTeHCHBHOCTH
B uncrom
HM pacTsope 1000 ppm 10000 ppm
Zr Zr

1 Al 394,401 0,2 1,5 5,7 64000
2 Ag 328,068 0,8 4,6 12 26000
3 As 193,695 1.2 5,2 12 5800
4 B 208,959 0,02 0,2 19 74000
5 Ba 433,527 0,2 2,1 91 110000
6 Be 313,042 0,1 1,2 4,8 168000
7 Bi 206,170 15 4,9 11 12100
8 Ca 317,933 0,03 0,8 11 175000
9 Cd 226,502 0,02 04 0,9 220000
10 Cd 228,802 0,1 0,8 1,9 190000
11 Ce 413,765 0,3 3,9 8,6 15700
12 Co 228,616 0,1 1,5 5,0 11000
13 Cr 267,716 0,2 1,8 8,0 75500
14 Cu 324,754 0,15 1,2 5,9 95000
15 Fe 259,940 0,1 1,0 3,8 89000
16 Hf 282,022 0,2 2,5 6,9 52000
17 K 766,490 15 58 12 26000
18 Li 670,784 1,0 3,8 11 28000
19 Mg 279,553 0,01 0,1 0,9 105000
20 Mn 257,810 0,05 04 18 98600
21 Mo 203,844 0,2 1,8 5,9 98000
22 Na 589,592 0,6 3,0 4,0 22000
23 Nb 316,340 0,3 4,8 10,2 16800
24 Ni 231,604 0,2 2,5 75 28000
24 P 177,440 0,3 3,5 9,6 8660
25 Pb 220,353 0,8 6,6 22 9800
26 Si 251,611 13 4,0 9,0 92000
27 Sn 147,518 10 98 280 9800
28 Ta 363,558 0,2 2,6 8,7 15100
29 Th 318,020 19 21 52 12500
30 Ti 334,941 0,1 1,8 6,5 150000
31 U 385,958 2,9 29 68 12500
32 \Y 292,402 0,2 1,9 54 125000
33 w 207,911 0,4 4,2 9,8 28600
34 Y 371,029 0,04 0,6 4,8 13600
34 Zn 213,856 0,03 0,5 4,4 49900
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B ciyyae ke OZHOBPEMEHHOTO ONpPEAECICHUS TPYIMIbl 3JIEMEHTOB,
CYILIECTBEHHO PA3JIMYAOUIMXCS N0 XapaKTEPUCTUKAM U IO PEaKUUH HA U3MEHEHUE
pabounx mapametpoB HWCII, pedpr MOXET HATH O TIOHCKE KOMIIPOMHUCCHO-
ONTUMAJIBHBIX YCJIOBUM aHaiu3a, MpPH KOTOPBIX BEIWYMHBI AHATUTUYECKUX
CUTHAJIOB, WX OTHOIICHHE K (OHOBOMY CHTHAIy H TMpeAeibl OOHApYKCHUS
JJIEMEHTOB, Kak TMpaBWio, OyayT XyXe, YeM B cllydae HWHIWBHIYyAIbHOU
ONTUMM3ALMKU YCITIOBUM OMNPENENCHHUS KaKIOro U3 ATUX 3ieMeHTOB. Hamo Takxke
HMETh BBHJY, YTO BO BCEX CIIy4asx IPU ONTHMHU3AIMHU YCIOBHI aHaIu3a padoyune
napameTpbl UCIT (MOITHOCTB, CKOPOCTh Ta30BBIX MMOTOKOB M MOCTYIUICHHUS TIPOOBI
B IUJIa3My U Jp.) MOXXHO H3MEHSTH TOJIbKO B TaKWX MpelesiaX, Mpu KOTOPBIX HE
YXYAIIAETCS] TPOCTPAHCTBEHHO-BpEMEHHAs CTaOUIBbHOCT IUIAa3MEHHOTO (hakena u
cTabuIBHOCTH TIpoliecca moctyruierus mpoos B MCII.

Jns  OOHOBPEMEHHOTO BBICOKOUYBCTBUTEIBHOTO ONPEACIICHUS psla
pPa3IMYHBIX JJIEMEHTOB ILieJecoo0pa3HO PErUCTPUPOBATh H3JIydeHUE paboueit
AHATMTUYECKOM  30HBI  IUIa3MEHHOTO  (akenma  OONBIIOW  BEPTUKAIBHOU
MPOTSHKEHHOCTH, BEIOpAHHOW TakMM 00pa3oM, 4TOObI BHYTPU HEE HAXOJUJIMCHh KaK
MaKCUMyMbl AHAJUTUYECKUX CHEKTPAIbHBIX JIMHUM BCEX ONpenesieMbIX
3JIEMEHTOB, TaK W MPWIETAIONIME K 3TUM MAKCHMMYMaM YYacCTKH BEPTHKaJIbHOTO
npoduiis UX M3IIyY4eHUs 3HAYUTEIHHOW MPOTSHKEHHOCTH. B MpOTMBHOM citydae,
W3MECHCHUS B COCTaBE TNIPOOBI, COJCPKAHUHU OIPEACIIECMBIX JJIEMEHTOB H B
YCJIOBUSIX aHaju3a MOTYT CKa3aTbCs Ha MOJIHOTE PETUCTPALMU aHATUTHYECKUX
CUTHAJIOB U MPaBUJIILHOCTH PE3yJIbTAaTOB KOJIMYECTBEHHBIX ONpeeraeHui [8].

BenuunHa WHTErpanbHBIX AHATUTHYECKHX CUTHAIOB OOBIYHO pacTeT ¢
YBEIIMUYEHUEM MOITHOCTHU IO HEKOTOPOTI'O MPEJIENIa, MOCIE YETO POCT 3aMEIIAETCS U
MOXKeT HaOmroAatbcs ocnabineHue curHana. [lns J1erkoBO30yIUMBIX aTOMHBIX
JINHUM JIETKOMOHU3UPYEMBIX JJIEMEHTOB MAKCHUMYM HMHTEHCHUBHOCTH, KOTOPBIX
JIOCTUTAETCA TIPU CPABHUTEIBHO HU3KOM MOIIHOCTH, JATbHEUIIUA POCT MOITHOCTH
MPUBOJUT K HEMPEPHIBHOMY YMEHBIICHUIO HWHTETPAIBbHOTO aHAJIUTHYECKOTO
CUTHaJa, BBI3BAHHOMY, MO-BUJIMMOMY, POCTOM CTENIEHW HOHMU3AIMU BJIEMEHTA, a
TAKK€ CMENIEHWEM MAaKCMMyMa M3JIyYEHHUs aTOMHOW JIMHUM K HWKHEW TpaHule
BBIOpaHHOI 30HBI HAOMIOEHUS U Jaxke 3a ee npeaenbl. C yBeTUYeHUEM CKOPOCTH
MOTOKAa Ta3a, TPAHCIOPTUPYIOUIETO a’po30Jb aHaJIM3UPYeMOro pacTtBopa (a,
ClIeIOBaTeNbHO, W O00BEMHON cKopocTu mocTyrienuss mpoOsr) B UCII,
WHTETPAJIbHBIE AHAIMTUYECKUE CUTHAJIBI PACTyT, NPOXOIAT YEpe3 MaKCHUMyM, a
3aTeM yMeHbIarTcs [6,12].

[Ipy wm3ydeHHM BIUSHHS OCHOBHBIX OINEPAllMOHHBIX MapaMeTpoB Ha
ONpPEACIICHUE BJIEMEHTOB HAaMHM YCTAHOBJIEHO, YTO C YBEJIMYEHUEM MOIIHOCTH
pa3psiga HWHTEHCHUBHOCTh CHUTHAJIOB yBeiauuyuBaercs. J14 OZHOBPEMEHHOTO
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ONIpPENICJIEHUs]  MCCIEIyEMBbIX DJIEMEHTOB B pPacTBOPE LHUPKOHHUA  CIEIyeT
HCI0JIb30BaTh ONTUMAJIbHYIO JUIS BCEX 3JIEMEHTOB MOIIHOCTH pa3psaa 1,10 kBr.

bbu10 M3y4eHO BIMSHUE IIOTOKOB AaproHa IIpU OINpPEAEICHUM BCEX
yKa3aHHBIX  JJIEeMEHTOB. HaiineHo, dYro poib  IMJIa3MOOOPA3yIOMIEro |
OXJIAKJAIOUIET0 NOTOKOB Ta3a B M3MEHEHMM METPOJIOTMYECKUX XaApPaKTEPUCTUK
npubopa HE3HAUYUTENIbHA, YTO HE IPOTUBOPEUYMT JIUTEPATYypHBIM NaHHbIM [7,8].
OnTuManbHBIMH OKa3aJMCh MOTOKHU I11a3MO00PA3YIOLIEro U OXJIAXJAOIIEro ra3on
cooTBeTcTBeHHO 0,6 1 14 1/MUH.

