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ÏÐÈÌÅÍÅÍÈÅ ÑÒÀÍÄÀÐÒÍÛÕ ÎÁÐÀÇÖÎÂ ÏÐÅÄÏÐÈßÒÈß –
ÀÒÒÅÑÒÎÂÀÍÍÛÕ ÑÌÅÑÅÉ ÃÎÐÍÛÕ ÏÎÐÎÄ

ÄËß ÏÎÂÛØÅÍÈß ÏÐÀÂÈËÜÍÎÑÒÈ
ÐÅÍÒÃÅÍÎÑÏÅÊÒÐÀËÜÍÎÃÎ ÔËÓÎÐÅÑÖÅÍÒÍÎÃÎ ÀÍÀËÈÇÀ

Í.Ï. Ãîðáóíîâà, Ë.À. Òàòàðèíîâà

Â ëàáîðàòîðèè ôèçè÷åñêèõ è õèìè÷åñêèõ
ìåòîäîâ èññëåäîâàíèÿ Èíñòèòóòà ãåîëîãèè è
ãåîõèìèè ÓðÎ ÐÀÍ ìíîãîêàíàëüíûé ðåíòãåíî-
âñêèé ñïåêòðîìåòð ÑÐÌ-18 (ÍÏÎ «Áóðåâåñò-

íèê», Ñàíêò-Ïåòåðáóðã), ïåðåîñíàùåííûé êîì-
ïüþòåðîì ñ ïàêåòîì ïðèêëàäíûõ ïðîãðàìì
«Àëüôà» (ÎÎÎ «Ôîðàòåõ», ã. Åêàòåðèíáóðã),
ïðèìåíÿåòñÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ îêèñëîâ Mg, Al,
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Si, P, K, Ca, Ti, V, Cr, Mn, Fe. Ìíîãîêîìïîíåíò-
íîñòü, ðàçíîîáðàçèå õèìè÷åñêîãî è ìèíåðàëî-
ãè÷åñêîãî ñîñòàâà èññëåäóåìûõ îáúåêòîâ –
ïîðîøêîâ ãîðíûõ ïîðîä òðåáóþò äîñòàòî÷íî-
ãî êîëè÷åñòâà îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ è îñîáîãî
âíèìàíèÿ êàê àíàëèòèêîâ, òàê è çàêàç÷èêîâ ïðè
ïîñòàíîâêå çàäà÷è. Àíàëèç ïðîâîäèòñÿ ïî îò-
äåëüíûì êàëèáðîâêàì äëÿ ñèëèêàòîâ, ãèïåðáà-
çèòîâ, êàðáîíàòíûõ è ãëèíèñòûõ ïîðîä, æåëåçè-
ñòûõ è õðîìèòîâûõ ðóä ñ èñïîëüçîâàíèåì ãî-
ñóäàðñòâåííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÃÑÎ),
àòòåñòîâàííûõ ñìåñåé (ÀÑ) è ïðîá èçâåñòíî-
ãî ñîñòàâà. Ïðîãðàììà «Êàëèáðîâêà» ðàáîòà-
åò â äèàëîãå ñ îïåðàòîðîì, â ïðîöåññå êîòîðî-
ãî ïðîèñõîäèò ðàñ÷åò ãðàäóèðîâî÷íûõ êîýôôè-
öèåíòîâ ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ è
îöåíêà àäåêâàòíîñòè ïîëó÷àåìîãî óðàâíåíèÿ.
Íà ýêðàí ìîíèòîðà âûâîäèòñÿ ãðàôèê çàâèñè-
ìîñòè ñîäåðæàíèå – èíòåíñèâíîñòü ñ ðàçëè÷-
íûì ìàñøòàáîì îòîáðàæåíèÿ. Ýòî ïîçâîëÿåò
óòî÷íÿòü ãðàôèê â îáëàñòè ìàëûõ ñîäåðæàíèé
îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà. Åñòü ñòðîêà ñ èíôîð-
ìàöèåé î òåêóùåì îáðàçöå, âîçìîæíîñòü âêëþ-
÷èòü èëè èñêëþ÷èòü åãî èç ðàñ÷åòà, ïåðåðàñ-
÷åò óðàâíåíèÿ è âûâîä íîâîãî ãðàôèêà. Èòîã
êàëèáðîâêè ïî îòäåëüíîìó ýëåìåíòó çàïèñûâà-
åòñÿ â ôàéë ïðîäóêòà. Èçìåðåíèå íà ïðèáîðå
âûïîëíÿåòñÿ â àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå â ñî-
îòâåòñòâèè ñ Ïðîãðàììîé «Àíàëèç». Âûâîä
ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðîèñõîäèò îäíîâðåìåííî
íà äèñïëåé, â ôàéë Áàíêà äàííûõ è Ïðîòîêîë.
Ðåçóëüòàòû âûäàþòñÿ çàêàç÷èêó â ýëåêòðîííîì
âèäå, ïðè ýòîì õèìè÷åñêèìè ìåòîäàìè îïðå-
äåëÿþòñÿ ïîòåðè ïðè ïðîêàëèâàíèè è çàêèñíîå
æåëåçî, à íà ýíåðãîäèñïåðñèîííîì ðåíòãåíî-
âñêîì ñïåêòðîìåòðå EDX-900HS ôèðìû
SHIMADZU (ßïîíèÿ) èç òåõ æå òàáëåòîê èç-
ëó÷àòåëåé âûïîëíÿåòñÿ àíàëèç íà îêèñü íàòðèÿ
è äðóãèå ýëåìåíòû. Çàìåòèì, ÷òî ñòåïåíü îêèñ-
ëåíèÿ êîìïîíåíòîâ â ðàìêàõ ÐÔÀ íå óñòàíàâ-
ëèâàåòñÿ.

