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Îò ñîñòàâèòåëåé

Ïðè èçó÷åíèè ñïåöèàëüíîãî êóðñà «Îïòè÷åñêèå ìåòîäû àíàëè-
çà» ñòóäåíòû îñâàèâàþò íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûå ìåòîäû êà÷å-
ñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåííîãî ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà,
ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà. Â íàñòîÿùèõ ìåòîäè÷åñêèõ óêà-
çàíèÿõ îïèñàíû ëàáîðàòîðíûå ðàáîòû, âûïîëíåíèå êîòîðûõ ïîçâî-
ëÿåò ñòóäåíòàì ïîëó÷èòü îïðåäåëåííûå íàâûêè â ïðîâåäåíèè òî÷íîãî
àíàëèòè÷åñêîãî ýêñïåðèìåíòà è îáðàáîòêå ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàí-
íûõ. Â ðóêîâîäñòâå îïèñàíà íåîáõîäèìàÿ àïïàðàòóðà, èñïîëüçóåìàÿ
ïðè ðàçëè÷íûõ èçìåðåíèÿõ, ïðàâèëà åå ýêñïëóàòàöèè è ïîðÿäîê èç-
ìåðåíèé. Îïèñàíèþ ëàáîðàòîðíûõ ìåòîäèê ïðåäøåñòâóåò êðàòêîå
èçëîæåíèå òåîðåòè÷åñêèõ îñíîâ ìåòîäà, îáëåã÷àþùåå âûïîëíåíèå
êîíêðåòíûõ àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷. Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ðàçäåëåíû
íà äâå ÷àñòè: ñïåêòðàëüíûé àíàëèç è ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèé àíàëèç.

Âûïîëíÿÿ ïðàêòè÷åñêèå ðàáîòû, ñòóäåíò äîëæåí ñîáëþäàòü ñëå-
äóþùèå ïðàâèëà:

1. Îçíàêîìèòüñÿ ñ èíñòðóêöèåé ïî òåõíèêå áåçîïàñíîñòè ïðè ðà-
áîòå â ëàáîðàòîðèè.

2. Îçíàêîìèòüñÿ ñ îïèñàíèåì êîíêðåòíîé ðàáîòû, óÿñíèòü öåëü
ðàáîòû è ìåòîäèêó åå âûïîëíåíèÿ.

3. Îçíàêîìèòüñÿ ñ îïèñàíèåì ïðèáîðà, íà êîòîðîì âûïîëíÿåòñÿ
ðàáîòà, è ìåòîäèêîé èçìåðåíèé íà íåì.

4. Ïðèãîòîâèòü â ñòðîãîì ñîîòâåòñòâèè ñ ìåòîäèêîé íåîáõîäèìûå
ïðèáîðû, ìàòåðèàëû, ðåàêòèâû è ïîñóäó.

5. Ïîëó÷èòü ó ïðåïîäàâàòåëÿ èëè äåæóðíîãî ëàáîðàíòà ðàçðåøå-
íèå íà âêëþ÷åíèå ïðèáîðà.

6. Ïîëó÷èòü ó ïðåïîäàâàòåëÿ èëè äåæóðíîãî ëàáîðàíòà êîíò-
ðîëüíóþ çàäà÷ó è íåîáõîäèìûå ìàòåðèàëû.

7. Ïî îêîí÷àíèè ðàáîòû âûêëþ÷èòü ïðèáîð, ïðèâåñòè â ïîðÿäîê
è ñäàòü ðàáî÷åå ìåñòî ëàáîðàíòó.

8. Îôîðìèòü è ñäàòü ïðåïîäàâàòåëþ îò÷åò î ïðîäåëàííîé ðàáîòå.

Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ïîäãîòîâëåíû
êàôåäðîé àíàëèòè÷åñêîé õèìèè

Ñîñòàâèòåëü Å. Ñ. Áóÿíîâà

Óòâåðæäåíî ó÷åáíî-ìåòîäè÷åñêîé
êîìèññèåé õèìè÷åñêîãî ôàêóëüòåòà

6 äåêàáðÿ 2004 ã.
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Ýìèññèîííûì, èëè àòîìíûì, ñïåêòðàëüíûì àíàëèçîì íàçûâà-
þò ìåòîä èññëåäîâàíèÿ ýëåìåíòíîãî (êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåí-
íîãî) ñîñòàâà âåùåñòâà ïî ñïåêòðó èçëó÷åíèÿ åãî àòîìîâ.

Ñïåêòðû èçëó÷åíèÿ àòîìîâ íàáëþäàþò íà ñïåöèàëüíûõ îïòè-
÷åñêèõ ïðèáîðàõ, ïîìåùàÿ èññëåäóåìûå ïðîáû â òàêèå èñòî÷íèêè
ýíåðãèè, êàê ãàçîâîå ïëàìÿ, ýëåêòðè÷åñêàÿ äóãà ïîñòîÿííîãî èëè
ïåðåìåííîãî òîêà, âûñîêîâîëüòíàÿ èñêðà è ò. ï. Ïðè ýòîì ïðîèñ-
õîäèò èñïàðåíèå è äèññîöèàöèÿ èññëåäóåìûõ âåùåñòâ íà àòîìû
è èîíû, êîòîðûå âîçáóæäàþòñÿ è äàþò ñïåêòðû èñïóñêàíèÿ (ýìèñ-
ñèîííûé ñïåêòð). Èñïóñêàíèå ñâåòà àòîìàìè ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò
èçìåíåíèÿ èõ ýíåðãèè. Â íåâîçáóæäåííîì, ò. å. íîðìàëüíîì ñîñòî-
ÿíèè àòîìû îáëàäàþò ìèíèìàëüíîé ýíåðãèåé Å0. Ïðè ïîäâåäåíèè
ýíåðãèè, íàïðèìåð, ïðè ñòîëêíîâåíèè ñ áûñòðîëåòÿùèìè ýëåê-
òðîíàìè, ýíåðãèÿ êîòîðûõ äîñòàòî÷íà äëÿ âîçáóæäåíèÿ, àòîìû
âîçáóæäàþòñÿ, ò. å. ïåðåõîäÿò íà áîëåå âûñîêèé ýíåðãåòè÷åñêèé
óðîâåíü.

×åðåç î÷åíü êîðîòêîå âðåìÿ (~10�8 ñ) àòîì ñàìîïðîèçâîëüíî
âîçâðàùàåòñÿ â íîðìàëüíîå èëè êàêîå-òî áîëåå íèçêîå âîçáóæäåí-
íîå ñîñòîÿíèå. Îñâîáîæäàþùàÿñÿ ïðè ýòîì ýíåðãèÿ ∆Å èçëó÷àåò-
ñÿ â âèäå ñâåòîâîãî êâàíòà:

∆Å = h · ν, (1)
ãäå h � ïîñòîÿííàÿ Ïëàíêà.

×àñòîòà èçëó÷åíèÿ (ν, ñ�1) áóäåò îïðåäåëÿòüñÿ ñîîòíîøåíèåì
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E AAAA −=−=∆=ν ** , (2)

ãäå ÅÀ* è ÅÀ � ýíåðãèÿ àòîìà â âîçáóæäåííîì è íîðìàëüíîì ñîñòî-
ÿíèÿõ. Èëè, õàðàêòåðèçóÿ èçëó÷åíèå âîëíîâûì ÷èñëîì (ν, ñì�1):
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ãäå ñ � ñêîðîñòü ñâåòà. Ñîâîêóïíîñòü èçëó÷àåìûõ ÷àñòîò ñâÿçàíà
ñ ýíåðãåòè÷åñêèìè ñîñòîÿíèÿìè àòîìà.

ÊÐÀÒÊÀß ÒÅÎÐÈß Ñâåò, èçëó÷àåìûé àòîìàìè, ïðè ïîìîùè ñïåêòðàëüíîãî ïðèáîðà
ðàçëàãàåòñÿ â ýìèññèîííûé ñïåêòð, ñîñòîÿùèé èç íàáîðà îòäåëü-
íûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé (ëèíåé÷àòûé ñïåêòð). Ïî õàðàêòåðíûì
ëèíèÿì â ñïåêòðå ìîæíî èäåíòèôèöèðîâàòü ýëåìåíòû, ñîäåðæà-
ùèåñÿ â àíàëèçèðóåìîì âåùåñòâå (êà÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé
àíàëèç), à ïî îòíîñèòåëüíûì èíòåíñèâíîñòÿì ñïåêòðàëüíûõ ëè-
íèé îïðåäåëÿòü êîíöåíòðàöèþ ýëåìåíòà â èññëåäóåìîì îáðàçöå
(êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç).

Îñíîâíûå óçëû ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ. Êàæäûé ñïåêòðàëü-
íûé ïðèáîð èìååò ñëåäóþùèå îñíîâíûå óçëû: èñòî÷íèê âîçáóæ-
äåíèÿ, äèñïåðãèðóþùèé ýëåìåíò, ðåãèñòðèðóþùåå óñòðîéñòâî.
Êðîìå ýòîãî, â ëþáîì ñïåêòðàëüíîì ïðèáîðå åñòü îïòè÷åñêàÿ ñè-
ñòåìà, ïðåäíàçíà÷åííàÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ïàðàëëåëüíîãî ïó÷êà ñâå-
òà, åãî ôîêóñèðîâêè, èçìåíåíèÿ õîäà ëó÷åé è ò. ä.

Èñòî÷íèêè âîçáóæäåíèÿ. Èñòî÷íèêè âîçáóæäåíèÿ ïåðåâîäÿò
ïðîáó èç êîíäåíñèðîâàííîé ôàçû â ïàðîîáðàçíóþ è âîçáóæäàþò
âåùåñòâî â ïàðîîáðàçíîé ôàçå. Â áîëüøèíñòâå èñòî÷íèêîâ âîç-
áóæäåíèÿ ýòè ôóíêöèè ñîâìåùàþòñÿ. Ïðè ñïåêòðàëüíîì àíàëèçå
ãàçîâ íåîáõîäèìîñòü â ïåðâîé îïåðàöèè îòïàäàåò. Âîçáóæäåíèå
àòîìîâ ïðîèñõîäèò ãëàâíûì îáðàçîì ïðè ñòîëêíîâåíèè ñ áûñòðî-
ëåòÿùèìè ÷àñòèöàìè, ÷àùå âñåãî ýëåêòðîíàìè.

Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ äîëæåí îáåñïå÷èâàòü íåîáõîäèìóþ
ÿðêîñòü ñïåêòðà è áûòü äîñòàòî÷íî ñòàáèëüíûì. Íàèáîëüøåå ïðè-
ìåíåíèå â êà÷åñòâå èñòî÷íèêîâ âîçáóæäåíèÿ ïîëó÷èëè ïëàìÿ, ýëåê-
òðè÷åñêàÿ äóãà è èñêðà.