Taxke ObulM  oONpeleNeHbl  ONTUMAJbHbIE  BEIMYMHBI  IOTOKA
TPAHCIIOPTUPYIOLIETO Ta3a JuId KaXAOro M3 MCCIEAYEMBIX 3JIEMEHTOB U
YCTQHOBJICHO  KOMIIPOMHUCCHOE 3HaueHue, paBHoe 0,8 J/MUH 1pu HX
OJIHOBPEMEHHOM OIIPE/IEICHUH.

OnTumanbHas BbICOTa 30HBI HAOJIOJIEHUS pa3jIMyHa /ISl BCEX DJIEMEHTOB.
MBI UCHOIB30BATIM KOMIPOMHCCHYIO 30HY HaOMoJeHHs -15 MM Haja ypoBHEM
UHAYKTOpA.

bblo  m3ydeHO BAMSHHME CKOPOCTHM BBOAA MPOObI MPH  OMOIIU
pacnbuuTenss MeliHxapaa Ha BeNMYMHY aHAJUTHYECKOro CUTHaia. M3MeHeHue
CKopocTH Tojaun mpoosl ¢ 0,2 MiI/MUH 10 2 MJI/MHH CYIIECTBEHHO HE W3MECHSET
METPOJIOTMYECKUE XapaKTEPUCTUKU, B YACTHOCTH, MUHUMAIIbHYIO KOHIIEHTPALUIO
OIIpeIeNIIEMBIX 3JIeMEeHTOB. ONTUMaNbHasE CKOPOCTH IMOAAYH MPOOHI -1 MI/MUH.

Tak xak pa3In4HbIe 00pa3Ibl COAEPKAT HIEMEHTHI B IIUPOKOM JIMANa30He
KOHIIEHTpaLui, ObUla U3ydyeHa JHMHEHHOCTh TIpaUKOB TMPH ONPEIEICHUN
3JIeMEHTOB. YcTaHoBieHO, uyTo B 0,1%-HOM pacTBOpe  IMPKOHHUS Tpaduku
JIUHENHBI B nHTepBasle KoHueHTpauuii ot 0,01 o 100 ppm u He Bceraa coBnagaroT
c rpadukamMy, NOJYYEHHBIMM JUIs pAcCTBOPOB YKa3aHHBIX JJIEMEHTOB, He
CoJiepIKaIllNX MAaTPHYHBIA KOMITOHEHT (puc.5-9).

JIuHelHbI y4yacTOK TIpaJydpOBOYHON 3aBUCUMOCTU 4-5 TOPSAKOB
MO3BOJISIET MPOBOJUTH OJAHOBPEMEHHBIH MHOIORJIEMEHTHBIM aHallu3, HCIONb3Ys
OJIUH pacTBOp MpoObl 0e3 nuddepeHIpPoBaHHOrO pa30aBiIeHUs ISl DJIEMEHTOB C
pPa3HbIM COJIEP)KAHHMEM, UYTO COKpAIAeT BpeMsl aHAJIUTHYECKHX paboT, pacxof
pPEaKTUBOB, TOPIOYNX A30B U DJIEKTPOIHEPTUU.

3aBHCMMOCTb MHTEHCHMBHOCTH CHTHAJIOB ONpeJejisieMbIX 3JIeMEHTOB OT
NPUPOALI 1 KOHIEHTPAUUH KHCIOTHI.

N3zyueno Biausaue kounentpaiuu kuciaot: HCl, HNO3 H,SO4 u HCIO, Ha
aHAJTMTHYECKUE CUTHAJIBI OTIpeIesiseMbIx aneMenToB-pumeceii Al, Ag, As, B, Ba,
Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Si, Sn,
Ta, Ti, V, W, Y, Zn. Ha pucyakax 1-4 mpeacTaBicHbl 3aBUCHMOCTH
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aHamuTHueckux curnanoB AS, Li, Cu, Y, Ni u Cd ot npupoasl ¥ KOHIICHTPALIUN
KHCIIOT, HAXONAIIUXCS B aHaIu3upyeMoMm pactBope. Kak cinemyet w3
AKCIIEPUMEHTAILHO TOMYYEHHBIX JAaHHBIX, U3MCHCHHE KOHIICHTPAI[UH KHCIOTHI B
AHAIM3UPYEMOM pACTBOpPE TMPUBOJAUT K HM3MCHEHHMIO AHAIMTUYCCKUX CHUTHAJIOB,
mpUYEM CTENeHb U3MEHEHHSI 3aBUCUT OT MPHUPOJIBI U KOHIIEHTPAIUU KUCIOTHI. Tak
pactBop 2M HCI nonmxkaer ananutuyeckuit curuan As Ha 10%, B To BpeMs Kak
cepHas KHUCIJIOTa TOM K€ KOHIIEHTpaluu - Ha 31%. YBenuueHne KOHIIEHTpaluu KaKk
HCI, tak 1 HNOs ot 0,01 M no 1 M WM3MEHJIO aHAIUTUYECKHE CHUTHAJIBI
anemMeHToB He Oosee, ueM Ha 10%. CyliecTBeHHOE BIMSHHE HA aHAIUTUYECKHE
CUTHAJIBI JIEMEHTOB OKa3bIBAET M3MEHEHHE KOHIICHTPAIIUN XJIOPHOH M, 0COOCHHO,
cepHoii kucioT B pactBope. Tak pactBop 2 M HCI nonmxkan aHanuTH4ecKuit
curnan Cd na 9%, B To Bpems kak HCIO4 u H,SO4 Toit sxe kKoHIIeHTpanuu - Ha 18-
25%.
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Henpeccupyromiee  JIEeWCTBUE  KUCIOT  CBSI3aHO C  M3MEHEHUSIMHU,
IMPOUCXOAAIINMHU B paCHLIJII/ITeJII)HOI\/JI CHUCTEMEC UJIN CUCTEME BBCACHUA HpO6I)I. HpI/I
W3MEHEHUU KOHIIEHTPALUU KUCIOTHI U3MeHsieTcsa 3()PEeKTUBHOCTh pacHbLUICHUS U,
KaK CIIeZICTBHE, YyBCTBUTEIHHOCTb.

OpnHako MpakTUYeCKOW OMMOKM MOXKHO M30eXaTb, €CU MOAJEPKUBAThH
aJIecKBaTHOE COJEp)KaHME KHCIOT B Mpodax U CTaHAApPTHBIX pacTBOpax.
HekonTponupyemble konedaHus KOHUEHTPALUU KUCIOT, OCOOEHHO CEpHOM, MOTyT
IMPHUBCCTHU K MMOTPCIIHOCTAM, CYIICCTBCHHO NPCBLIIIAIOINM NHCTPYMCHTAJIBHBIC.
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Buausinue MaTpHUIbI HA ONIPEACTCHHEC N3YYACMbIX 3JICMEHTOB.
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Bb110 H3ydeHo n3MeHeHHe BEIMYMH aHAIUTHUYeCKuX curaanoB Al, Ag, As,
B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb,
Si, Sn, Ta, Ti, V, W, Y, Zn B 3aBUCHMMOCTH OT KOHICHTpAIlMU ITUPKOHHS B
pactBope. IIpoBeneHHBIE OSKCHEPUMEHTHI TIOKA3ald, 4YTO C YBEJIHMYCHUEM
KOHIIeHTpauu Zf B pacTBOpe HaONIOAaeTCs W3MEHEHHE YIyla HAKJIOHA
rpagyupoBOYHOro rpaduka, a B HEKOTOPBIX clydasx HX caBur. l3Menenus
AQHAJIMTUYECKUX CUTHAJIOB B IPUCYTCTBUHM MAKPOKOJIUYECTB IIUPKOHUS OTIUYAIOTCS
JUISL pa3HBIX 3JIEMEHTOB. YBEIWYECHHE KOHLEHTpaluu uupkoHus no 100 ppm ne
BJIMSUIO Ha aHAJMTHYECKHE CUTHAIBI 3JeMeHTOB. B ciaydae As, Nb, Pb, Sn, W, Hf
C YyBeIMYCHHEM KOHIeHTpanmuu Zr B pactBope a0 500 ppm, nHabGIromanoch
W3MEHEHHUE yrila HaKJIOHA IPaJydpPOBOYHOTO rpaduika U CABUT, KOTOPBIH 0COOECHHO
3aMeTeH JJIs BBICOKMX cojepkaHud wmarpuusl (10000 ppm) u  HU3KHX
KOHIICHTpALMH OmpeenseMbiX d1eMeHToB (MeHee 5 ppb). Ha puc. 5 u 6
npezcTaBieHbl KannOpoBounbie Tpaduku Nb u Hf mis uwcTeix pacTBOpoB H
cogepxkanux 300 ppm Zr. Buano, yro npu koruentparud Nb u Hf ke 10 ppb
MPOUCXOUT UCKPUBIICHUE KATHOPOBOYHBIX 3aBUCUMOCTEN U HEOOXOAMMO BBOJAUTD
MOMpPaBOYHbIE KOA((UIIMEHTHI AJIs MOTYYeHHs IPABUIBHBIX pe3ynbTraTtoB. Ha puc.
7-10 mpencraBiensl kanmuOpoBounbie rpadpuku As, W, Sn u Pb mis gmcrthix
pactBopoB u conepxkanux 500-1000 ppm Zr. BuaHo, 4TO NpH KOHIIEHTPAIIUU
yKa3aHHBIX 37eMeHToB Hike 2000 ppb mis As, 100 ppb mis W, 800 ppb mis Sn u
90 ppb mis Pb mpoucxoauT H3MEHEHHE yrja HaKJIOHA KaJuOPOBOYHBIX
3aBHUCHUMOCTEl M HEOOXOIHMMO CTPOUTH KalIMOpOBOUHBIE TpaduKH, HCIONb3YS
pPacTBOPBI, UMHUTHPYIOIIME MATPUYHBIA COCTaB aHAIU3UPYEMbBIX O0Opa3IoB WU
BBOJUTH MOMPABOYHBIE KOIPDUITUEHTHI ISl TOTyYEHUS MPaBUIBHBIX Pe3yIbTaTOB.
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Tabauya 2.