Â ïðàêòèêå ðàáîòû ëàáîðàòîðèè äëÿ ïî-
ñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé èñ-
ïîëüçóþòñÿ ðàçëè÷íûå ñïîñîáû. Îáðàçåö ñðàâ-
íåíèÿ ñ ïîâûøåííûì ñîäåðæàíèåì ôîñôîðà
ïîëó÷àþò ñìåøèâàíèåì ÃÑÎ ãðàíèòà è àïàòè-
òà, à îáðàçöû ñ âûñîêèì ñîäåðæàíèåì òèòàíà
– ðàçáàâëÿÿ ðóòèë (99 % TiO2) ïðèðîäíûì
êâàðöåì è îêèñüþ æåëåçà. Èñïîëüçóåòñÿ ñïî-
ñîá äîáàâîê; ïðè îïðåäåëåíèè ðóáèäèÿ è ñòðîí-
öèÿ ïðèãîòîâëåííûå ðàñòâîðû ñ èçâåñòíûìè
êîíöåíòðàöèÿìè Rb è Sr äîáàâëÿëèñü â ïðîáû
ãðàíèòîâ è ãíåéñîâ, ïðîàíàëèçèðîâàííûå ìåòî-

äîì èçîòîïíîãî ðàçáàâëåíèÿ (1). Òàáëåòêè –
èçëó÷àòåëè èç ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ïðåäïðè-
ÿòèÿ ñ äîáàâêàìè Rb, Sr, Ba ïî-ïðåæíåìó ïðè-
ìåíÿþòñÿ äëÿ ãðàäóèðîâêè ðåíòãåíîâñêèõ ñïåê-
òðîìåòðîâ VRA-30 è EDX-900HS (2).

Â ïîñëåäíèå ãîäû âûïîëíåí áîëüøîé
îáúåì èññëåäîâàíèé ñîñòàâà ïîðîä è ðóä, ñâÿ-
çàííûõ ñ ìåñòîðîæäåíèÿìè è ðóäîïðîÿâëåíèÿ-
ìè õðîìèòîâ íà Ïîëÿðíîì Óðàëå. Ðàçáðîñ ñî-
äåðæàíèé îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ â ðÿäó äóíè-
òû-õðîìèòû ñîñòàâëÿåò 0,5-50 % Cr2O3, 1-10 %
Al2O3, 5-40 % SiO2, 13-42 % MgO, 9-17 % Feîáù.,
à ãîñóäàðñòâåííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû äëÿ
âñåãî äèàïàçîíà ñîäåðæàíèé îòñóòñòâóþò.

Öåëü ðàáîòû
Ðàñøèðèòü êðóã ìåòðîëîãè÷åñêè îáåñïå-

÷åííûõ àíàëèçèðóåìûõ îáúåêòîâ, äëÿ ýòîãî ñî-
çäàòü êîìïëåêò ñìåñåé õðîìèòîâ âî âñåì äè-
àïàçîíå îïðåäåëåíèé; îöåíèòü ïîãðåøíîñòè ïðè-
ãîòîâëåíèÿ è îäíîðîäíîñòè àòòåñòîâàííûõ ñìå-
ñåé; ñðàâíèòü ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè íà
ìíîãîêàíàëüíîì ðåíòãåíîâñêîì ñïåêòðîìåòðå
ÑÐÌ-18 ñ õèìè÷åñêè ïðîàíàëèçèðîâàííûìè
ïðîáàìè.