Ïëàìÿ äàåò äîñòàòî÷íî ÿðêèé è ñòàáèëüíûé ñïåêòð. Âîçáóæ-
äåíèå ñïåêòðîâ â ïëàìåíè íîñèò â îñíîâíîì òåðìè÷åñêèé õàðàê-
òåð. Â ïëàìåíè îáû÷íîé ãàçîâîé ãîðåëêè òåìïåðàòóðà ñîñòàâëÿåò
1200 K. Ñìåñü àöåòèëåíà ñ âîçäóõîì äàåò 2500 K, àöåòèëåíà ñ êèñ-
ëîðîäîì � îêîëî 3300 K. Ñ ïîìîùüþ ïëàìåííûõ èñòî÷íèêîâ îïðå-
äåëÿþò 20�25 ýëåìåíòîâ (Mg, Cu, Mn, Tl, ùåëî÷íûå, ùåëî÷íîçå-
ìåëüíûå ìåòàëëû è ò. ä.). Íåêîòîðàÿ îãðàíè÷åííîñòü ïëàìåíè êàê
èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ íåðåäêî ñòàíîâèòñÿ åãî äîñòîèíñòâîì, òàê
êàê â ïëàìåíè íå âîçáóæäàþòñÿ òàê íàçûâàåìûå òðóäíîâîçáóäè-
ìûå ýëåìåíòû è îáùàÿ êàðòèíà ñïåêòðà ïðîùå, ÷åì ïðè âîçáóæ-
äåíèè â äóãå èëè èñêðå.
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Ýëåêòðè÷åñêàÿ äóãà ïîñòîÿííîãî òîêà � ýòî ðàçðÿä ïðè ñðàâ-
íèòåëüíî áîëüøîé ñèëå òîêà (5�7 À) è íåáîëüøîì íàïðÿæåíèè
(50�80 Â). Ðàçðÿä ïðîïóñêàþò ìåæäó ýëåêòðîäàìè èç àíàëèçèðóå-
ìîãî îáðàçöà èëè ìåæäó îáðàçöîì è ýëåêòðîäîì, íå ñîäåðæàùèì
îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ. Òåìïåðàòóðà äóãè ñîñòàâëÿåò 5000�
7000 K, ÷òî îáåñïå÷èâàåò âîçáóæäåíèå áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ.
Øèðîêî ïðèìåíÿåòñÿ òàêæå äóãà ïåðåìåííîãî òîêà, îñíîâíûå õà-
ðàêòåðèñòèêè êîòîðîé ïîäîáíû. Ñðàâíèòåëüíî ìàëàÿ âîñïðîèçâî-
äèìîñòü óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ â äóãå îãðàíè÷èâàåò ïðèìåíåíèå
äóãîâûõ ñïåêòðîâ â îñíîâíîì êà÷åñòâåííûì èëè ïîëóêîëè÷åñòâåí-
íûì àíàëèçîì. Ñóùåñòâåííûì íåäîñòàòêîì äóãè ÿâëÿåòñÿ òàêæå
çíà÷èòåëüíîå ðàçðóøåíèå àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà.

Â ïëàçìå èñêðîâîãî ðàçðÿäà ðàçâèâàåòñÿ òåìïåðàòóðà 7000�
10 000 K è ïðîèñõîäèò âîçáóæäåíèå ïðàêòè÷åñêè âñåõ ýëåìåíòîâ.
Â ñëó÷àå íåîáõîäèìîñòè òåìïåðàòóðà èñêðû ìîæåò áûòü ïîâûøå-
íà äî 12 000 K è âûøå. Îñíîâíûå äîñòîèíñòâà èñêðû ñîñòàâëÿþò
âûñîêàÿ ñòàáèëüíîñòü óñëîâèé ðàçðÿäà è, ñëåäîâàòåëüíî, ñòàáèëü-
íîñòü óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ, ñòîëü íåîáõîäèìàÿ â êîëè÷åñòâåííîì
àíàëèçå. Ðàáîòà ñ èñêðîé ïðàêòè÷åñêè íå âûçûâàåò ðàçðóøåíèÿ
îáðàçöà, ÷òî âûãîäíî îòëè÷àåò èñêðó îò äóãè.

Äèñïåðãèðóþùèé ýëåìåíò. Äèñïåðãèðóþùèé ýëåìåíò ðàçëàãà-
åò èçëó÷åíèå â ñïåêòð. Ýòî íàèáîëåå âàæíàÿ ÷àñòü ñïåêòðàëüíîãî
ïðèáîðà, â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè îïðåäåëÿþùàÿ åãî àíàëèòè÷åñ-
êèå âîçìîæíîñòè. Â êà÷åñòâå äèñïåðãèðóþùåãî ýëåìåíòà èñïîëü-
çóþòñÿ ïðèçìû, äèôðàêöèîííûå ðåøåòêè è èíòåðôåðåíöèîííûå
óñòðîéñòâà. Íàèáîëüøåå ðàñïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èëè ïðèçìåííûå
è äèôðàêöèîííûå ñïåêòðàëüíûå ïðèáîðû.

Ïðèçìû èçãîòîâëÿþò èç ñòåêëà èëè êâàðöà, òàê êàê ýòè ìàòåðèà-
ëû äîñòàòî÷íî ïðîçðà÷íû â øèðîêîé îáëàñòè äëèí âîëí. Ñòåêëÿí-
íûå ïðèçìû äåøåâëå êâàðöåâûõ è èìåþò áîëåå âûñîêóþ óãëîâóþ
äèñïåðñèþ, ïîýòîìó äëÿ ðàáîòû â âèäèìîì è áëèæíåì èíôðàêðàñ-
íîì ó÷àñòêàõ ñïåêòðà îáû÷íî ïðèìåíÿþò ñòåêëÿííûå ïðèçìû. Äëÿ
èññëåäîâàíèÿ óëüòðàôèîëåòîâîé îáëàñòè ñïåêòðà ïðèìåíÿåòñÿ
êâàðö.

Äèôðàêöèîííûå ðåøåòêè â êà÷åñòâå äèñïåðãèðóþùåãî ýëåìåí-
òà èìåþò ñóùåñòâåííûå äîñòîèíñòâà. Äèñïåðñèÿ ñâåòà â äèôðàê-
öèîííîé ðåøåòêå íå çàâèñèò îò äëèíû âîëíû. Ðàçðåøàþùàÿ ñïî-

ñîáíîñòü ðåøåòêè â äëèííîâîëíîâîé îáëàñòè çíà÷èòåëüíî âûøå,
÷åì ó ïðèçìû. Ñïåêòðàëüíûé èíòåðâàë, äîñòóïíûé äëÿ èññëåäî-
âàíèÿ, äîñòàòî÷íî øèðîê (îò 200 äî 1000 íì).

Ðåãèñòðèðóþøèå óñòðîéñòâà (ïðèåìíèêè ñâåòà). Â êà÷åñòâå
ïðèåìíèêîâ ñâåòà èñïîëüçóþò ãëàç, ôîòîïëàñòèíêè è ôîòîýëå-
ìåíòû.

×åëîâå÷åñêèé ãëàç. Âîçìîæíîñòè ãëàçà êàê èçìåðèòåëüíîãî ïðè-
áîðà âåñüìà îãðàíè÷åíû, òàê êàê ãëàç ÷óâñòâèòåëåí ê ñâåòó â îá-
ëàñòè ñïåêòðà ïðèìåðíî îò 400 äî 700 íì. Ðàçíîñòü èëè îòíîøåíèå
ñâåòîâûõ ïîòîêîâ ãëàç îöåíèâàåò î÷åíü ïðèáëèæåííî. Ñ äîñòàòî÷-
íîé òî÷íîñòüþ îí óñòàíàâëèâàåò ëèøü ðàâåíñòâî èíòåíñèâíîñòåé
ñâåòîâûõ ïîòîêîâ îäíîãî öâåòà. Íà ýòîì ñâîéñòâå ãëàçà îñíîâàíû
âñå ïðèåìû âèçóàëüíîé ôîòîìåòðèè.

Ôîòîïëàñòèíêà. Äåéñòâèå ñâåòà íà ôîòîïëàñòèíêó õàðàêòå-
ðèçóåòñÿ ýêñïîçèöèåé, èëè êîëè÷åñòâîì îñâåùåíèÿ, H, êîòîðîå ïðè-
áëèæåííî îïðåäåëÿåòñÿ ôîðìóëîé

H = E · t p, (4)

ãäå E � îñâåùåííîñòü; t � âðåìÿ îñâåùåíèÿ; p � ïîñòîÿííàÿ Øâàðö-
øèëüäà, ïðèíèìàþùàÿ çíà÷åíèÿ îò 0,7 äî 0,95. Ïîä äåéñòâèåì
ñâåòà íà ôîòîïëàñòèíêå îáðàçóåòñÿ ñêðûòîå èçîáðàæåíèå, êîòîðîå
ïðîÿâëÿþò, à çàòåì çàêðåïëÿþò (ôèêñèðóþò).

Ìåðîé ôîòîãðàôè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ ñâåòà íà ôîòîýìóëüñèþ
ñëóæèò âåëè÷èíà ïî÷åðíåíèÿ, êîòîðàÿ îïðåäåëÿåòñÿ ñëåäóþùèì
îáðàçîì. Ïóñòü íà ïðîÿâëåííóþ è çàêðåïëåííóþ ïëàñòèíêó ïàäà-
åò ñâåò èíòåíñèâíîñòüþ I0. Åñëè I è I0 � èíòåíñèâíîñòü ñâåòà, ïðî-
øåäøåãî ñîîòâåòñòâåííî ÷åðåç çàòåìíåííûé, çàñâå÷åííûé ó÷àñ-
òîê ôîòîïëàñòèíêè è ÷åðåç íåçàñâå÷åííûé, òî ïî÷åðíåíèå S ðàâíî:

I

I
S 0lg= . (5)

Çàâèñèìîñòü ïî÷åðíåíèÿ îò êîëè÷åñòâà îñâåùåíèÿ èçîáðàæà-
åòñÿ õàðàêòåðèñòè÷åñêîé êðèâîé ôîòîïëàñòèíêè (ðèñ. 1).

Ó÷àñòîê ÀÂ íàçûâàåòñÿ îáëàñòüþ íåäîäåðæåê, ó÷àñòîê ÑD �
îáëàñòüþ ïåðåäåðæåê. Íà ó÷àñòêå ÂÑ, íàçûâàåìîì îáëàñòüþ íîðìàëü-
íûõ ïî÷åðíåíèé, âåëè÷èíà ïî÷åðíåíèÿ ëèíåéíî çàâèñèò îò ëîãà-
ðèôìà ýêñïîçèöèè.
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ëàñòÿõ ïðèìåíÿþòñÿ òàê íàçûâàåìûå ñåíñèáèëèçèðîâàííûå ïëàñ-
òèíêè.

Ê îñíîâíûì äîñòîèíñòâàì ôîòîïëàñòèíîê êàê ïðèåìíèêîâ èç-
ëó÷åíèÿ îòíîñÿò èõ äîñòàòî÷íî øèðîêèé ñïåêòðàëüíûé èíòåðâàë,
äîêóìåíòàëüíîñòü àíàëèçà è âîçìîæíîñòü ïðîâåðèòü ñîäåðæàíèå
ðàçëè÷íûõ ýëåìåíòîâ â ïðîáå äàæå ñïóñòÿ äëèòåëüíîå âðåìÿ ïîñ-
ëå ñíÿòèÿ ñïåêòðîâ, âêëþ÷àÿ òå ýëåìåíòû, êîòîðûå ðàíåå íå îïðå-
äåëÿëèñü.

Îäíèì èç îñíîâíûõ íåäîñòàòêîâ ôîòîïëàñòèíîê ÿâëÿåòñÿ íå-
ðàâíîìåðíîñòü èõ ýìóëüñèè, ïðåäñòàâëÿþùàÿ äîïîëíèòåëüíûé
èñòî÷íèê ïîãðåøíîñòè àíàëèçà.