,Z[OHYCTI/IMI)IG COOTHOUICHUA MAaTpHUIHOI'O 3JIEMEHTA HUPKOHUSA K DJICMCHTAM -IIPUMECSIM.

I[OHyCTI/IMLIe COOTHOLICHUS
Jnuna WnTepBan
NQ QHGMGHT BOJIHBI OHpe,ZIeJI}IeMbIX OTHOCI/ITGJ‘ILHOG
[Zr]/[3] . CTaHAapTHOE
A, HM KOHIICHTPAITHHA
oTtkioHeHue (Sy)
anemenTa (ppb)
1 Al 394,401 1-10° 10-10000 0,15-0,01
2 Ag 328,068 1-10° 5-10000 0,15-0,02
3 As 193,695 2:10° 15-10000 0,20-0,01
4 B 208,959 2:10° 10-10000 0,15-0,01
5 Ba 433,527 1-10° 2-10000 0,15-0,005
6 Be 313,042 1-10° 1-10000 0,10-0,004
7 Bi 206,170 2:10° 8-10000 0,18-0,02
8 Ca 317,933 1-10° 5-10000 0,15-0,01
9 Cd 226,502 2:10° 1-10000 0,15-0,06
10 Cd 228,802 1-10° 2-10000 0,12-0,005
11 Ce 413,765 2:10° 8-10000 0,15-0,01
12 Co 228,616 1-10° 9-10000 0,18-0,02
13 Cr 267,716 2:10° 2-10000 0,12-0,005
14 Cu 324,754 6:10° 6-10000 0,15-0,01
15 Fe 259,940 1-10° 12-10000 0,14-0,01
16 Hf 282,022 310° 8-10000 0,15-0,01
17 K 766,490 1-10* 20-10000 0,20-0,02
18 Li 670,784 1-10° 12-10000 0,18-0,01
19 Mg 279,553 310° 10-10000 0,15-0,009
20 Mn 257,810 2:10° 3-10000 0,12-0,008
’1 Mo 202,030 1-10° 5-10000 0,15-0,01
203,844 1-10° 12-10000
22 Na 589,592 1-10° 15-10000 0,15-0,01
23 Nb 316,340 1-10° 10-10000 0,15-0,02
24 Ni 231,604 1-10° 12-10000 0,15-0,02
25 Pb 220,353 2:10° 14-10000 0,15-0,03
26 Si 251,611 1-10° 15-10000 0,15-0,02
27 Sn 147,518 1-10° 20-10000 0,15-0,03
28 Ta 363,558 8-10° 10-10000 0,15-0,02
29 Ti 334,941 1-10° 2-10000 0,15-0,005
30 \Y; 292,402 1-10° 3-10000 0,15-0,007
31 w 207,911 1-10° 20-10000 0,15-0,02
32 Y 371,029 7-10° 1-10000 0,15-0,005
33 Zn 213,856 2:10° 2-10000 0,20-0,008
Ha6J'IIO,ZIaeMI)I€ N3MCHCHUA BCJIINYUH AHAJIUTUYCCKUX CUTHAJIOB B
MPUCYTCTBUM  MAaKpPOKOJIWYECTB IUPKOHUS MOXHO, BEPOSITHO, OOBSICHUTH
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M3MEHEHHEM MEXaHW3MOB IIPOIIECCOB BO30OYXKIEHMs CIekTpa B Tutazme [7]. B
Tabnume 2 TOKa3aHbl HAWJICHHBIC JOMYCTHMbIE COOTHOIICHUS LHUPKOHHUSA K
3JIEMEHTaM-TIPUMECSIM.

Jnsg  rpanyMpoBKM — IUIa3MEHHOIO  CIEKTPOMETpa M KOHTPOJIA
IIPaBWJIBHOCTH PE3YyJIbTATOB aHAJIM3a FOTOBWJIM MHOI'O3JIEMEHTHBIE CTAHJAPTHbHIE
pacTBOPbI, MOJAEIUPYIOIIUE NOJIHBI XMMUYECKUN COCTAaB aHAIN3UPYEMBIX IPOO
(KaK MaTpUUYHBIA KATUOHHBIN COCTaB, TAK U KUCIOTHOCTh PACTBOPOB).

JUis OLEHKM B3aMMHBIX BIIMSHUM ONpeAesieMbIX 3JIEMEHTOB OblIa
MpUMEHEHa MpOorpaMma y4yeTa BEJIIMYMH 3TUX BIUSHUK [8]. AHAINU3 MOJy4EHHBIX
JAHHBIX TOKAa3aJl, 4TO IMpPH COAEp)KaHUAX neMeHToB Ha ypoBHe 0,01 - 10 ppm
B3alMHbIE BIMSIHUS HE IIPOSBISIOTCA.

Jnis ycTpaHEeHUsT MaTpUYHBIX ITOMEX, OOYCIOBJICHHBIX H3MEHSIOLICHCS
KOHLEHTpaluel MaTpUYHOrO JJIEMEHTAa LUPKOHHMS Mbl HCHOJIb30BAIA METO]
WHTEPAKTUBHOTO COIJIaCOBaHUs MaTpulibl [7, 11].

J1s1 aToro:

1.PaccuuthiBanu  pa3baBieHue, HeoOXOAMMOE s JOBEICHHUS
KOHIIEHTPALUU HUPKOHUS 10 (PUKCUPOBAHHOI'O CPABHUTEIILHOTO YPOBHS (B HallleM
ciydae - 500 ppm).

2.Ilo mporpamme, pa3paOOTaHHOW [JIsi OMPEICICHUS HJIEMEHTOB-
IIPUMECEN, CTPOUIIN I'PaJyupOBOYHBIE KPUBbIE JUIsl BCEX YKA3aHHBIX 3JIEMEHTOB Ha
¢done 500 ppm mupkoHus. B kauecTBe HyNIEeBOro mcmoib3oBaiu pactBop Zr 500
ppm. KoHuEHTpanuio KHCIOTBI B aHaJIM3UPYEMBIX pacTBOpaX H PpacTBOpPax
CpaBHEHMs OIepKUBaIN oauHakoBoi — 2 M HCI.

3.IIpoBoawin onpeneneHne KOHLIEHTPALMK MPUMECEN B aHAIM3UPYEMBIX
pacTBopax, coxepxkauux 500 ppm Zr.

Takass mpouenypa MHTEPAaKTHBHOIO COIVIACOBAHMS MAaTpPHIBI I1O3BOJIMIIA
YUUTHIBATh MAaTPUYHbBIC BIMSHUS U YIYUIIUTh METPOJIOIMYECKHUE XapaKTEPUCTUKHU
pe3ynbraToB aHanu3a. Ho 3Ta MeToanka moMoraeT ToJIbKO B TOM Cllydae, KOTa Bce
MaTpUYHBbIE TIOMEXU OOYCIIaBIMBAIOTCS W3MEHSIOIIEHCS KOHIIEHTpalueil OJHOro
MaKpOKOMITIOHEHTA.