Îáðàçöû
Ïðîáû ìîíîôðàêöèé õðîìèòîâ è ðóä èç-

âåñòíîãî ñîñòàâà ïðåäîñòàâëåíû Í.Â. Âàõðó-
øåâîé è Þ.À. Âîë÷åíêî. Ïðè àòòåñòàöèè ìå-
òîäèêè âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé â ÓÍÈÈÌ, êàê
ïðèëîæåíèå ê ÌÂÈ 223.13.09.120/2007, íàìè
áûëè ïðèãîòîâëåíû ñîãëàñíî òðåáîâàíèÿì ÐÌÃ
60-2003 (3) àòòåñòîâàííûå ñìåñè, êàê ñòàíäàð-
òíûå îáðàçöû ïðåäïðèÿòèÿ, ïðåäíàçíà÷åííûå
äëÿ ãðàäóèðîâêè ñïåêòðîìåòðà ÑÐÌ-18 ïðè àíà-
ëèçå õðîìèòîâ.

Èñõîäíûå ïîðîøêè õðîìîâîé ðóäû (Ð-14)
ÃÑÎ 430-80Ï (49,7 % Cr2O3) è äóíèòà ÑÄÓ-1
(ÃÑÎ 4233-88) (0,6 % Cr2O3) ïðåäâàðèòåëüíî
âûñóøèâàëè, âçâåøèâàëè ðàññ÷èòàííûå íàâåñ-
êè íà ëàáîðàòîðíûõ ýëåêòðîííûõ âåñàõ 1-ãî
(ñïåöèàëüíîãî) êëàññà òî÷íîñòè AUW 220D
(“Shimadzu”, ßïîíèÿ), ñìåøèâàëè â ÿøìîâûõ
ñòóïêàõ. Çàòðàòû âðåìåíè íà ïîäãîòîâêó îäíîé
ñìåñè ñîñòàâëÿþò 3-4 ÷àñà. Ìàññîâóþ äîëþ îï-
ðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà â ïîëó÷åííîé ÀÑ ðàñ-
ñ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå: ÑÀÑ i=(ÐÑÎ,1*ÑÑÎ,1 i+ÐÑÎ,2

i*ÑÑÎ,2)/ÐÀÑ, ãäå ÑÀÑ i – ìàññîâàÿ äîëÿ i-ãî êîì-
ïîíåíòà â ïîëó÷åííîé àòòåñòîâàííîé ñìåñè, %;
ÐÑÎ, 1, ÐÑÎ, 2 – ìàññà íàâåñêè ÃÑÎ 4233-88  è ÃÑÎ
430-80Ï ñîîòâåòñòâåííî, ìã; ÑÑÎ,1 i, ÑÑÎ,2 i – ìàñ-
ñîâàÿ äîëÿ i-ãî êîìïîíåíòà â äóíèòå ÃÑÎ 4233-
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88  è õðîìèòå ÃÑÎ 430-80Ï ñîîòâåòñòâåííî, %;
ÐÀÑ – ìàññà àòòåñòîâàííîé ñìåñè, ìã.

Ïðè èçãîòîâëåíèè òàáëåòîê-èçëó÷àòåëåé
äëÿ ðåíòãåíîôëóîðåñöåíòíîãî àíàëèçà (ÐÔÀ) â
ïîðîøîê, íàõîäÿùèéñÿ â ñòóïêå, äîáàâëÿëè
ýòèëîâûé ñïèðò è ñâÿçóþùåå âåùåñòâî – 1 ñì3

5 % ðàñòâîðà ïîëèâèíèëîâîãî ñïèðòà. Òàáëåò-
êè ÀÑ õðîìèòîâ ïðåññîâàëè, íà÷èíàÿ ñî ñìåñè
ñ íàèìåíüøèì ñîäåðæàíèåì îêèñè õðîìà.