Êîíñòðóêöèÿ ñóùåñòâóþùèõ ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ ìîæåò
áûòü âåñüìà ðàçíîîáðàçíîé. Ñóùåñòâóþùèå ïðèáîðû ðàçëè÷àþò-
ñÿ ïî òèïó äèñïåðãèðóþùåãî ýëåìåíòà, ñïîñîáó ðåãèñòðàöèè ñïåê-
òðà è ïð.

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûì â íàñòîÿùåå âðåìÿ ÿâëÿåòñÿ
êâàðöåâûé ñïåêòðîãðàô ÈÑÏ-30 è åãî ïðåäøåñòâåííèê ÈÑÏ-28.
Èç ïðèáîðîâ ñ äèôðàêöèîííûìè ðåøåòêàìè íàèáîëåå ðàñïðîñòðà-
íåíû ñïåêòðîãðàôû òèïà ÄÔÑ-8 è ÄÔÑ-13.

Êà÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç. Îñíîâîé êà÷åñòâåííîãî
ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ ñâîéñòâî àòîìîâ êàæäîãî õèìè-
÷åñêîãî ýëåìåíòà èçëó÷àòü õàðàêòåðíûé ëèíåé÷àòûé ñïåêòð. Çàäà-
÷à êà÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñâîäèòñÿ ê îòûñêàíèþ ëè-
íèé îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â ñïåêòðå ïðîáû. Îäíàêî îáùåå ÷èñëî
ëèíèé â ñïåêòðå ìíîãèõ ýëåìåíòîâ î÷åíü âåëèêî è äîñòèãàåò íåñêîëü-
êèõ ñîòåí è òûñÿ÷ (íàïðèìåð, ó óðàíà èçâåñòíî ñâûøå 5000 ëèíèé).
Íåò íåîáõîäèìîñòè îïðåäåëÿòü äëèíû âîëí âñåõ ñïåêòðàëüíûõ ëè-
íèé â ñïåêòðå ïðîáû. Äëÿ öåëåé êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà íåîáõîäè-
ìî óñòàíîâèòü íàëè÷èå èëè îòñóòñòâèå â ñïåêòðå òàê íàçûâàåìûõ
àíàëèòè÷åñêèõ èëè ïîñëåäíèõ ëèíèé.

Ïðè óìåíüøåíèè ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòà â ïðîáå èíòåíñèâíîñòü
ëèíèé ýòîãî ýëåìåíòà â ñïåêòðå ïðîáû áóäåò óìåíüøàòüñÿ, íåêî-
òîðûå ëèíèè èñ÷åçíóò è ÷èñëî ëèíèé óìåíüøèòñÿ. Ïðè êàêîé-òî
î÷åíü ìàëîé êîíöåíòðàöèè îñòàíåòñÿ âñåãî íåñêîëüêî ëèíèé, êî-
òîðûå èñ÷åçàþò ïîñëåäíèìè. Ýòî è åñòü ïîñëåäíèå ëèíèè, ïî êî-
òîðûì îáû÷íî ïðîâîäèòñÿ êà÷åñòâåííûé àíàëèç. Ïîñëåäíèå ëè-
íèè õîðîøî èçó÷åíû, èõ äëèíû âîëí è èíòåíñèâíîñòè ìîæíî íàéòè

Èç ãåîìåòðè÷åñêèõ ñîîáðàæåíèé ìîæíî çàïèñàòü:

γ=
−

==α
iHH

S

EF

CF

lglg
lg , (6)

ãäå γ � êîýôôèöèåíò êîíòðàñòíîñòè; Hi � èíåðöèÿ ôîòîýìóëüñèè.
Â ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè èñïîëüçóþò êîíòðàñòíûå ôîòîïëà-
ñòèíêè, òàê êàê ÷åì âûøå êîýôôèöèåíò êîíòðàñòíîñòè γ, òåì áîëü-
øåå ïî÷åðíåíèå áóäåò âûçûâàòü îäíî è òî æå êîëè÷åñòâî îñâå-
ùåíèÿ.

Äëÿ ïðÿìîëèíåéíîãî ó÷àñòêà õàðàêòåðèñòè÷åñêîé êðèâîé â ñî-
îòâåòñòâèè ñ óðàâíåíèåì (6) ïîëó÷àåì:

S = γ · lg H � γ · lg Hi. (7)

Òàê êàê γ è Hi äëÿ äàííîé ïëàñòèíêè ïîñòîÿííû, òî

S = γ · lg H � i, (8)
ãäå i = γ · lg Hi.

Ïîäñòàíîâêà â (8) çíà÷åíèÿ H èç (4) äàåò

S = γ · lg E · t p � i. (9)

Ýòî îñíîâíîå óðàâíåíèå ôîòîïëàñòèíêè.
Îáû÷íûå ôîòîïëàñòèíêè òèïà ÑÏ-1 è ÑÏ-2 èñïîëüçóþò â ñïåê-

òðàëüíîì äèàïàçîíå îò 230 äî 500 íì. Â äðóãèõ ñïåêòðàëüíûõ îá-

 

Ðèñ. 1. Õàðàêòåðèñòè÷åñêàÿ êðèâàÿ ôîòîýìóëüñèè

S

S0

A

B

C
D

E

lg Hi

α

F lg H
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â ñïåöèàëüíûõ òàáëèöàõ è àòëàñàõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé. Â òàáëè-
öàõ èõ ÷àñòî îòìå÷àþò èíäåêñàìè U1, U2 è ò. ä. èëè V1, V2 è ò. ä.
Èíäåêñ U1 ïîêàçûâàåò, ÷òî ïðè âîçáóæäåíèè ñïåêòðà â äóãå ýòà
ëèíèÿ èñ÷åçàåò ïîñëåäíåé, ëèíèÿ ñ èíäåêñîì U2 èñ÷åçàåò ïðåä-
ïîñëåäíåé è ò. ä. Èíäåêñû V1, V2 îòíîñÿòñÿ ê ýòîé æå ïîñëåäîâà-
òåëüíîñòè èñ÷åçíîâåíèÿ ëèíèé â èñêðîâîì ñïåêòðå.

Ðàñøèôðîâûâàþò ñïåêòðû è îïðåäåëÿþò äëèíó âîëíû ñïåêò-
ðàëüíûõ ëèíèé ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîâ ñðàâíåíèÿ, ÷àùå âñåãî ñïåê-
òðà æåëåçà, èìåþùåãî õàðàêòåðíûå ãðóïïû ëèíèé â ðàçëè÷íûõ
îáëàñòÿõ äëèí âîëí. Ñïåêòð àíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà îáû÷íî
ôîòîãðàôèðóþò âñòûê ñî ñïåêòðîì æåëåçà.

Ïðè ïðîâåäåíèè êà÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ÷àñòî
ïîëüçóþòñÿ ñïåöèàëüíûìè ïëàíøåòàìè, íà êîòîðûõ íàíåñåíû ó÷à-
ñòêè ñïåêòðà æåëåçà è àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ýëåìåíòîâ ñ óêàçàíè-
åì äëèí âîëí. Ñîâìåùàÿ èçîáðàæåíèå ñïåêòðà ïðîáû, ïîëó÷åííîå
ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîïðîåêòîðà, ñ ëèíèÿìè ïëàíøåòà, ìîæíî áûñò-
ðî ïîëó÷èòü ïðåäâàðèòåëüíóþ èíôîðìàöèþ î êà÷åñòâåííîì ñîñòà-
âå îáðàçöà. Îäíàêî îïðåäåëåíèÿ äëèíû âîëíû èëè ñîâìåùåíèÿ
íà ïëàíøåòå åùå íåäîñòàòî÷íî, ÷òîáû ñäåëàòü îäíîçíà÷íûé âû-
âîä î ïðèíàäëåæíîñòè äàííîé ëèíèè êàêîìó-ëèáî ýëåìåíòó, � íå-
îáõîäèìî äîïîëíèòåëüíîå èññëåäîâàíèå ïî èäåíòèôèêàöèè ñïåê-
òðàëüíîé ëèíèè.

Åñëè îòñóòñòâèå ïîñëåäíåé ëèíèè îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà
â ñïåêòðå ãàðàíòèðóåò îòñóòñòâèå äðóãèõ ëèíèé ýòîãî ýëåìåíòà,
òî íàëè÷èå ëèíèè ñ äëèíîé âîëíû, õàðàêòåðíîé äëÿ ïîñëåäíåé ëè-
íèè êàêîãî-ëèáî ýëåìåíòà, åùå íå îçíà÷àåò, ÷òî ëèíèÿ äåéñòâè-
òåëüíî ïðèíàäëåæèò èìåííî ýòîìó ýëåìåíòó. Îñíîâíîé ïðè÷èíîé
îøèáîê ÿâëÿåòñÿ òàê íàçûâàåìîå íàëîæåíèå ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé,
ñâÿçàííîå ñ íåäîñòàòî÷íîé äèñïåðñèåé ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ.
Òàáëèöû ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ïîêàçûâàþò, ÷òî äëèíà âîëíû ïî-
ñëåäíåé ëèíèè ïî÷òè ëþáîãî ýëåìåíòà â ïðåäåëàõ ±0,5 Å ñîâïàäà-
åò ñ äëèíàìè âîëí ëèíèé ìíîãèõ äðóãèõ ýëåìåíòîâ. Ïðè ðàñøèô-
ðîâêå ÷àñòü ñïåêòðîâ ïî÷òè âñåãäà ìîæíî èñêëþ÷èòü, îñíîâûâàÿñü
íà äàííûõ î ïðîèñõîæäåíèè ïðîáû èëè èìåÿ â âèäó èíòåíñèâ-
íîñòü ëèíèè è óñëîâèÿ âîçáóæäåíèÿ. Îäíàêî è ïîñëå ýòîãî íåðåäêî
îñòàåòñÿ íåñêîëüêî ýëåìåíòîâ, êîòîðûì ýòó ëèíèþ ìîæíî ïðèïè-
ñàòü. Îêîí÷àòåëüíóþ èäåíòèôèêàöèþ ïðîèçâîäÿò, ïðîâåðÿÿ ïî-

ñëåäíèå ëèíèè âñåõ «ïîäîçðåâàåìûõ» ýëåìåíòîâ. Åñëè, íàïðèìåð,
ëèíèÿ ìîæåò ïðèíàäëåæàòü Cu èëè Cr, à ïîñëåäíåé ëèíèè Cr â ïðî-
áå íåò, òî ÿñíî, ÷òî àíàëèçèðóåìàÿ ëèíèÿ ïðèíàäëåæèò íå Cr. Äëÿ
ïîëó÷åíèÿ íàäåæíîãî ðåçóëüòàòà íåîáõîäèì êîíòðîëü ïî íåñêîëü-
êèì ëèíèÿì.