Ha ¢oHe cHOXKHBIX MaTpULl OCOOCHHO 3aTPyJHEHO OIpe/eeHue
3JIEMEHTOB BOJIM3U IPENENIOB UX OOHapykeHHUs. DTO 00yCIOBICHO U BPEMEHHBIM
npeiipoM ¢oHa, U caoxHON popmoil ¢oHa B 00JacTH aHANUTUYECKOH JMHUU, U
caboif MHTEHCHBHOCTBIO CHUTHaJa. YBEJIWYEHHE BpPEMEHM WHTETPUPOBAHUS
CHIDKAET Tpeaensl OOHapy)KeHHs, HO HE peliaeT mpodieMy BIMSHHUS MaTpPULIbL.
OTO B MEpBYI Ouepe/lb HUCKPUBIEHHE TPaJlyMpOBOUYHBIX TI'paUKOB BCIEACTBHE
3aMETHOTO M3MEHEHHs aHATUTUYECKUX CUTHAJIOB 3JIEMEHTOB BOJIM3H MPENENOB UX
OoOHapyXeHHs U, CJIeIOBaTeNIbHO, YXYIIIEHHE METPOJIOTHUYECKUX XapaKTEPUCTUK
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onpeneneHuss anmeMeHToB (puc.5-10). Ilpm ompeneneHun 53I€MEHTOB BOJIU3H
MpeesioB X OOHapyxeHus (Sppb) Ha WX aHATMTUYCCKHE CUTHAIBI HAYMHAIOT
BJIMATH M JIPYTHE SJIEMEHThI-IpUMecH (Tpu uX cojepkanuu Oosiee 10 ppm). B
JUTEpaType BCTPEYAETCS] MHOTO pabOT MO M3YyYEHHIO KaTIMOPOBOYHBIX (DYHKIMN
JUTS aHau3a OOJIBIINX KOHIICHTPAIHMA, U MPAKTUICCKU HET PabOT JIJIsl YMEHBIIICHUS
MOrPENIHOCTEN ONPEACIICHUS MAJIbIX KOHLIEHTpaui [ 14].

Jns noctpoeHust KanMOPOBOUHBIX (PYHKIUIA C Pa3IMYHBIMU MHOYKECTBAMU
MaTpUIHBIX 3()(PEKTOB MUCIOIB30BATM METOJI OPTOPEKYPCUBHBIX pasyioxkeHui [15]
[0 TEPENOJIHEHHBIM CHCTEMaM, a UMEHHO 1o 0a3ucaM BIIOKEHHBIX MPOCTPAHCTB.
Tak Kak OpPTOPEKYpCHUBHBIE pa3JOKEHUS IO IEPEHNOJHEHHBIM CHCTEMaM
BBIJICP)KUBAIOT JI000€ KOHEYHOE YHCIIO BBIYUCIUTENBHBIX OMIMOOK, MPUMEHEHHE
JAaHHOTO METOAAa TPU TOCTPOCHUHM KaTHOPOBOYHBIX (YHKIHMH ITO3BOJIAIIO
3HAYUTEJIbHO YMEHBIIUTh MOTPEIIHOCTh BBIYUCICHUH, YYECTh BIUSHUE MHOTHX
MaTpull U YCKOPUTH IIPOBEICHHUE AHATUTUYECKUX U3MEpeHuii [ 16].

IIpobdonoaroroBka.

ATOMHO-DMHCCHOHHAsi ~ CHEKTPOMETpPUS C  MHIAYKTHBHO-CBS3aHHOHN
MJIa3MOH - pa3pylIaloui MeTol aHaimza. Mceneayemplii MmaTepual 10KeH ObITh
nepeBenéH B pacTBOp. [ JaBHbIE TpeOOBaHUS XUMHUYECKOW MPOOOMOArOTOBKH:
oOecriedeHrne TMOJHOTHI TEpeBOJa BCEX DJJEMEHTOB B PacTBOp, CTAOMIBLHOCTD
pacTBOpPOB BO BPEMEHH, MTOJIyUEHNE HU3KUX 3HAYEHHUM X0JIOCTOIO OIbITA, U T. 1.

PactBopeHue mpoObl sBisieTcs Haubojee TPYIOEMKOH omepanuen M,
3a4acTylo, SBJISETCA TJIaBHBIM MCTOYHUKAaM OLIMOOK, TeM 0oJjiee YTO U3ydyaemble
LIUPKOHUEBBIE MaTepHalbl - JOCTATOYHO CIIOKHBIE OOBEKThl HMCCIEIOBAHUS HE
TOJBKO U3-3a TPYAHOCTEH TIepeBeleHHs OOpas3lloB B pacTBOp, HO U H3-3a
MIOJIy4EHUs YCTOMYMBBIX pacTBOpOB BBICOKHMX KOHLEHTpauun
JIETKOTUAPOJIM3YIOUIETOCs MAaTPUYHOTO M MNpPHUMECHBIX 3jiemeHtoB [1-3]. Jlns
ynepxanusi B pactsope Zr, Nb, Ta, W u Hf, npomie Bcero ucrnonb3oBatb Gpropui-
nousl [4]. Ho B 3TOM cilydae HEOOXOAMMO HMMETh PACHBUIUTENIbHbIE KaMepbl U
MOCYAYy, YCTOMYMBYIO K IIJJABUKOBOW KHCIIOTE. A B HAlIEM PACIOPSIKEHUU 3TOTO HE
6but0. C ycrexoM MOXXHO NMPHUMEHSTh APYTHE PEareHThl, KOTOpbIE MOKa3aHbl B
Tabauie 3: mepoKCH]l BOJOPO/IA, IABEJIEBYIO, IUMOHHYIO MM BUHHYIO KHCIIOTHI,
STWIEHIUaMUHTETpayKcycHYIo Kucinoty (3/ITA). Tak kak 3TH peareHThl He BCeraa
BBICOKOW CTENEHU YHCTOTBI, Mbl HCIOJB30BAIM MHUHEPAIbHBbIE KUCIOTHL [
MOJIyYEHHUsI YCTOMYMBBIX PACTBOPOB MATPUYHOIO U OMPEIENIEMbIX MPUMECHBIX
3NeMeHTOB Tipumensum 2-4M HCI.

[ToryunTh pacTBOp aHANM3UpPYyeMON MPOOBI TBEPIOTO BELIECTBA MOXKHO,
pasiokuB Mpo0y «MOKpPBIM» (pa3joXKeHHe pacTBOpPAMU KHUCIOT U LIeNIouel) U
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«cyxum» (pasjoXeHHe TPU TIOMOIIY CIUIABICHHUS WMJIM CIIEKaHUS C Pa3InYHBIMU
IaBHAMHU) crnocobamu. Kakux-mubo oOmmx mpaBwiI i BbIOOpa crocofa
pa3NoXeHUs HE CYIIECTBYET, OJHAKO, IJIaBHAs LEJIb - IIOJHOTa BCKPBITHUA
aHaTM3upyeMoro obpasua. MeTomoB mepeBeAcHUs: MpoO B PAaCcTBOP CYIIECTBYET
MHO)ecTBO [1-3,17-19]. BeiOop MmeTona 3aBHCUT Kak OT XMMHUYECKUX CBOMCTB
CaMoro Marepuasia U MPUMEHHMBIX I OTOTO PEareHTOB, TaK U OT MOCIEIYIOIIETO
xoja aHanu3a. [loaToMy mepednciieHue ux BCex 3ajada upe3BblyaiiHo Oosbiias. B
JaHHOW pPaboTe MpPEeUIOKEHbI  METOAMKH BCKPBITHUS ZI W €ro COCJAWHEHHIA,
ucrosibp3yembie B AHamutrueckoi nadoparopun UMET PAH [11,20]. B Tabmwume
3 mpexacTaBieHbl CIOCOOBI PACTBOPEHUS MaTEpUaIOB HAa OCHOBE LUPKOHUA. B
3aBHCUMOCTH OT COCTaBa COCTUHEHHUS, €ro MOIU(PHUKAIMKA 00pa3Ibl IEPEBOAUIN B
pacTBOp paszMYHBIMH criocobamu. Metaimudeckuit ZI, HUTPUIBI, KapOUIbl U
pa3HoOOpa3HbIC CIUIABHI IUPKOHUS damie Bcero pactBopsitor B cmecu HF + HNO;
(dbTOopoBOIOPOAHOI K A30THOM KKCIIOT). B ciiydae mpoKaleHHbIX OKCHIOB METaJlia
(B8 B dopme) pactBopenue B HF + HNO;3; B OTKpBITBIX cocygax HEBO3MOKHO.
[ToaTOMy pEeKOMEHIOBAaHO aBTOKJIABHOE Pa3JIOKCHHE, YTO HE BCEr/a MPUBOIHUT K
MOJIHOMY pacTBOpeHuio obpasuoB. bamnenent (ZrO;) u kepamuiky: ZrO,-CeOp,
Zr0»-Y,03, ZrO,-Ce0,-Al,03 MOXHO pa3aoXHTh, HCIOIB3YS METOA MOKpPOTO
CIUIAaBJIEHUS. METOJ TO3BOJIIET PACTBOPSITH MHOTHE CJIOXKHO BCKPBIBAaCMBIC
NPUPOJIHBIC COCAMHEHMS LUPKOHHMS M Takue cruiaBbl kKak Zr-Nb-Ti-Al. s
pasIoxkeHus 0co00 TPYAHO BCKPBIBAGMBIX MaTepHanoB: IHupkoHa (ZrSiOs u
MPOKAJIEHHOW KEpaMUKH PEKOMEHAYETCSl CIUIaBIIeHHE C MeTabopaTroM JHTHS
(LiBOy), 6ypoii (Na;B4O7); cmechro 6ypsl u coasl (Na;CO3+NayB407), ¢ menousto
u mnepekucbio Hatpus (NaOH+NayO,) wiun Oudpropugom xkamus (KHF»).
CnnaBneHue o0Opa3loB C OKCHAAMU U COJSIMH IIETIOYHBIX METAJIOB MO3BOJISET B
MOJYYEHHBIX PAacTBOPax OMPEeasTh Si, HO MPH 3TOM YXYAIIAIOTCS MPEIEIbI
OOHapyKeHHsI TPUMECHBIX DJIEMEHTOB. B 3TOM ciy4ae NMpUMECHBIE JJIEMEHTHI
MOJKHO OTIPENIeNATh, HAYMHAS C COTBIX JIOJIeH MPOIIeHTA.