Ðåçóëüòàòû
Òàêèì îáðàçîì, ïðèãîòîâëåí êîìïëåêò

îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ èç âîñüìè òàáëåòîê – èç-
ëó÷àòåëåé ÀÑ-CR-9 (8, 7, 6, 5, 1/1, 4, 3), â êîòî-
ðûõ, íàïðèìåð, ñîäåðæàíèå Cr2O3 èçìåíÿåòñÿ
îò 1,59 % äî 40,23 %, ÷òî ïîçâîëÿåò ìåòðîëî-
ãè÷åñêè îáåñïå÷èòü âåñü äèàïàçîí îïðåäåëå-
íèÿ, èìåÿ â êàæäîì èíòåðâàëå íå ìåíåå äâóõ
îáðàçöîâ. Îòíîñèòåëüíóþ ïîãðåøíîñòü àòòåñ-
òîâàííîãî çíà÷åíèÿ ÀÑ ïðè äîâåðèòåëüíîé âå-
ðîÿòíîñòè 0,95 ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå

ãäå dÌ – îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü îò èñõîä-
íûõ ìàòåðèàëîâ, %; dÏ – îòíîñèòåëüíàÿ ïî-
ãðåøíîñòü ïðîöåäóðû ïðèãîòîâëåíèÿ, %; dÍ –
õàðàêòåðèñòèêà îäíîðîäíîñòè ìàòåðèàëà â îò-
íîñèòåëüíîé ôîðìå (ðàññ÷èòûâàåòñÿ â ñîîò-
âåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 8.531-2002). Àòòåñòîâàííûå
ñìåñè ñîîòâåòñòâóþò ïðåäúÿâëÿåìûì òðåáî-
âàíèÿì ïî îäíîðîäíîñòè è ïîãðåøíîñòè ïðèãî-
òîâëåíèÿ.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíà òèïè÷íàÿ ãðàäó-
èðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü äëÿ îïðåäåëåíèÿ îêè-
ñè õðîìà â ðÿäó ãèïåðáàçèòû-õðîìèòû íà ìíî-
ãîêàíàëüíîì ñïåêòðîìåòðå ÑÐÌ-18.

Áîëåå ñëîæíà è íå ñòîëü îäíîçíà÷íà ïðè
ÐÔÀ õðîìèòîâ ñâÿçü ñîäåðæàíèå – èíòåíñèâ-
íîñòü àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè æåëåçà, ïîñêîëüêó
îíà çàâèñèò è îò êîëè÷åñòâà õðîìà â îáðàçöàõ:
êàëèáðîâî÷íîå óðàâíåíèå èìååò âèä CFeîáù=
a0+a1*IFe+b*IFe*ICr, ãäå CFeîáù – ñîäåðæàíèå â
îáðàçöå îáùåãî æåëåçà â âèäå Fe2O3, IFe è ICr
– îòíîñèòåëüíûå èíòåíñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ
ëèíèé æåëåçà è õðîìà, a0, a1, b – êàëèáðîâî÷-
íûå êîýôôèöèåíòû CR-ïðîäóêòà.
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Âûâîäû
Ïðèãîòîâëåííûå íàìè èç ãîñóäàðñòâåí-

íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà õðîìèòîâîé
ðóäû è äóíèòà ñìåñè õðîìèòîâ äëÿ ãðàäóèðîâ-
êè ðåíòãåíîâñêîãî ìíîãîêàíàëüíîãî ñïåêòðî-
ìåòðà ðàñøèðÿþò êðóã àíàëèçèðóåìûõ îáúåê-
òîâ è îáåñïå÷èâàþò ïðàâèëüíîñòü îïðåäåëåíèé.
Ìåòîäèêà âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé íà ÑÐÌ-18
àòòåñòîâàíà ÔÃÓÏ «Óðàëüñêèé íàó÷íî-èññëå-
äîâàòåëüñêèé èíñòèòóò ìåòðîëîãèè» (ÌÂÈ
223.13.09.120/2007).
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Ðèñ. 1. Ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü äëÿ
îïðåäåëåíèÿ îêèñè õðîìà íà ñïåêòðîìåòðå
ÑÐÌ-18.

1 – õèìè÷åñêè ïðîàíàëèçèðîâàííûå ïðîáû
(àðõèâ ÈÃÃ ÓðÎ ÐÀÍ è ðåçóëüòàòû Êîìïëåêñíîé ëà-
áîðàòîðèè ÎÀÎ “×åëÿáèíñê-ãåîñúåìêà”), 2 – àòòåñ-
òîâàííûå ñìåñè.
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