Íàïðèìåð, ðàññìîòðèì ïîñëåäíþþ ëèíèþ Ga I λ = 4172,06 Å.
Íà ïðîòÿæåíèè îäíîãî àíãñòðåìà â òó è äðóãóþ ñòîðîíó ýòó ëèíèþ
îêðóæàþò áîëåå ïÿòèäåñÿòè ëèíèé ðàçíîîáðàçíûõ ýëåìåíòîâ. Ïðè
îáû÷íî èñïîëüçóåìûõ ïðèáîðàõ ñî ñðåäíåé äèñïåðñèåé ïðàêòè-
÷åñêè íåâîçìîæíî îòëè÷èòü ýòó ëèíèþ ãàëëèÿ, íàïðèìåð, îò ëèíèé
Ti II 4171,90 Å; Mo 4171,90 Å; Fe I 4172,13 Å è ò. ä. Ñëåäîâàòåëü-
íî, íåîáõîäèìî ïðîâåñòè ïðîâåðêó ïîñëåäíèõ ëèíèé ìåøàþùèõ
ýëåìåíòîâ. Äîïóñòèì, ìû ïîëüçóåìñÿ ñïåêòðîãðàôîì ñ îáðàòíîé
ëèíåéíîé äèñïåðñèåé â îáëàñòè 4200 Å îêîëî 7 Å/ìì. Ïðè ýòîì
ëåãêî îòîæäåñòâèòü ëèíèþ ñ òî÷íîñòüþ äî 0,5 Å. Òîãäà äëÿ îïðå-
äåëåíèÿ ãàëëèÿ íàì íåîáõîäèìà ïðîâåðêà íà Ti, Tb, Os, Ir, Kr, La,
Pr, Ho, Yb, U, Ce, Fe, Dy, Mo, Cu, Cr, N, Sm, Zr è ðÿä äðóãèõ ýëå-
ìåíòîâ. Îäíàêî ìû ñðàçó ìîæåì îòáðîñèòü ëèíèè Kr, N, òàê êàê
îíè íå ïîÿâÿòñÿ ïðè âîçáóæäåíèè â äóãå. Åñëè äëÿ àíàëèçà âçÿò
îáðàçåö ãîðíîé ïîðîäû è â ïðîáå îòñóòñòâóþò ïîñëåäíèå ëèíèè
La, òî ìîæíî áûòü óâåðåííûì, ÷òî îòñóòñòâóþò ñëàáûå ëèíèè âñåõ
îñòàëüíûõ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ. Ïðîâåðêó Sb, Ti, Mo, Fe,
Cu, Cr, Zr ïðîèçâîäèì ïî ïîñëåäíèì ëèíèÿì ýòèõ ýëåìåíòîâ. Åñëè
îíè îòñóòñòâóþò, àíàëèç ìîæíî ñ÷èòàòü çàêîí÷åííûì. Íî åñëè ïî-
ñëåäíèå ëèíèè íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ âñå æå áóäóò îáíàðóæåíû (ñêî-
ðåå ýòî áóäóò Ti, Fe, Cu), òî íàäî ïîñìîòðåòü, ïðèñóòñòâóþò ëè
ëèíèè ìåøàþùèõ ýëåìåíòîâ áîëåå ÿðêèå, ÷åì òå, êîòîðûå íàêëà-
äûâàþòñÿ íà ëèíèþ 4172,06 Å, íàïðèìåð, Fe 4175,0; 4175,6; 4176,6;
4177,6; Cu II 4506,0 èëè 4556,0 è Ti 4163,7 Å. Åñëè îêàæåòñÿ, ÷òî
õîòÿ áû îäíà èç ïðîâåðÿåìûõ ëèíèé â ñïåêòðå åñòü, òî äëÿ ïðî-
âåðêè ãàëëèÿ íóæíî ïðèâëå÷ü äðóãóþ åãî ïîñëåäíþþ ëèíèþ
λ = 4033,0 Å, ïîäâåðãíóâ åå òàêîìó æå èññëåäîâàíèþ.

Ñïåêòðàëüíûì àíàëèçîì êà÷åñòâåííî ìîæíî îïðåäåëèòü áîëåå
80 ýëåìåíòîâ. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ êà÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî
àíàëèçà êîëåáëåòñÿ äëÿ ðàçíûõ ýëåìåíòîâ â î÷åíü øèðîêèõ ïðåäå-
ëàõ � îò 10�2 (Hg, Os, U è äð.) äî 10�5 % (Na, B, Bi è äð.). Ñëåäóåò
îòìåòèòü, ÷òî îòñóòñòâèå ëèíèè êàêîãî-ëèáî ýëåìåíòà â ñïåêòðå
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îçíà÷àåò ëèøü, ÷òî åãî êîíöåíòðàöèÿ â ïðîáå ìåíüøå ÷óâñòâèòåëü-
íîñòè äàííîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè, èëè, êàê ãîâîðÿò, ìåíüøå åãî
ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ. Â ñâÿçè ñ áîëüøîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ ñïåê-
òðàëüíîãî àíàëèçà íåðåäêî ïåðåîòêðûâàþò òå èëè èíûå ýëåìåíòû,
ïîïàâøèå â ïðîáó â ðåçóëüòàòå ñëó÷àéíûõ çàãðÿçíåíèé.

Ïðè ôîòîãðàôèðîâàíèè ñïåêòðà ïðîáû ñëåäóåò ïîìíèòü î ïî-
ñëåäîâàòåëüíîñòè ïîñòóïëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïëàçìó äóãè. ×òîáû
íå óïóñòèòü èñïàðåíèå òðóäíîëåòó÷èõ ýëåìåíòîâ, à òàêæå äëÿ ðàç-
äåëåíèÿ ëèíèé ëåãêî- è òðóäíîëåòó÷èõ ýëåìåíòîâ ñïåêòð ôîòîãðà-
ôèðóþò íåñêîëüêî ðàç (ïåðåäâèãàÿ ïëàñòèíêó) äî ïîëíîãî èñïàðå-
íèÿ ïðîáû.

Êîëè÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç. Êîëè÷åñòâåííûé
ñïåêòðàëüíûé àíàëèç îñíîâàí íà òîì, ÷òî èíòåíñèâíîñòü ñïåêò-
ðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ (I) çàâèñèò îò êîíöåíòðàöèè (C) â ïðîáå
ýòèõ ýëåìåíòîâ. Ñâÿçü ìåæäó ýòèìè âåëè÷èíàìè ìîæíî ïðåäñòà-
âèòü ýìïèðè÷åñêè íàéäåííûì âûðàæåíèåì (óðàâíåíèå Ëîìàêèíà �
Øàéáå)

I = a · C b, (10)

ãäå a � ïîñòîÿííàÿ âåëè÷èíà, çàâèñÿùàÿ îò óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ
è óñëîâèé èñïàðåíèÿ âåùåñòâà ýëåêòðîäîâ; b � êîýôôèöèåíò, ó÷è-
òûâàþùèé ðåàáñîðáöèþ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé è çàâèñÿùèé îò êîí-
öåíòðàöèè ýëåìåíòà â îáðàçöå; ïðè ìàëûõ êîíöåíòðàöèÿõ ýëåìåí-
òîâ è ñëàáûõ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèÿõ, äëÿ êîòîðûõ ñàìîïîãëîùåíèå
íå íàáëþäàåòñÿ, êîýôôèöèåíò b = 1, ïðè óâåëè÷åíèè êîíöåíòðà-
öèè ýòà âåëè÷èíà óìåíüøàåòñÿ è ñòàíîâèòñÿ ìåíåå 1.

Ëîãàðèôìèðóÿ óðàâíåíèå (10), ïîëó÷àåì ëèíåéíóþ çàâèñè-
ìîñòü:

lgI = lga + b · lgC. (11)

Èíòåíñèâíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé çàâèñèò íå òîëüêî îò ñî-
äåðæàíèÿ ýëåìåíòà â ïðîáå, íî è îò óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ è ïà-
ðîîáðàçîâàíèÿ. Ïîýòîìó êîëè÷åñòâåííûå îïðåäåëåíèÿ ïðîâîäÿò
ñ èñïîëüçîâàíèåì îòíîñèòåëüíûõ, à íå àáñîëþòíûõ èíòåíñèâíîñ-
òåé ëèíèé. Ïîä îòíîñèòåëüíîé èíòåíñèâíîñòüþ ëèíèè ïîíèìàþò
îòíîøåíèå åå èíòåíñèâíîñòè ê èíòåíñèâíîñòè äðóãîé ñïåêòðàëü-
íîé ëèíèè, íàçûâàåìîé ëèíèåé ñðàâíåíèÿ. Ëèíèþ ñðàâíåíèÿ âûáè-
ðàþò òàê, ÷òîáû îíà ïðèíàäëåæàëà ñïåêòðó ýëåìåíòà, ñîäåðæàíèå

êîòîðîãî â ïðîáàõ íå èçìåíÿåòñÿ. ×àñòî â êà÷åñòâå ýëåìåíòà ñðàâ-
íåíèÿ âûáèðàþò îñíîâíîé ýëåìåíò ïðîáû ëèáî êàêîé-íèáóäü äî-
ïîëíèòåëüíûé ýëåìåíò, ñïåöèàëüíî ââîäèìûé â îäíèõ è òåõ æå
êîëè÷åñòâàõ â êàæäóþ àíàëèçèðóåìóþ ïðîáó (âíóòðåííèé ñòàí-
äàðò) è â ýòàëîíû. Îòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêîé
ëèíèè è ëèíèè ñðàâíåíèÿ Ia/ Ic îñòàåòñÿ óñòîé÷èâûì ïðè èçìåíå-
íèè óñëîâèé âîçáóæäåíèÿ, âëèÿþùèõ íà èçìåíåíèå èíòåíñèâíîñòè
âñåãî ñïåêòðà. Îáå ñðàâíèâàåìûå ëèíèè äîëæíû áûòü îäèíàêîâîãî
ïðîèñõîæäåíèÿ (äóãîâûå èëè èñêðîâûå), ñ áëèçêèìè çíà÷åíèÿìè
ïîòåíöèàëîâ âîçáóæäåíèÿ è äëèí âîëí. Òàêèå ëèíèè íàçûâàþò ãî-
ìîëîãè÷åñêèìè ïàðàìè. Äëÿ êàæäîãî îïðåäåëÿåìîãî â îáðàçöå ýëå-
ìåíòà âûáèðàþò ñâîþ ãîìîëîãè÷åñêóþ ïàðó ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé.

Çàïèøåì óðàâíåíèå Ëîìàêèíà � Øàéáå äëÿ àíàëèòè÷åñêîé
ëèíèè è ëèíèè ñðàâíåíèÿ:

Ia = a′ · C b, Ic = a″ · C b
îñí

è âîçüìåì èõ îòíîøåíèå (ñ ó÷åòîì òîãî, ÷òî Ñîñí = const):

b
b

b

c

a Ca
Ca

Ca

I

I ⋅=
⋅′′
⋅′=

îñí

. (12)

Óðàâíåíèå (12) ïîêàçûâàåò, ÷òî îòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé
òàêæå ïðîïîðöèîíàëüíî êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòà â ïðîáå.

Â çàâèñèìîñòè îò ñïîñîáà ðåãèñòðàöèè ìåòîäû êîëè÷åñòâåí-
íîãî àíàëèçà ðàçäåëÿþòñÿ íà âèçóàëüíûå, ôîòîãðàôè÷åñêèå è ôî-
òîýëåêòðè÷åñêèå. Ðàññìîòðèì ôîòîãðàôè÷åñêèé ñïîñîá êàê íàè-
áîëåå äîñòóïíûé è óíèâåðñàëüíûé.