Jlist yckopeHUsi pasliokeHuss mpoO wmcrmonb3oBam  cuctemy MARS 5.
ABTOKIJIaBHO€ MHUKPOBOJTHOBOE PacTBOpEHHUE ¢ UCToib3oBanueM moayinst MARS 5
okazanoch Hanbosee apdextuBHbM [19-21].

PacTrBOopeHue kepaMH4eCKMX COeIMHEHUI.

OO0pa3upl KepaMUYEeCKHX COEAMHEHUU pa3HooOpasHoro coctama: ZrO;-
Ce0,, ZrO,-Y,03, ZrO,—Ce0,-Al,03 sABASIOTCS OJAHUMH M3 CaMbIX TPYIHO
BCKPBIBAEMBIX COEIMHEHUMN. {151 mepeBeieHusi B pacTBOP KEPaMHKH, IMOTyYEHHOMN
IIpU NPOKAIMUBAHUUA 10 500°C, WCIONB30BaNH ABTOKIIABHOE MHKPOBOJIHOBOE
pacTBopeHue ¢ ucnoib3oBanuem monayinsi MARS 5. Haeecka obOpazma 100 mr
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MOJHOCTBIO pacTBOpsiach 3a 50 MUHYT B CMECH KOHIEHTPUPOBAHHBIX A30THOM,
COMSIHON ¥ TUIaBMKOBOH Kkucior mpu temmeparype 210°C. Ilocie pacTBopeHms
00pa3LoB U yAaJeHHS MJIABUKOBOM KUCIOTHI OCTATKH MEPEBOAMIIM C MTOMOIIbI0 4M
HCI B mepubie k01061 emxocThio 100 M. Takast BpICOKast KOHIIEHTPALUS KUCIOTHI
HeoOXoAMMa Il TOJYYeHHs YCTOMUYMBBIX pPACTBOPOB LHMPKOHUS W TadHUS.
[Tonyuennsie pacTBOpHI mepen cheMkoi pazbaBiasim B 10 paz 1M HCIL. s
OIlpeeNieHUus] KPEMHHUS 3TOT Crnocod MpoOONoAroToBKH He noaxoauT. [lostomy
HCIOJIb30BAJIM TAaK)K€ METOJ] MOKpOTro cruiaBieHus. i mepeBeneHuss B pacTBOp
KEpaMUYECKUX COEIUHEHMH, MOJYYEHHBIX MPOKAIIMBAHUEM IIPU 900°C, KOTOpBIE
HE yJIaJoch pacTBOPUTh B MHKpPOBOJIHOBOM cucreMe MARS 5 (maxe mnocne
MHOTOKpPAaTHOH 00paOOTKM Pa3IMYHBIMH CMECSMHU KHUCIOT B T€UEHUE HECKOIBKHX
4acoB IIPU UCIOJIb30BAHUU KECTKUX PEKHUMOB), IPUMEHSIIN KJIACCUYECKHE CXEMBI
CIUTaBJICHUSI OOPA3IOB C COJIIMHU MISIIOYHBIX METAIIOB (Tabnuma 3).

PacTBopeHue UMPKOHMSA U €r0 CIJIABOB.

[lepen mpoBedeHreM aHaiIKM3a OYHINAIOT BCE MPOOBI OT MOBEPXHOCTHBIX
3arpsi3HeHuil. [ 3Toro oOpasibl OCTOPOKHO HArpeBarOT B COJISIHOM KHCIIOTE
(1:1), npoMbIBalOT NUCTUJUTMPOBAHHOW BOJOM, 3aTEM OTHJIOBBIM CIHUPTOM,
IV3TUIOBBIM 3(PHPOM U THIATEIBHO BBHICYIIMBAIOT MIEPE] B3BEIINBAHUEM.

B 3aBucuMOCTM OT Macchl HaBECKM pPAaCTBOPEHUE IPOBOJIMWIM JABYMS
cnocobamu. PasHuma cocrosiia B TOM, 9YTO HaBECKM OOJIbIIEH MacChl HE
PacTBOPSUIMCH B CMECH KOHLIEHTPUPOBAHHOM MJIABUKOBOM M a30THOM KUCJIOT, TOT1a
BMECTO NOCJIEHEN MBI UCTIOIB30BaIH 50%-yI0 CEPHYIO KHCIIOTY:

Ecnmu wmacca HaBecku coctaBmsiia  ~0,015-0,025 rpamm  oGpasibl
PacTBOPSUIM B CTEKJIOYIJIEPOAHBIX TUTIIAX C MTOMOILBIO CMECU KOHLIEHTPUPOBAHHBIX
iaBukoBoit (0,7mn) u azotHoil kucioT (3mm). Ilocie 3aBeprieHHss OCHOBHOM
peaxkuuu pacTBOpP HarpeBalivd, UCTIAPSUIM, AO0ABIISIIN 10 KAIUIAM a30THYIO KHUCJIOTY
U BOJYy /0 pacTBOpPEHHUsS BBINABUIMX B ocalok conei. [lponenypy mnoBTopsiiu
TpWK bl A1l moJiHoro ynanenus F. Ilociie 3Toro pactBop mepeBOIWIA B MEPHYIO
kon0y u paszbaBimsuin 10% HNO;. DkcnepuMeHTaNbHO OBLJIO YCTAHOBIIEHO, UYTO
HaBeCKH OOJbIIed MacChl MO JaHHOW METOAHMKE PAcTBOPUTH HENb3s, TaK Kak
LUPKOHUH Cpa3y K€ BbINAal B OCAJIOK.

Ecnu macca HaBecku cocrasisuia ~0,15-0,25 rp. oOpasisl pacTBOpsIN B
CTETJIOYTPEPOAHBIX THUTJISX C MOMOIIBI0O CMECH KOHIIEHTPUPOBAHHOM IJIaBUKOBOM
kucioTsl (1mi) u 50%-oro pactBopa cepHoit KucioThl (Smut). HarpeBamu, qBakasl
JOBOJWINA J0 TapoB CEpHOM KHCIOTHI. OXIaKIEHHBIH pacTBOp pPa30aBIsIN 10
KOHIIEHTpaUuu cepHO KuciaoTel 1:1. HemocpeAaCTBEeHHO mepen MPOBEICHHEM
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3aMepoB aJIMKBOTY pPacTBOpa IMEPEBOAUIM B MEpPHYIO KOJOy M pa3z0aBisuid [0