Ôîòîãðàôè÷åñêèå ìåòîäû êîëè÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî
àíàëèçà. Ïðè ðàññìîòðåíèè ñâîéñòâ ôîòîïëàñòèíîê áûëî óñòàíîâ-
ëåíî, ÷òî ïî÷åðíåíèå S ñâÿçàíî ñ îñâåùåííîñòüþ E óðàâíåíèåì (9).
Îñâåùåííîñòü ìîæíî ñ÷èòàòü ïðîïîðöèîíàëüíîé èíòåíñèâíîñòè
ñïåêòðàëüíîé ëèíèè, ò. å. E = k · I · t p. Ïîäñòàâëÿåì ýòî â (9):

S = γ · lgI + γ · lgk · t p � i. (13)

Ïðè ïîñòîÿííîé ýêñïîçèöèè ïîñëåäíèå äâà ÷ëåíà ïðàâîé ÷àñ-
òè ýòîãî óðàâíåíèÿ ïîñòîÿííû, ïîýòîìó

S = γ · lgI + γ · const. (14)
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Çàïèøåì óðàâíåíèå (14) äëÿ ïî÷åðíåíèÿ ëèíèè ïðèìåñè (àíà-
ëèòè÷åñêîé ëèíèè Sa) è ëèíèè îñíîâû (ëèíèè ñðàâíåíèÿ Sc):

Sa = γ · lgIa + γ · const,   Sc = γ · lgIa + γ · const (15)

è âû÷òåì îäíî èç äðóãîãî:

c

a
ca I

I
SSS lg⋅γ=∆=− . (16)

Ïðè ëîãàðèôìèðîâàíèè óðàâíåíèÿ (12) èìååì:

Cba
I

I

c

a lglglg ⋅+= . (17)

Îáúåäèíÿÿ (16) è (17), ïîëó÷àåì:

∆S = γ · lga + γ · b · lgC. (18)

Ýòî îñíîâíîå óðàâíåíèå ôîòîãðàôè÷åñêèõ ìåòîäîâ êîëè÷å-
ñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà. Óðàâíåíèå (18) � óðàâíåíèå ïðÿ-
ìîé ëèíèè, èëè ìàòåìàòè÷åñêîå âûðàæåíèå ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðà-
ôèêà â êîîðäèíàòàõ ∆S � lg C ñ óãëîâûì íàêëîíîì tg α = γ · b.

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûì ìåòîäîì êîëè÷åñòâåííîãî ñïåêò-
ðàëüíîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ ìåòîä òðåõ ýòàëîíîâ. Ñóùíîñòü åãî çà-
êëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. Íà îäíîé ïëàñòèíêå ôîòîãðàôèðóþòñÿ
ñïåêòðû àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà è òðåõ ýòàëîíîâ. Äëÿ àíàëèçà
ìàññîâûõ ïðîá (ñòàëè, ñïëàâû) ïðèìåíÿþòñÿ ñïåöèàëüíûå íàáîðû
ýòàëîíîâ (ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ). Ïî ðåçóëüòàòàì ôîòîìåòðèðî-
âàíèÿ ñïåêòðîâ ýòàëîíîâ è ïðîá ñòðîèòñÿ êàëèáðîâî÷íûé ãðàôèê.
Äëÿ ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè ñïåêòðû ýòàëîíîâ è îáðàçöà ôîòîãðà-
ôèðóþò íå ìåíåå òðåõ ðàç è áåðóò ñðåäíèå çíà÷åíèÿ ∆S.

Ïîëóêîëè÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç. Îáû÷íàÿ ïî-
ãðåøíîñòü ïîëóêîëè÷åñòâåííûõ ìåòîäîâ ñîñòàâëÿåò äåñÿòêè ïðî-
öåíòîâ. Îäíàêî ýòè ìåòîäû ïðîñòû è ýêñïðåññíû. Îöåíêè èíòåí-
ñèâíîñòè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé â ïîëóêîëè÷åñòâåííîì àíàëèçå
ïðîâîäÿò âèçóàëüíî, íàáëþäàÿ ñïåêòð íåïîñðåäñòâåííî â îêóëÿðå
ñòèëîñêîïà èëè íà ôîòîïëàñòèíêå.

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûì ïðèåìîì ïîëóêîëè÷åñòâåííîãî
àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ àíàëèç ïðè ïîìîùè ñòèëîñêîïà ñ äóãîâûì âîç-
áóæäåíèåì. Îïðåäåëåíèå ìàññîâîé äîëè ïðèìåñè ïðîèçâîäèòñÿ

ïóòåì âèçóàëüíîãî ñðàâíåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ëèíèè ïðèìåñè
è áëèçëåæàùèõ ëèíèé îñíîâû ñïëàâà èëè ìàòåðèàëà ýëåêòðîäà.
Íàïðèìåð, îïðåäåëåíèå æåëåçà â ñïëàâàõ íà àëþìèíèåâîé îñíîâå
âåäóò ñ ìåäíûì ïîñòîÿííûì ýëåêòðîäîì. Ïðè ýòîì ñðàâíèâàþò
èíòåíñèâíîñòè (I) ñëåäóþùèõ ëèíèé:

Åñëè, íàïðèìåð, èíòåíñèâíîñòè ëèíèè æåëåçà 1 è ëèíèè ìåäè 4
ðàâíû, ñîäåðæàíèå æåëåçà ñîñòàâëÿåò ïðèìåðíî 0,3 %. Òàê æå
ïîñòóïàþò ïðè îïðåäåëåíèè äðóãèõ êîìïîíåíòîâ ñïëàâîâ. Àíàëè-
òè÷åñêèå ïàðû ëèíèé, ñâÿçûâàþùèå îòíîñèòåëüíûå èíòåíñèâíîñ-
òè ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé è êîíöåíòðàöèþ ýëåìåíòîâ, ñîñòàâëÿþòñÿ
çàðàíåå è îáû÷íî ïðèëàãàþòñÿ ê ñòèëîñêîïó.

0,1

0,3

0,8

1,5

¹
ï/ï λ, íì Îöåíêà I Fe, %

1

2

3

4

Fe, 438,36

Fe, 440,48

Cu, 437,82

Cu, 441,56

I (1) < I (4)

I (1) = I (4)

I (1) = I (3)

I (2) = I (4)
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Ëàáîðàòîðíàÿ ðàáîòà 1

Ôîòîãðàôè÷åñêàÿ ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ
äëÿ êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà

Öåëü ðàáîòû: îçíàêîìëåíèå ñ êâàðöåâûì ñïåêòðîãðàôîì
ÈÑÏ-30, èñòî÷íèêîì âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ ÈÂÑ-28, òåõíèêîé ôî-
òîãðàôèðîâàíèÿ ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ äëÿ êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà.

Àïïàðàòóðà è ïðèíàäëåæíîñòè

Ñïåêòðîãðàô ÈÑÏ-30

Ñïåêòðîãðàô ÈÑÏ-30 ñ êâàðöåâîé îïòèêîé ïðåäíàçíà÷åí äëÿ
ôîòîãðàôèðîâàíèÿ ýìèññèîííûõ ñïåêòðîâ â îáëàñòè 200�600 íì.

Â êà÷åñòâå äèñïåðãèðóþùåãî ýëåìåíòà â íåì èñïîëüçóåòñÿ
êâàðöåâàÿ ïðèçìà Êîðíþ ñ ïðåëîìëÿþùèì óãëîì 60°, îñíîâàíèåì
42 ìì è âûñîòîé (äåéñòâóþùèì îòâåðñòèåì) 30 ìì. Îáðàòíàÿ ëè-
íåéíàÿ äèñïåðñèÿ ïðèáîðà ñîñòàâëÿåò 0,35; 1,60; 3,90 è 11,00 íì/ìì
ïðè 200, 300, 400 è 600 íì ñîîòâåòñòâåííî. Ðàçðåøàþùàÿ ñïîñîá-
íîñòü â îáëàñòè 300 íì � 10 000. Â ýòîé îáëàñòè ðàçðåøàþòñÿ ñïåê-
òðàëüíûå ëèíèè, ðàçëè÷àþùèåñÿ íå ìåíåå ÷åì íà 0,03 íì. Îïòè-
÷åñêàÿ ñõåìà ñïåêòðîãðàôà ïðèâåäåíà íà ðèñ. 2.

Èçëó÷åíèå îò èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ 1 ïðîõîäèò òðåõëèíçî-
âûé îñâåòèòåëü, ñîñòîÿùèé èç êîíäåíñîðîâ 2, 3, 4, îñëàáèòåëÿ 5,
ùåëü 6 è ïîïàäàåò íà çåðêàëüíûé êîëëèìàòîðíûé îáúåêòèâ 7, êîòî-
ðûé îòêëîíÿåò ïàäàþùèå íà íåãî ëó÷è è ïîñûëàåò ïàðàëëåëüíûé
ïó÷îê ñâåòà íà ïðèçìó 8, ðàçëàãàþùóþ åãî íà ìîíîõðîìàòè÷åñêèå
ñîñòàâëÿþùèå. Êàìåðíûé îáúåêòèâ 9 ñ ôîêóñíûì ðàññòîÿíèåì
830 ìì ñîáèðàåò ëó÷è ñâåòà çåðêàëîì 10 òàê, ÷òî íà ïëîñêîñòè 11
äëèíîé 240 ìì, ñ êîòîðîé ñîâìåùåíà ôîòîýìóëüñèÿ, îáðàçóþòñÿ
ìîíîõðîìàòè÷åñêèå èçîáðàæåíèÿ ùåëè (ñïåêòðàëüíûå ëèíèè).

Âñå äåòàëè îïòè÷åñêîé ñõåìû ñìîíòèðîâàíû íà ìàññèâíîì
îñíîâàíèè, òùàòåëüíî îòúþñòèðîâàíû è çàêðûòû ñâåòîíåïðîíè-
öàåìîé êðûøêîé. Ñâåò ââîäèòñÿ â ïðèáîð ÷åðåç ùåëü ñ øèðèíîé
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ðàñêðûòèÿ 0,0�0,4 ìì. Âåëè÷èíà ðàñêðûòèÿ êîíòðîëèðóåòñÿ áàðà-
áàíîì, èìåþùèì öåíó äåëåíèÿ 0,001 ìì. Ùåëü çàêðûòà íàñàäêîé,
â ïàçû êîòîðîé â çàâèñèìîñòè îò öåëåé ðàáîòû ìîæåò ââîäèòüñÿ
ëèáî äèàôðàãìà ñ ôèãóðíûìè âûðåçàìè, ëèáî òðåõ- èëè äåâÿòè-
ñòóïåí÷àòûé îñëàáèòåëü. Â êàññåòíîé ÷àñòè ñ ïîìîùüþ çàæèìîâ
çàêðåïëÿåòñÿ êàññåòà ñ ôîòîïëàñòèíêîé. Ïåðåìåùåíèå êàññåòû
êíîïêàìè «Ââåðõ» è «Âíèç» äàåò âîçìîæíîñòü ôîòîãðàôèðîâàòü
íà îäíó ïëàñòèíêó íåñêîëüêî äåñÿòêîâ ñïåêòðîâ. Ïîâîðîòîì ðóêî-
ÿòêè íà ôîòîïëàñòèíêó ìîæíî âïå÷àòàòü ìèëëèìåòðîâóþ øêàëó,
êîòîðàÿ â äàëüíåéøåì îáëåã÷àåò îðèåíòèðîâêó â ñïåêòðå.

Ñïåêòðîãðàô ñíàáæåí äâóìÿ ðåëå âðåìåíè � îáæèãà è ýêñïî-
çèöèè, óïðàâëÿþùèìè ðàáîòîé ãåíåðàòîðà, çàòâîðà, îòêðûâàþùå-
ãî äîñòóï ñâåòà â ïðèáîð, è ñèñòåìîé ïåðåìåùåíèÿ êàññåòû ñ ôî-
òîïëàñòèíêîé.

Â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ ñïåêòðîãðàôà â êîìïëåêñå ñ ãåíåðàòî-
ðîì îñóùåñòâëÿþòñÿ ñëåäóþùèå äåéñòâèÿ. Íåîáõîäèìîå âðåìÿ
îáæèãà è ýêñïîçèöèè óñòàíàâëèâàþò íà ñîîòâåòñòâóþùèõ ðåëå.
Íà ïàíåëè óïðàâëåíèÿ óòàïëèâàþò êíîïêó, îòâå÷àþùóþ òðåáóå-
ìîé âåëè÷èíå ïåðåìåùåíèÿ êàññåòû (1 èëè 2 ìì). Ïðè íàæàòèè
êíîïêè «Ïóñê» âêëþ÷àåòñÿ ðåëå îáæèãà, çàìûêàþùåå ñâîèìè êîí-
òàêòàìè öåïü ïèòàíèÿ ãåíåðàòîðà. Ïðè ýòîì ìåæäó ýëåêòðîäàìè
âîçáóæäàåòñÿ ðàçðÿä, îäíàêî çàòâîð îñòàåòñÿ çàêðûòûì. Ïî èñòå-
÷åíèè âðåìåíè îáæèãà âêëþ÷àåòñÿ ðåëå ýêñïîçèöèè, îòêðûâàåòñÿ
çàòâîð è íà÷èíàåòñÿ ôîòîãðàôèðîâàíèå ñïåêòðà. Ïî îêîí÷àíèè
âðåìåíè ýêñïîçèöèè âûêëþ÷àåòñÿ ãåíåðàòîð, çàêðûâàåòñÿ çàòâîð,
ñáðàñûâàþòñÿ ïîêàçàíèÿ ðåëå âðåìåíè è êàññåòà ïåðåìåùàåòñÿ
ââåðõ íà âûáðàííóþ âåëè÷èíó.

Ðèñ. 2. Îïòè÷åñêàÿ ñõåìà ñïåêòðîãðàôà ÈÑÏ-30
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Â ñëó÷àå ðàáîòû ñïåêòðîãðàôà áåç èñïîëüçîâàíèÿ ðåëå âðåìå-
íè çàòâîð îòêðûâàåòñÿ è çàêðûâàåòñÿ íàæàòèåì êíîïêè «Çàòâîð»,
âðåìÿ ýêñïîçèöèè ôèêñèðóåòñÿ ïî ñåêóíäîìåðó, ãåíåðàòîð âêëþ÷à-
åòñÿ íåçàâèñèìî íàæàòèåì êíîïêè «Ïóñê» íà ïàíåëè ãåíåðàòîðà.

Äëÿ îãðàíè÷åíèÿ ùåëè ïðèáîðà ïî âûñîòå ñëóæèò äèàôðàãìà
ñ ôèãóðíûìè âûðåçàìè � äèàôðàãìà Ãàðòìàíà (ðèñ. 3), êîòîðàÿ
ïîìåùàåòñÿ â íàñàäêå ïåðåä ùåëüþ ñïåêòðîãðàôà.

Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ (ãåíåðàòîð) ÈÂÑ-28

Ãåíåðàòîð ÈÂÑ-28 ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ïèòàíèÿ ðàçðÿäîâ äóãè
ïåðåìåííîãî òîêà èëè íèçêîâîëüòíîé èñêðû.

Ïðèíöèï äåéñòâèÿ èñòî÷íèêà çàêëþ÷àåòñÿ â ïðåîáðàçîâàíèè
ýëåêòðè÷åñêîé ýíåðãèè ïèòàþùåé ñåòè â èìïóëüñû ðàçðÿäíîãî òîêà
çàäàííîé ôîðìû, àìïëèòóäû, ïîëÿðíîñòè è ÷àñòîòû, âîçáóæäàþ-
ùèå ìåæäó ýëåêòðîäàìè àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìåæóòêà íèçêîòåìïå-
ðàòóðíóþ ïëàçìó, èçëó÷àþùóþ õàðàêòåðèñòè÷åñêèé ñïåêòð èññëå-
äóåìîãî âåùåñòâà.

Íà ëèöåâîé ñòîðîíå èñòî÷íèêà ðàñïîëîæåíû: ïàíåëü áëîêà
ñèëîâîãî óïðàâëåíèÿ, íà êîòîðîé óñòàíîâëåíû àìïåðìåòð äî 5 À
ïåðåìåííîãî òîêà, àìïåðìåòð äî 20 À ïåðåìåííîãî òîêà, ïåðåêëþ-
÷àòåëü àìïåðìåòðîâ, ñâåòîâîå òàáëî èíäèêàöèè ðàáîòû ïðèáîðà,
ïàêåòíûé âûêëþ÷àòåëü «Ñåòü», êíîïêà «Ïóñê», êíîïêà «Ñòîï»,
ïàíåëü áëîêà óïðàâëåíèÿ, ñîäåðæàùàÿ ãíåçäà äëÿ îñöèëëîãðàôè-
ðîâàíèÿ, ïåðåêëþ÷àòåëü ôàçû ïîäæèãà 60' è 90', ïåðåêëþ÷àòåëü
«×àñòîòà è ïîëÿðíîñòü», ëèöåâàÿ ïàíåëü áëîêà ïîäæèãà, ëèöåâàÿ
ïàíåëü áëîêà íèçêîâîëüòíîé èñêðû, ïåðåêëþ÷àòåëü ðîäà ðàáîòû
«Äóãà � Èñêðà», ëèöåâàÿ ïàíåëü áëîêà ïèòàíèÿ, íà êîòîðîé ðàñïî-
ëîæåíû êíîïêà àâòîáëîêèðîâêè, ïëàâêèå ïðåäîõðàíèòåëè, ïåðå-
äíÿÿ äâåðü, âèíò-óïîð äëÿ óïðàâëåíèÿ êíîïêîé àâòîáëîêèðîâêè
ïåðåäíåé äâåðè.

Â ðåæèìå ïåðåìåííîãî òîêà îáåñïå÷èâàåòñÿ ýôôåêòèâíîå çíà÷å-
íèå òîêà äî 10 À ïðè èñïîëüçîâàíèè âíóòðåííåãî ðåîñòàòà è ôèêñè-
ðîâàííûå çíà÷åíèÿ ôàçû ïîäæèãà 60 è 90°. Â ðåæèìå íèçêîâîëüò-
íîé èñêðû îáåñïå÷èâàåòñÿ ÷àñòîòà îò 100 äî 20 ðàçðÿäîâ â ñåêóíäó,
åìêîñòü êîíäåíñàòîðîâ ðàçðÿäíîãî êîíòóðà 40 ìêÔ, íàïðÿæåíèå
íà êîíäåíñàòîðàõ ðàçðÿäíîãî êîíòóðà 260 Â.

Èñòî÷íèê ñîåäèíåí ñ êàìåðîé ðàçðÿäà ñèëîâûì êàáåëåì, ïåðå-
äàþùèì íàïðÿæåíèå ïîäæèãàþùåãî èìïóëüñà è òîêà îñíîâíîãî ðàç-
ðÿäà îò èñòî÷íèêà ê àíàëèòè÷åñêîìó ïðîìåæóòêó. Êàìåðà ðàçðÿäà
âûïîëíåíà â âèäå ëèòîãî ðàäèîïîìåõîçàùèòíîãî êîðïóñà èç àëþìè-
íèåâîãî ñïëàâà. Îíà óñòàíàâëèâàåòñÿ íà ðåëüñ ñïåêòðàëüíîãî ïðè-
áîðà è çàêðåïëÿåòñÿ âèíòàìè. Êàìåðà ðàçðÿäà îáåñïå÷èâàåò êðåïëå-
íèå àíàëèçèðóåìîé ïðîáû ðàçìåðîì íå áîëåå 40 × 60 × 150 ìì
è ïðîòèâîýëåêòðîäà äèàìåòðîì 6�10 ìì è äëèíîé 25�160 ìì. Ìåõà-
íèçì ïåðåìåùåíèÿ äåðæàòåëåé ýëåêòðîäîâ ïîçâîëÿåò ïåðåìåùàòü

Ðèñ. 3. Äèàôðàãìà Ãàðòìàíà
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Ïðè ôîòîãðàôèðîâàíèè ñïåêòðîâ äëÿ êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà
(áåç ïåðåìåùåíèÿ êàññåòû) èñïîëüçóþò ôèãóðíûé (Ô) èëè ñòóïåí-
÷àòûé (Ñò) âûðåçû äèàôðàãìû. Ôèãóðíûé âûðåç îáåñïå÷èâàåò
ïîëó÷åíèå ñîïðèêàñàþùèõñÿ ñïåêòðîâ ñðàâíåíèÿ è ïðîáû. Ïðè
ýòîì äèàôðàãìà âñòàâëÿåòñÿ â íàñàäêó êðàåì À. Ïðè ñúåìêå ñïåê-
òðà ñðàâíåíèÿ ïîëîæåíèå äèàôðàãìû ôèêñèðóåòñÿ ïî øêàëå I îò-
íîñèòåëüíî êðàÿ íàñàäêè; ïðè ñúåìêå ñïåêòðà ïðîáû � ïî øêàëå III,
ïðè÷åì íîìåðà äåëåíèé îáåèõ øêàë äîëæíû ñîâïàäàòü. Ñòóïåí-
÷àòûå âûðåçû ïîçâîëÿþò ïîëó÷èòü äåâÿòü ñîïðèêàñàþùèõñÿ ñïåê-
òðîâ, òðè èç êîòîðûõ ôîòîãðàôèðóþòñÿ îäíîâðåìåííî.

Äâà âûðåçà, ðàñïîëîæåííûå â ñðåäíåé ÷àñòè äèàôðàãìû, èñ-
ïîëüçóþòñÿ â îñíîâíîì ïðè ïðîâåäåíèè êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà.
Âûñîòà ñïåêòðîâ, ïîëó÷àåìûõ ñ óçêèì è øèðîêèì âûðåçàìè, ñîñòàâ-
ëÿåò 0,8 è 1,8 ìì ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ðàáîòå ñî ñòóïåí÷àòûìè èëè
öåíòðàëüíûìè âûðåçàìè äèàôðàãìó âñòàâëÿþò â íàñàäêó êðàåì Á.
Óñòàíîâêà ñòóïåí÷àòûõ âûðåçîâ ïðîèçâîäèòñÿ ïî øêàëå II, öåíò-
ðàëüíûõ � ïî äâóì äëèííûì øòðèõàì â ëåâîé ÷àñòè äèàôðàãìû.
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ïðîáó è ïðîòèâîýëåêòðîä â òðåõ âçàèìíî ïåðïåíäèêóëÿðíûõ íà-
ïðàâëåíèÿõ è òåì ñàìûì óñòàíàâëèâàòü ìåæýëåêòðîäíûé ïðîìå-
æóòîê íà îïòè÷åñêóþ îñü ñïåêòðîãðàôà. Ïåðåìåùåíèå íèæíåãî
ýëåêòðîäà îñóùåñòâëÿåòñÿ ìàõîâè÷êîì, ñíàáæåííûì óñòàíîâî÷íîé
èçìåðèòåëüíîé øêàëîé ñ öåíîé äåëåíèÿ 0,02 ìì, îäèí îáîðîò ìà-
õîâè÷êà äàåò ïåðåäâèæêó ïðîáå 1 ìì. Ïåðåêëþ÷åíèå íàïðàâëåíèÿ
ïåðåìåùåíèÿ ïðîèçâîäèòñÿ ñ ïîìîùüþ òðåõ êíîïîê, ñíàáæåííûõ
óêàçàòåëÿìè íàïðàâëåíèÿ ïåðåìåùåíèÿ. Äåðæàòåëü âåðõíåãî ýëåê-
òðîäà ñîñòîèò èç ëàòóííîãî äåðæàòåëÿ, íà êîòîðîì çàêðåïëåíû
ïîäâèæíàÿ è íåïîäâèæíàÿ ãóáêè è áûñòðîäåéñòâóþùèé çàæèì äëÿ
êðåïëåíèÿ ýëåêòðîäà. Èìåþùèéñÿ îòêèäíîé óïîð ïîçâîëÿåò îñó-
ùåñòâëÿòü áûñòðóþ è òî÷íóþ óñòàíîâêó ðàáî÷åãî êîíöà ýëåêòðî-
äà îò îïòè÷åñêîé îñè ñïåêòðàëüíîãî àïïàðàòà íà ðàññòîÿíèå ïîëî-
âèíû àíàëèòè÷åñêîãî ïðîìåæóòêà, ÷òîáû ñåðåäèíà ïðîìåæóòêà
íàõîäèëàñü íà îïòè÷åñêîé îñè.