Tabauya 3.
[Ipo6onoaroroska 06pa3OB MUPKOHMS U €T0 COCTUHEHUH.
Coemnnenus | PeakTuBsl ms YcaoBus PeaxtuBrl st | Onpenensiemeie | Meton
pacTBopeHust pacTBopeHust yAepIKaHUS DJIEMEHTHI. aHanmM3a
MaTPUYHBIX U (HalieHHBIC
OTpeeIIIeMbIX COZIepIKAHUSI
AIIEMEHTOB B npuMeceii)
pacTBope
Zr HF + HNO; HarpeBanue HF Al Ag, As, B, ADC-UCIT
ZrC +H,S0, B Pt, NH,F Ba, Be, Bi,Ca, (10™-n%)
ZrN Te(JIOHOBOM, H,0, Cd, Ce, Co, Cu,
Zr-Nb CTEKJIOyTJIe- H,S 0,4 (1-4N)  Cr, Fe, Hf, K, Li,
Zr-Ta poauoii nocyne HCI (2-6N) Mg, Mn, Mo,
Zr--Fe (ot 5 munayt 1o HNO; (4-9N) Na, Nb, Ni, P,
Zr-Nb- Ta 5 4acoB) HCIO4 (2-4N)  Pb, Sn,Ta, Ti, V,
Zr-Nb-V W,Y, Zn
Zr-Nb-Ti-Al HF + HNO; PactBopenne B H2C 20,
ZrO, (uraBenesast)
MHKPOBOJI-
Zr0, - CeO, N HsC 607
HOBOM Ie4u
Zr0,—-Y,03 MAPC 5 (;mumoHHas)
Zr0, — CeO,- HsC 406
Al,O4 (o1 5 MHHYT 10 (BUHHAs)
50 MuHYyT)
ZrSio, (NH,),SO4+ Harpesanme B DJITA Al, Ag, As, B, ADC-UCIT
(Lupron),  H2SOy4 CTEKIITHHO, Ba, Be, Bi, Ca,  (10°-n%)
ZrO, CTEKIIOYTJIe- Cd, Ce, Co, Cu,
(bamnenewnr) poaHoit Cr, Fe, Hf, K, Li,
mocye Mg, Mn, Mo,
ZrTio4 orlmo5 Na, Nb, Ni, P,
(TI/ITaHaT 4acoB) Pb, Si, Sn,Ta, Ti,
[UPKOHHU) V,W,Y, Zn
Cnnaenenue C: Al, Ag, As, B, ADC-UCIT
Na,COz+ B Pt mocy e Ba, Be, Bi,Ca, (10-n%)
Na,B,0-, Cd, Co, Cu, Cr,
NaOH B Pt mocyne Fe, Hf, K, Li,
KOH Ni Turens Mg, Mn, Mo,
Na,O, Ni Turens Na, Nb, Ni, P,
KHF, Ni Turens Pb, Si, Sn,Ta, Ti,
K5S,04 B Pt mocyne V, W, Zn
B Pt mocyne
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B mnonydyeHHBIX pacTBOpax OIpeNesuld COAEpkKaHHE MPUMECHBIX
3JIEMEHTOB.

Pe3yabTaThl padoThl M 00CyKIEeHHE

[To pazpabortannoit meroauke pactsopenust u ADC ¢ VCII onpenenenus
MPUMECHBIX 3JEMEHTOB ObUIM MPOAHATU3UPOBAHBI MHOTOUYHUCIICHHBIE CEpUU
00pa31oB: IUPKOHUHN (METaJUIMYECKUH, MOPOIIKOOOPa3HbI) U €ro COeAMHEHUS
(mpuponnsie: upkoH - ZrSiQy, 6agmeneut - ZrO,; crutasel: Zr-Nb, Zr-Ta, Zr-Fe,
Zr-Nb-Ta, Zr-Nb-V, Zr-Nb-Ti-Al; KOMIIO3UIIMOHHBIC  KEPAMHUYCCKHE MAaTCPUAIIbI:
ZrC, ZrN, ZrO,, ZrO; - CeOy, ZrO; - Y03, ZrO; - CeO,- A|203) paSHHqHOfI
CTENEHH YUCTOTHI.

W3MmepeHne aHAIUTUYECKUX CUTHAJIOB OCYIIECTBIISJIOCH IIPU HalIE€HHBIX
ONTUMAJIbHBIX YCIIOBUSX, YKa3aHHBIX Bblle. JlJis TpagyupoBKH IJIA3MEHHOTO
CHEKTPOMETpa M KOHTPOJS MPaBUIBHOCTH pPE3yJbTAaTOB aHaiW3a TOTOBUIIHU
MHOTODJIEMEHTHBIE ~ CTaHIAPTHBIE  PACTBOPBI,  MOJETUPYIOIIHE  TOJHBII
XUMHUYECKHUI COCTaB aHaJU3UPYEMBIX Mpo0 (KaKk MaTPUYHBIN KaTHOHHBIA COCTaB,
TaKk M KHUCIOTHOCTb PAacTBOPOB). B mMOdydeHHBIX pacTBOpax OMpEIeIsin
conepxkanue nmpumecHbix anmementoB: Al, Ag, As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce, Co,
Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Si, Sn, Ta, Ti, V, W, Y, Zn.
JUis TOATBEpKIAEHUS] NPAaBUIBHOCTU IOJTYYEHHBIX pE3YJIbTATOB OIPEEICHUS
JJIEMEHTOB TPOBOJWIM HMX CpPaBHEHHE C JaHHBIMH aTOMHO-a0COPOIMOHHON
cnektpomeTpun (AAC), Macc-CrieKTpOMETPUH ¢ MHJYKTUBHO CBS3aHHOM IIa3MOM
(MC ¢ HUCII), aroMmHO-3MHCCHOHHOTO  MeTomoB  aHammza  (ADC),
npeacTaBieHHbIME B Tabmumax NeNe 4-7. Xopomias CXOAMMOCTb pe3yJIbTaTOB
OTIpeJNIeJIEHUs] DJIEMEHTOB Ppa3HbBIMM METOJaMM TOATBEP)KIAECT MPABUIBHOCTD
metoguk ADC c¢ HCII ompeneneHust ykazaHHBIX 3JeMEHTOB. Pa3zpaboTanHble
HOBBIE METOJMKH OIPEAEICHUS 3JIEMEHTOB BBITOJHO OTIUYAIOTCS OT paHee
MPEIOKEHHBIX IKCIPECCHOCTHIO, BO3MOXKHOCTBIO OJHOBPEMEHHO OIPEIENSTh
00J1b11101 HA0OP 371EMEHTOB B MIMPOKOM MHTepBase KoHueHTpauui ot 0,001 1o n%
U3 OrpaHMYEHHOro KoiuyecTBa Martepuana (or 1 wmr), 6e3 HCHOIb30BaHUS
CTaHJApTHBIX  O0pa3lOB  COCTaBa, C  XOPOIIMMH  METPOJOTHUECKUMHU
xapakTepucTukamu. OTHOCHTENIbHOE CTaHJIapTHOE OTKJIOHEeHHe (S;) cocramiser
0,05-0,005 npu conepxanuu s1emMeHToB oT 1 10 20% u He mpesbimaet 0,20 npu
conepxanuu semeHToB ot 0,001 mo 0,1%.
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Tabauya 4.

PesynbraThl onpeesneHus CoepKAHMS JIEMEHTOB B OPOIKAX [IMPKOHO-ATIOMO-UTTEpOUEBO
KEpaMHKH, TTOJyYeHHBIe pa3mnaHbiMu MeTogamu (N = 10; P = 0,95)

Oo6pazer; Nel O6pazer; Ne2
ADC ¢ UCTIT HApyrue Meronst ADC ¢ UCTIT Jpyrue Meroasl
Onpeensembii aHanm3a aHanm3a
3JIEMEHT Macec. s Macc. s Macc. S Macc. s
com., % ' con., % ' con., % ' con., % '

Al 23,7 0,007 23,5 0,007 34,9 0,007 34,7 0,007
Zr 34,9 0,005 34,7 0,005 24,5 0,005 24,6 0,005
Ce 8,17 0,01 8,21 0,01 <0,001 0,01 <0,001 0,01
Y 0,018 0,04 0,018 0,04 0,0031 0,04 0,0034 0,04
Yb 0,0075 0,10 0,0071 0,10 5,15 0,10 5,19 0,10
Hf 0,30 0,05 0,29 0,05 0,11 0,05 0,05
Ag <0,001 0,15 <0,001 0,15 <0,001 0,15 <0,001 0,15
Ba 0,051 0,10 0,050 0,10 0,047 0,10 0,049 0,10
Be <0,001 0,13 <0,001 0,13 <0,001 0,13 <0,001 0,13
Bi <0,001 0,15 <0,001 0,15 <0,001 0,15 <0,001 0,15
Ca 0,20 0,08 0,21 0,08 0,0040 0,08 0,0044 0,08
Cd <0,001 0,13 <0,001 0,13 <0,001 0,13 <0,001 0,13
Co <0,001 0,13 <0,001 0,13 <0,001 0,13 <0,001 0,13
Cu 0,030 0,13 0,032 0,13 0,0043 0,13 0,0040 0,13
Fe 0,021 0,13 0,022 0,13 0,011 0,13 0,010 0,13
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Tabauya 5.