Êàìåðà ðàçðÿäà ñíàáæåíà ñïåöèàëüíîé îïòè÷åñêîé ñèñòåìîé,
ïðîåêòèðóþùåé íà ýêðàí óâåëè÷åííîå â 3,5 ðàçà òåíåâîå èçîáðà-
æåíèå ðàáî÷èõ êîíöîâ ýëåêòðîäîâ èëè ðàçðÿäà ìåæäó íèìè, ÷òî
ïîçâîëÿåò êîíòðîëèðîâàòü ïðàâèëüíîñòü óñòàíîâêè ïðîòèâîýëåêò-
ðîäà èëè ñòåïåíü îáãîðàíèÿ ýëåêòðîäîâ, óñòàíàâëèâàòü àíàëèòè-
÷åñêèé ïðîìåæóòîê ìåæäó ýëåêòðîäàìè ïî èõ òåíåâîé ïðîåêöèè
íà ýêðàí. Â êàìåðå ñóùåñòâóåò ñèñòåìà àâòîáëîêèðîâêè, íå ïîçâî-
ëÿþùàÿ âêëþ÷èòü ãåíåðàòîð ïðè îòêðûòîé äâåðöå øòàòèâà.

Ýëåêòðîäû

Îáðàçöàìè äëÿ êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà ìîãóò ñëóæèòü òâåðäûå
ìåòàëëè÷åñêèå, ïîðîøêîîáðàçíûå è æèäêèå ïðîáû. Êîìïàêòíûå
ìåòàëëè÷åñêèå ïðîáû íåïîñðåäñòâåííî èñïîëüçóþòñÿ â êà÷åñòâå
îäíîãî èç ýëåêòðîäîâ. Ïîðîøêîîáðàçíûå ïðîáû ââîäÿò â ðàçðÿä,
íàáèâàÿ èõ â êðàòåð ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà ïóòåì ïîãðóæåíèÿ
ðàáî÷åãî êîíöà ýëåêòðîäà â ñëîé ïîðîøêà. Ïðè ñïåêòðàëüíîì
àíàëèçå ðàñòâîðîâ óãîëüíûå ýëåêòðîäû îáæèãàþò â äóãå 20�30 ñ.
Âûêëþ÷àþò ãåíåðàòîð è â êðàòåð åùå ãîðÿ÷åãî, íî íå ðàñêàëåí-
íîãî íèæíåãî ýëåêòðîäà ïðè ïîìîùè ïèïåòêè âíîñÿò íåñêîëüêî
êàïåëü èññëåäóåìîãî ðàñòâîðà. Ýëåêòðîä ñ ïðîáîé îáû÷íî èñ-
ïîëüçóþò â êà÷åñòâå íèæíåãî. Âòîðûì, âåðõíèì ýëåêòðîäîì ñëóæèò
ãðàôèòîâûé ñòåðæåíü, çàòî÷åííûé íà êîíóñ. Ïðè àíàëèçå ìåòàë-

ëè÷åñêèõ îáðàçöîâ èõ îáðàáàòûâàþò íà íàæäà÷íîì êðóãå äî ïîë-
íîãî óäàëåíèÿ âñåõ ïîâåðõíîñòíûõ äåôåêòîâ. Ïðè îïðåäåëåíèè
êðåìíèÿ, àëþìèíèÿ è òèòàíà ïîâåðõíîñòü çà÷èùàþò íàïèëüíèêîì.
Ïîðîøêîîáðàçíûå îáðàçöû äîèçìåëü÷àþò â ñòóïêå è, åñëè íåîá-
õîäèìî, ñìåøèâàþò ñî ñïåêòðîñêîïè÷åñêèì áóôåðîì. Ïîëó÷åííóþ
ïðîáó ïîìåùàþò â êðàòåð ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà.

Ïîðÿäîê âûïîëíåíèÿ ðàáîòû è óñëîâèÿ ýêñïåðèìåíòà

Íåîáõîäèìûå ïðèáîðû è ìàòåðèàëû

1. Ñïåêòðîãðàô ÈÑÏ-30. 2. Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà
ÈÂÑ-28. 3. Ñåêóíäîìåð. 4. Ýëåêòðîäû � ñòåðæíè èç ÷èñòîãî æåëå-
çà òèïà Àðìêî, çàòî÷åííûå íà êîíóñ; ãðàôèòîâûå ýëåêòðîäû, çàòî-
÷åííûå íà êîíóñ è â ôîðìå êðàòåðà. 5. Ôîòîïëàñòèíêè ñïåêòðàëü-
íûå. 6. Ïðîÿâèòåëü êîíòðàñòíûé ìåòîë-ãèäðîõèíîíîâûé. 7. Ôèêñàæ
áûñòðîäåéñòâóþùèé.

Óñëîâèÿ ôîòîãðàôèðîâàíèÿ ñïåêòðîâ

Øèðèíà ùåëè ñïåêòðîãðàôà 0,01�0,015 ìì; âûñîòà ùåëè 2 ìì,
óñòàíàâëèâàåòñÿ ïðè ïîìîùè äèàôðàãìû Ãàðòìàíà. Óñòàíîâêà èñ-
òî÷íèêà ñâåòà ñ òðåõëèíçîâîé ñèñòåìîé. Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ �
ãåíåðàòîð ÈÂÑ-28 èëè ÈÂÑ-29 â äóãîâîì èëè èñêðîâîì ðåæèìå,
òîê 5�6 À, ðàáî÷èé äóãîâîé ïðîìåæóòîê 2�3 ìì.

Ôîòîãðàôèðîâàíèå ñïåêòðà æåëåçà

1. Çàæèìàþò â øòàòèâå ïîäãîòîâëåííûå æåëåçíûå ýëåêòðîäû.
Ïåðåìåùàÿ äåðæàòåëü íèæíåãî ýëåêòðîäà, óñòàíàâëèâàþò ìåæ-
ýëåêòðîäíûé ïðîìåæóòîê íà îïòè÷åñêîé îñè ñïåêòðîãðàôà. Ïðà-
âèëüíîñòü óñòàíîâêè ýëåêòðîäîâ êîíòðîëèðóþò ïî èõ ïðîåêöèè
íà ýêðàí. Çàæèãàþò íà êîðîòêîå âðåìÿ ýëåêòðè÷åñêóþ äóãó è ïðîâå-
ðÿþò ðàâíîìåðíîñòü îñâåùåíèÿ ùåëè ñïåêòðîãðàôà ïî ñâåòîâîìó
ïÿòíó, êîòîðîå äîëæíî ñîâïàäàòü ñ öåíòðîì ïåðåêðåñòèÿ íà êðûøêå
ùåëè ñïåêòðîãðàôà.

2. Â ôîòîêîìíàòå çàðÿæàþò êàññåòó ñïåêòðîãðàôà ôîòîïëàñòèí-
êîé. Äëÿ ýòîãî â òåìíîòå èëè ïðè òåìíî-êðàñíîì îñâåùåíèè èç-
âëåêàþò èç ïà÷êè îäíó ïëàñòèíêó ðàçìåðîì 9 × 12 ñì è, îòêðûâ
êðûøêó êàññåòû, ïîìåùàþò ïëàñòèíêó ýìóëüñèîííîé ñòîðîíîé
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ê øòîðêå êàññåòû (ýìóëüñèÿ äîëæíà áûòü îáðàùåíà ê èñòî÷íèêó
ñâåòà, âíóòðü ñïåêòðîãðàôà). Ýìóëüñèîííûé ñëîé îïðåäåëÿåòñÿ
ïî åãî øåðîõîâàòîñòè íà îùóïü. Ïðàâûé êðàé ôîòîïëàñòèíêè äîë-
æåí íà 4�5 ñì íå äîõîäèòü äî ïðàâîãî êðàÿ ðàìêè êàññåòû. Ïðè ýòîì
ïîëîæåíèè ïëàñòèíêè ðåãèñòðèðóåòñÿ îáëàñòü ñïåêòðà 230,0�440,0 íì,
ãäå íàõîäÿòñÿ «ïîñëåäíèå ëèíèè» áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ. Ïîñëå
ýòîãî çàêðûâàþò êðûøêó êàññåòû, ïîâîðà÷èâàÿ åå çàìîê ïî ÷àñîâîé
ñòðåëêå.

3. Çàðÿæåííóþ êàññåòó óñòàíàâëèâàþò â íàïðàâëÿþùèå êàññåò-
íîé ÷àñòè ñïåêòðîãðàôà è çàêðåïëÿþò çàæèìîì. Âûäâèãàþò øòîðêó
èç êàññåòû äî ïîÿâëåíèÿ ðèñêè è íàêðûâàþò êàññåòíóþ ÷àñòü ñïåê-
òðîãðàôà ÷åðíîé òêàíüþ. Ïðè ïîìîùè êíîïêè «Ââåðõ» èëè «Âíèç»
êàññåòó óñòàíàâëèâàþò â ïîëîæåíèå 10�15 ìì ïî øêàëå.

4. Ñíèìàþò êðûøêó ñî ùåëè, íàæàòèåì êíîïêè «Ïóñê» âêëþ-
÷àþò ãåíåðàòîð è, îòêðûâ çàòâîð íàæàòèåì ñîîòâåòñòâóþùåé êíîï-
êè, çàñåêàþò ïî ñåêóíäîìåðó íåîáõîäèìóþ âûäåðæêó. Ïîñëå êàæ-
äîãî ñíèìêà îòæèìàþò êíîïêó «Çàòâîð», íàæàòèåì êíîïêè «Ñòîï»
âûêëþ÷àþò äóãó è ïåðåìåùàþò êàññåòó íà 3�4 ìì ñ ïîìîùüþ
êíîïêè «Ââåðõ», çàòåì ïðîèçâîäÿò ñëåäóþùèé ñíèìîê. Ñïåêòð
æåëåçà ôîòîãðàôèðóþò ñ ýêñïîçèöèåé 5, 10, 15 è 20 ñ â äóãîâîì
ðåæèìå.