Pe3ynbTathl ONpeaeieHds 3JIEMEHTOB B IOPOLIKAX LIUPKOHHUS, IOTyYEHHbIE PAa3INYHBIMK
Mmetoaamu (n=3, P=95).

Haiineno (MaccoBbie %)
OmnpenensieMblit Ne AAC
3JIEMEHT O6pa3zua HCTI-ADC S WIH Opyroi S
METOJT
1 0.027 0.04 0.028 0.03
Fe 2 0.037 0.03 0.036 0.03
3 0.051 0.03 0.052 0.03
1 0.0083 0.04 0.0080 0.03
Mn 2 0.0090 0.03 0.0092 0.02
3 0.0013 0.09 0.0014 0.08
1 0.0038 0.08 0.0036 0.09
Ni 2 0.0048 0.07 0.0043 0.08
3 0.0094 0.05 0.0097 0.07
1 0.0025 0.07 0.0023 0.06
Cu 2 0.0012 0.10 0.0014 0.08
3 0.0014 0.09 0.0013 0.09
1 <0,001 <0,001
Cd 2 <0,001 <0,001
3 <0,001 <0,001
1 <0,002 <0,002
Hf 2 <0,002 <0,002
3 <0,002 <0,002
1 <0,001 <0,001
Mo 2 <0,001 <0,001
3 <0,001 <0,001
1 0,65 0.01 0,66 0.01
Nb 2 0,72 0.01 0,71 0.01
3 0,71 0.009 0,71 0.01
1 <0,002 <0,002
Pb 2 <0,002 <0,002
3 <0,002 <0,002
1 <0,002 <0,002
Sn 2 <0,002 <0,002
3 <0,002 <0,002
1 <0,001 <0,001
Ti 2 <0,001 <0,001
3 <0,001 <0,001
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Tabauya 6.

PesynbraThl 371IeMEHTHOTO aHAIHM3a CIUIaBOB nupkoHus (n = 10; P =0,95)

Cmnasel Zr - Nb

CmnaBer Zr - Ta

Onpene ADC-HCTT AAC (nmu MC- ADC- HCTT AAC (umu MC-
151~ No HCII) HCII)
eMBIi obpa3
3JICMCHT a
Copepxan S Copepxan S Copepxan S Cogepxan S
ne, % ! ue, % r ue, % r ue, % r
-4 -4
1 <5-10 <5-10
Ag
3 3 0,1
2 1-10 0,18 1-10 5
3 -3 -3 -3
Al 1 <1-10 <1-10 3-10 0,15 4-10 0,25
0,0 -3 3
2 0051 005 0,054 s 51100 005 5410 006
-4 -4 0,1 -4 -4
1 <5-10 0,10 <510 0 <5-10 010 <5-10 0,10
Ba 0.0
2 010 005 0,1 : <100 010 <5100 0,10
-3 -3 -3 -3
1 <1-10 <1-10 <1-10 <1-10
Be
0,0 - _
2 002 008 0095 . <10 <1-10”
-3 -3 -3 -3
1 <1-10 <1-10 <1-10 <1-10
2 0,046 0,06 0,048 8 0,026 0,06 0,024 0,08
-3 -3 -3 -3
1 <1-10 <1-10 <1-10 <1-10
2 0,021 0,06 0,022 4 0,011 0,06 0,011 0,04
-3 -3 -3 -3
1 <1-10 <1-10 5-10 0,15 4-10 0,20
Co
0,07 0,0 0,00 0,00
2 0,012 0 0,010 8 3,09 5 3,12 4
3 -3 -3 -3
1 <1-10 <1-10 4-10 0,10 5-10 0,16
Cr 0,0 -3 -3
2 0,0046 0,08  0,0043 2 4510 006 4810 0,08
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1
Cu

2

1
Fe

2

1
Hf

2

1
Mn

2

1
Mo

2

1
Nb

2

1
Ni

2

1
Pb

2

1
Si

2

1
Sn

2

1
Sr

2

3
<1-10

0,042

0,001
0,012

-3
<1-10
0,032
-4
<1-10
0,004
-3
<1-10
0,0046
5,56
15,8
-4
<5-10
0,041
-3
<1-10
0.023
-3
<1-10
0,046
-3
<2-10
0,012

-4
<5-10

0,012

0,07

0,12

0,10

0,08

0,12

0,08

0,05
0,01

0,08

0.10

0,06

0,10

0,10

80 xer
-3
<1-10
0,0
0,045 9
0,1
0,001 5
0,1
0,013 0
-3
<1-10
0,0
0,035 7
-4
<1-10
0,1
0,003 3
-3
<1-10
0,0
0,0043 7
0,0
5,62 4
0,0
15,8 1
-4
<5-10
0,1
0,042 7
-3
<1-10
0,1
0,025 5
-3
<1-10
0,0
0,048 3
-3
<1-10
0,1
1 il
0,013 0
-4
<5-10
0,1
0,013 0

2-10
3
2,1-10
9-10

3
2,9-10

0,001
0,012
-4
5-10
-4
4,6-10
0,001
0,012
0,015
0,086
-3
2,1-10
-2
3,2:10
-3
4-10

-2
1,1-10

5-10
-2
1,6-10

-4
<5-10

-4
<5-10

0,10

0,06

0,10

0,07

0,12
0,10
0,10
0,08
0,12
0,10
0,10
0,07
0,13
0,08
0,12

0,08

0,10

0,07
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-3
2-10

3
2,2:10

3
9-10

3
2,6:10

0,001
0,013
-4
4-10
-4
4,3-10
0,001
0,013
0,016
0,084
-3
1,8:10
-2
3,5:10
-3
3-10

-2
1,0-10

7-10
-2
1,4-10

-4
<5-10

-4
<5-10

0,10

0,04

0,09

0,06

0,15
0,10
0,10
0,07
0,15
0,10
0,15
0,09
0,14
0,07
0,13

0,08

0,15

0,09
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0,1
1 0,042 0,10 0,043 0 2,56 0,05 2,59 0,04
Ta
2 0,45 0,08 0,44 0(’)1 9,87 O’S ! 9,82 0,01
3 -3 -3 -3
1 <1-10 <1-10 2-10 0,15 2-10 0,19
Ti 0,1 -2 2
2 0,010 012 0,012 o 4L10° 008 420" 017
0,1 -3 3
1 0,0011 0,18  0,0013 . 210 016  3-10 0,20
Y
2 0012 010 0,013 0(‘)1 2310 010 2510 013
0,1
1 0,001 0,12 0,001 . 0001 012 0001 015
w
2 0,012 0,10 0,013 0(’)1 0012 010 0013 0,10
-4 -4 -4 -4
1 <1-10 <1-10 5-10 0,10 4-10 0,10
Y 0,1 -4 -4
2 0,004 012 0,003 5 4610 008 430" 007
1 <110° <110° 0001 012 0001 015
Zn 0.1
2 0,015 012 0,013 0 0012 010 0013 0,10
Tabnuya 7.

Pe3yJ'II)TaTI:-I OIIPEACIICHU COACPKAHUA DJICMCHTOB B IOPOIIKAX OKCHUJa TUPKOHUSA, ITOJTYUYCHHBIC

pasnuunbiME Metonamu (N = 10; P = 0,95)

Haiineno (Maccossie %)

ADC UCII AAC (mmu MC-HCI)
Omnpene- No
Ne JIAEMBII o6 a_3 .
SJIEMEHT pastl Conepxanue, % S, Conepxanue, % S,
7z 7z
1 <5-10 <5-10
1 Ag -3 -3
2 1-10 0,18 1-10 0,15
1 N ?
2 Al <1-10 <1-10
2 0,051 0,05 0,054 0,06
3 -3
3 As 1 <1-10 <1-10
2 0,0046 0,08 0,0043 0,07
3 -3
1 <1-10 <1-10
4 B
2 0,032 0,08 0,035 0,07
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5 Ba
6 Be
7 Bi
8 Ca
9 Cd

10 Ce

11 Co

12 Cr

13 Cu

14 Fe

15 Hf

16 K

17 i

18 Mg

19 Mn

20 Mo

21 Na

22 Nb

23 Ni

24 Pb

PN P NP NMNRPRPRNRPRPNMNRERPNNMNENREPRNRNMRENMNENMNEPEPNMNRNMNENRPNNMNRERENRNDNEREDNDERENPR

N

80 Jer

-4
<5-10
0,10
-3
<1-10
0,092
<110°
0,046
<110°
0,021
<110°
0,012
<110°
0,042
0,001
0,012
<110°
0,032
-4
<1-10
0,004
0,001
0,012
0,032
1,03
-4
<1-10
0,004
<110°
0,009
0,005
0,016
-4
<5-10
0,041
<1-10°
0.023
<1-10°
0,046
<2-10°
0,012
-4
<5-10
0,012
0,012

0,45

0,10
0,05

0,08

0,06

0,06

0,070

0,07
0,12
0,10

0,08

0,12
0,12
0,10
0,08
0,01

0,12

0,12
0,10
0,07

0,08

0.10

0,06

0,10

0,10
0,10

0,08
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-4
<5-10
0,11
-3
<1-10
0,095
<110°
0,048
<110°
0,022
<110°
0,010
<110°
0,045
0,001
0,013
<110°
0,035
-4
<1-10
0,003
0,001
0,013
0,035
1,04
-4
<1-10
0,003
<110°
0,010
0,006
0,014
-4
<5-10
0,042
<1-10°
0,025
<1-10°
0,048
<1-10°
0,013
-4
<5-10
0,013
0,013

0,44

0,10
0,06

0,08

0,08

0,04

0,08

0,09
0,15
0,10

0,07

0,13
0,15
0,10
0,07
0,008

0,13

0,10
0,15
0,09

0,17

0,15

0,08

0,10

0,10
0,10

0,10
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1 N ?

25 Si <1-10 <1-10
2 0,010 0,12 0,012 0,10
26 sn 1 0,0011 0,18 0,0013 0,15
2 0,012 0,10 0,013 0,10
1 0,014 0,11 0,013 0,10
27 Ta 2 0,56 0,05 0,57 0,04

-3 -3

28 Ti 1 <1-10 <1-10
2 0,010 0,12 0,012 0,10

3 -3

29 v 1 <1-10 <1-10
2 0,015 0,12 0,013 0,10
1 0,56 0,05 0,57 0,04
30 w 2 5,87 0,012 5,82 0,01

3 -3

31 v 1 <1-10 <1-10
2 0,010 0,12 0,012 0,10

-3 -3

32 7n 1 <1-10 <1-10
2 0,015 0,12 0,013 0,10

BriBoabI

s obecriedenust paboT MO CO3AaHUI0 MAaTEPHUATIOB HOBOTO MOKOJICHUS H
IIPOBEICHUS XMMHUYECKOTO aHalM3a pa3paboTaHbl METOJIMKU OIpelesIeHUs
IPUMECHBIX 3JIEMEHTOB B IUPKOHHUM U €ro COEIAMHEHMSIX C MHCIOJIb30BAHUEM
METOAa aTOMHO-3MHCCHOHHOM  CHEKTPOMETPUUM C  HHAYKTUBHO-CBSI3aHHOU
IUIa3MOM, JUIs 4Yero:

1. ITpoBeneHO CpaBHEHUE PA3IUYHBIX CIIOCOOOB MEPEBEACHUsT 00Pa3IOB B
pactBop. BriOpans! kucinoTsl misi pactBopenust oopasnos (HF, HNO3z u HySO4) u
MOJTyYeHHsI YCTOHYMBBIX PACTBOPOB MATPHUYHBIX W ONPEAETSEMBIX NPUMECHBIX
aneMeHTOB. HalieHsl cmocoObl ynaep:kaHHs MaTPUYHOTO U OIpPEeIsieMbIX
anemenToB B pactBope (1-4M HCI wiim HNO3).

2.BbiOpaHbl ~ oNTHMalbHble  aAHAJUTHYECKHE  HapaMeTpsl s
onroBpemennoro ADC ¢ UCII onpenenenus Al, Ag, As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd,
Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Si, Sn,Ta, Ti, V, W,
Y, Zn.

3. UzydeHo BimsHUE IUPKOHHS HA BEIMYUHBI AHATUTUYECCKUX CUTHAIOB
BBIIIIE TIEPEUYNCICHHBIX XWMHYECKUX JIIEMEHTOB. [IpoBeleHHBIE SKCIIEPHUMEHTHI
MOKa3alM, YTO C YBEJIWYEHHWEM KOHIIEHTpanuu ZI B pacTBOpe HAOIIOJACTCs
M3MEHEHHE yIiIa HaKJIOHA TPaJlyHpPOBOYHOTO TpaduKa, a B HEKOTOPBIX CIyYasx €ro
caBur. /lng ycTpaHeHUsT MaTPUUHBIX TOMEX, OOYCIIOBJIEHHBIX H3MEHSIOIIEHCS
KOHIIGHTpaLlMel MaTpUYHOTO JJIeMEHTa LUPKOHUS HCIOJIb30BAd  METO[
MHTEPAKTUBHOT'O COTJIACOBAHUS MATPHULIBI.
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4. HN3ydeHsl B3aMMHBIC BIUAHUS OIpeaeasieMblX djeMeHToB. [lpu
coJiepkaHusAxX ayieMeHToB Ha ypoBHe 0.01 — 5 ppm B3auMHbIE BIMSIHHUS HE
MIPOSIBIISTFOTCS.

5. Haiinens! nipesessl ooHapyxenus npumeceit (Al, Ag, As, B, Ba, Be, Bi,
Ca, Cd, Ce, Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Si, Sn,Ta, Ti,
V, W, Y, Zn) B npucyTCTBUU MaTPUIHOTO JIEMEHTA ITUPKOHUSI.

6. BpiOpaHa KOHIIEHTpallM MaTpPUYHOrO 3JIEMEHTa B pacTBOpe, MpHU
KOTOpOil HE HapylIaeTcs CTaOMIbHOCTh pabOThl CUCTEMBI FOPEJIKA - PACIbLIUTENb.
Jlst mupkoHus OJAroNnpusTHOM SBJIsIETCS KOHIIEHTpalus He 6osee 500 ppm.

7. IlpemnokeHbl  aNTOPUTMBl MATEMAaTHYECKOTO y4yeTa MAaTPUYHOTO
BausHus 1npu ADC ¢ UCII onpeneneHuu HM3KHMX KOHLIEHTPALMHA 3JIEMEHTOB-
IpuMeced B M3Yy4aeMbIX COeAUHEHUsAX. JUIg 3TOro HCIOJIB30BAIM  METOJ
OPTOPEKYPCUBHBIX Pa3JIOXKEHUN 10 6a31caM BIIOKEHHBIX TPOCTPAHCTB.

8. PazpaboraHHble METOAMKH pPACTBOPEHHS O0Opa3lloB M aTOMHO-
SMHUCCHOHHOTO C HWHAYKTHBHO-CBSI3aHHOW IIa3MO# ompeneneHust npumeceii: Al,
Ag, As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Ce,Co, Cu, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb,
Ni, Pb, Si, Sn, Ta, Ti, V, W, Y, Zn B cmiaBax, MOPOIIKax [UPKOHHUS, Pa3IHIHBIX
€ro TPHUPOJHBIX W MPOMBINUICHHBIX COCAMHCHUSX, HOBBIX (PYHKIIMOHAIBHBIX
Marepuanax, noirydaemeix B UMET PAH, B Tom umnciie kepamMuke METUIIMHCKOTO
HA3HAYEHMS, T[O3BOJISIOT OJKCIPECCHO ONpPENesaTh YKa3aHHbIE JJIEMEHTHl B
IIMPOKOM  JWara3oHe KOHLEHTpauuid  OT 1‘10'3110 N%, ¢ XOpOIIMMH
MeTposioruueckumMu  xapaktepuctukamu (S,<0,20), ucnonb3ys OrpaHUYECHHBIE
HaBeckd o0pa3uoB (oT 1 Mr), 6e3 mpeaBapUTENLHOIO OT/AEICHUs MaTpULbl U 0e3
WCIOJIb30BaHUs CTAaHAAPTHBIX 00Pa3IIoB.

9. HoBele METOAMKM  aQHAIUTUYECKOTO  KOHTPONs  obOecreduin
WCCIIEIOBaHMS MO pa3paboTke (PYHKIIMOHAIBHBIX MaTEPHaIOB HOBOTO MOKOJEHHUS.
BbutH BBISBIIGHBI MCTOYHHKH 3arpsi3HEHUN U JaHBl PEKOMCHJIAIINH, TT03BOJIMBIITNE
YMEHBIIUTb COACPKAHNE TPUMECEH.

Hacmoswas paboma evinonnena 6 pamkax npoexma no npocpamme
@ynoamenmanvHulx uccieoosanuil npesuouyma PAH: « Paspabomka memooos
OUACHOCMUKU U UCCIe008AHUSL CIMPYKIMYPbL U CEOUCME MeMALIUYeCKUx
QYHKYUOHANBHBIX U HAHOPAZMEPHBIX MANEPUATIOBN.
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