5. Ïî îêîí÷àíèè ôîòîãðàôèðîâàíèÿ ñïåêòðîâ çàêðûâàþò øòîð-
êó è ñíèìàþò êàññåòó ñ ïðèáîðà. Ïðîÿâëåíèå (2�4 ìèí), ïðîìåæó-
òî÷íóþ ïðîìûâêó (1 ìèí) è ôèêñèðîâàíèå (10 ìèí) âåäóò â òåì-
íîòå èëè ïðè òåìíî-êðàñíîì îñâåùåíèè, ïåðåìåøèâàÿ ðàñòâîðû
ëåãêèì ïîêà÷èâàíèåì êþâåò. Ïîñëå ýòîãî ïëàñòèíêó ïðîìûâàþò
õîëîäíîé âîäîé 10 ìèí. Ïðè âñåõ îïåðàöèÿõ ïëàñòèíêà äîëæíà
ëåæàòü â êþâåòàõ ýìóëüñèåé ââåðõ. Ïðè ïåðåíîñå ïëàñòèíêè ìåæ-
äó îïåðàöèÿìè åå ñëåäóåò äåðæàòü òîëüêî çà ðåáðà. Ïëàñòèíêó
ñóøàò, ïîìåñòèâ íà ñïåöèàëüíóþ ïîäñòàâêó. Ïîëó÷åííóþ ñïåêò-
ðîãðàììó èñïîëüçóþò äëÿ âûáîðà ïðàâèëüíîé ýêñïîçèöèè è èçó-
÷åíèÿ ñïåêòðà æåëåçà.

Ôîòîãðàôèðîâàíèå ñïåêòðîâ îáðàçöîâ
äëÿ êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà

1. Ïåðåä ôîòîãðàôèðîâàíèåì ñïåêòðîâ ñîñòàâëÿþò ïëàí ñúåì-
êè (òàáë. 1).

2. Ãîòîâÿò îáðàçöû äëÿ àíàëèçà. Ïîâåðõíîñòü ìåòàëëè÷åñêèõ
ïðîá çà÷èùàþò. Ïîðîøêîîáðàçíûå è æèäêèå ïðîáû ïîìåùàþò
â êðàòåð ãðàôèòîâîãî ýëåêòðîäà.

3. Â øòàòèâ çàæèìàþò æåëåçíûå ýëåêòðîäû, óñòàíàâëèâàþò
ìåæýëåêòðîäíûé ïðîìåæóòîê íà îïòè÷åñêîé îñè ñïåêòðîãðàôà.

4. Çàðÿæàþò êàññåòó ôîòîïëàñòèíêîé è óñòàíàâëèâàþò â êàñ-
ñåòíîé ÷àñòè ñïåêòðîãðàôà.

5. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïëàíîì ñúåìêè ïðîèçâîäÿò ôîòîãðàôèðî-
âàíèå ñïåêòðîâ. Ñïåêòðû ïðîá äëÿ êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà ôîòî-
ãðàôèðóþò, ïîëüçóÿñü ñòóïåí÷àòûìè âûðåçàìè äèàôðàãìû Ãàðò-
ìàíà ïðè íåïîäâèæíîé êàññåòå. Ôîòîãðàôèðîâàíèå ñïåêòðà æåëåçà
(ïîëîæåíèå äèàôðàãìû 2, 5, 8) îáëåã÷àåò îðèåíòèðîâêó â ñïåêòðå
ïðè ðàñøèôðîâêå ñïåêòðîãðàìì. Âñòûê ñî ñïåêòðîì æåëåçà (ïîëî-
æåíèÿ äèàôðàãìû 3, 4, 6, 7) ôîòîãðàôèðóþò ñïåêòðû ïðîá ñ ðàçíû-
ìè âûäåðæêàìè. Äëÿ ó÷åòà ëèíèé ïðèìåñåé, êîòîðûå ìîãóò ñîäåð-
æàòüñÿ â ãðàôèòîâûõ ýëåêòðîäàõ, ôîòîãðàôèðóþò ñïåêòð ÷èñòûõ
ãðàôèòîâûõ ýëåêòðîäîâ (ïîëîæåíèå äèàôðàãìû 1 èëè 9). Ïîñëå
êàæäîãî ñíèìêà ïåðåìåùàþò äèàôðàãìó Ãàðòìàíà íà îäíî äåëå-
íèå, îñòàâëÿÿ êàññåòó â ïðåæíåì ïîëîæåíèè. Êàññåòà â ñëó÷àå
íåîáõîäèìîñòè ïåðåìåùàåòñÿ ïî ìåðå òîãî, êàê èñïîëüçîâàíû âñå
ñòóïåí÷àòûå âûðåçû äèàôðàãìû.
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6. Ïîñëå ñúåìêè âñåõ ïðîá ïëàñòèíêó ïðîÿâëÿþò, ôèêñèðóþò,
ñóøàò. Ïîëó÷åííóþ ñïåêòðîãðàììó èñïîëüçóþò äëÿ êà÷åñòâåííî-
ãî àíàëèçà ïðîá.

Ëàáîðàòîðíàÿ ðàáîòà 2

Êà÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç

Öåëü ðàáîòû: èçó÷åíèå äóãîâîãî ñïåêòðà æåëåçà è ïðîâåäåíèå
÷àñòíîãî è ïîëíîãî êà÷åñòâåííîãî àíàëèçà.

Àïïàðàòóðà è ïðèíàäëåæíîñòè

Ñïåêòðîïðîåêòîð ÄÑÏ-1

Ñïåêòðîïðîåêòîð ÄÑÏ-1 ïîçâîëÿåò ðàññìàòðèâàòü 20-êðàòíî
óâåëè÷åííîå èçîáðàæåíèå ñïåêòðà íà ýêðàíå ïðèáîðà. Îïòè÷åñ-
êàÿ ñõåìà ñïåêòðîïðîåêòîðà ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 4.

Ñâåò îò ëàìïû íàêàëèâàíèÿ 1 ðàñïðåäåëÿåòñÿ íà äâà îäèíàêî-
âûõ ïó÷êà. Êàæäûé ïó÷îê ïðîõîäèò ÷åðåç òðåõëèíçîâóþ ñèñòåìó
îñâåùåíèÿ 2, òåïëîçàùèòíûé ôèëüòð 3 è ïîïàäàåò íà ôîòîïëàñòèí-
êó 4 ñ îòñíÿòûì íà íåé ñïåêòðîì. Îáúåêòèâ 5 è ïðèçìà 6 ïðîåöè-
ðóþò 20-êðàòíî óâåëè÷åííîå èçîáðàæåíèå ñïåêòðîãðàììû íà ýê-
ðàí 7. Îïòè÷åñêàÿ ñõåìà ñîñòîèò èç äâóõ îäèíàêîâûõ ñèñòåì, ÷òî
ïîçâîëÿåò îäíîâðåìåííî ïðîåöèðîâàòü íà ýêðàí ñïåêòðû ñ äâóõ
ïëàñòèíîê äëÿ ñðàâíåíèÿ. Ñòîëèêè, íà êîòîðûõ óñòàíàâëèâàþò
ïëàñòèíêè, ïåðåìåùàþòñÿ ñîâìåñòíî îò îäíîé ðó÷êè â ãîðèçîí-
òàëüíîì íàïðàâëåíèè è êàæäûé â îòäåëüíîñòè â âåðòèêàëüíîì.
Åñëè íå òðåáóåòñÿ ñðàâíåíèÿ ñïåêòðîâ íà ðàçíûõ ïëàñòèíêàõ,
òî âòîðîé îáúåêòèâ çàêðûâàþò øòîðêîé è íà ýêðàí ïðîåöèðóþò
ñïåêòð òîëüêî ñ íóæíîé ïëàñòèíêè.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ èçîáðàæåíèÿ íà ýêðàíå ñïåêòðîãðàììó ïîìå-
ùàþò íà ïðåäìåòíûé ñòîëèê ýìóëüñèåé ââåðõ è äëèííîâîëíîâûì
êðàåì âïðàâî. Ýòà îáëàñòü íà ïëàñòèíêå êàæåòñÿ áîëåå òåìíîé
èç-çà íàëè÷èÿ íà íåé ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ ðàäèêàëà CN. Ïðèáîð
âêëþ÷àþò è, âðàùàÿ ôîêóñèðîâî÷íûå âèíòû, äîáèâàþòñÿ ðåçêîãî
èçîáðàæåíèÿ ëèíèé íà ýêðàíå.

Ðèñ. 4. Îïòè÷åñêàÿ ñõåìà ñïåêòðîïðîåêòîðà ÄÑÏ-1

 1
2 2

33

4 4

55

6

7

Àòëàñ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ

Äëÿ ðàñøèôðîâêè ñïåêòðîãðàìì ïðèìåíÿþò àòëàñ ñïåêòðàëü-
íûõ ëèíèé ýëåìåíòîâ, íà ïëàíøåòàõ êîòîðîãî ïðèâåäåíû ñôîòî-
ãðàôèðîâàííûé ñ 20-êðàòíûì óâåëè÷åíèåì ñïåêòð æåëåçà, øêàëà
äëèí âîëí è îòìå÷åíî ïîëîæåíèå àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé áîëüøèí-
ñòâà ýëåìåíòîâ. Ó îòìåòêè ïîä ñèìâîëîì ýëåìåíòà äàíû ïîñëåäíèå
çíà÷àùèå öèôðû äëèíû âîëíû ëèíèè â àíãñòðåìàõ, ââåðõó óêàçàíà
÷óâñòâèòåëüíîñòü äàííîé ëèíèè â ñïåêòðå ýëåìåíòà ïî äåñÿòè-
áàëëüíîé øêàëå. Âíèçó îòìå÷åíà ïðèíàäëåæíîñòü ëèíèè àòîìàì (I)
èëè èîíàì (II), à òàêæå ñêëîííîñòü åå ê ñàìîïîãëîùåíèþ (R). Ëèíèè,
ïîÿâëÿþùèåñÿ ïðè êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòà 10 % è áîëåå, èìåþò
÷óâñòâèòåëüíîñòü, ðàâíóþ åäèíèöå. Ëèíèè, ïîÿâëÿþùèåñÿ ïðè
êîíöåíòðàöèè 0,001 % è ìåíåå, èìåþò ÷óâñòâèòåëüíîñòü 10. Ïðè-
ìåíÿåìûé â ðàáîòå àòëàñ ñîñòîèò èç 23 ïëàíøåòîâ è ïîÿñíèòåëü-
íîãî òåêñòà ê íèì.
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ñïåêòðà æåëåçà. Ðàñøèôðîâêó ñïåêòðîãðàììû ìîæíî íà÷èíàòü
ñ ëþáîé îáëàñòè ñïåêòðà è ïîëüçîâàòüñÿ ëþáûì ñîîòâåòñòâóþùèì
ïëàíøåòîì èç àòëàñà. Åñëè ñïåêòð àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà ïðî-
ñòîé, òî ñëåäóåò èäåíòèôèöèðîâàòü âñå ëèíèè â ñïåêòðå, íà÷èíàÿ
ñ íàèáîëåå èíòåíñèâíûõ. Ïðè ðàñøèôðîâêå ñëîæíûõ ñïåêòðîâ
èäåíòèôèöèðîâàòü ïðîùå ïî ïîñëåäíèì è êîíòðîëüíûì ëèíèÿì
êàæäîãî ýëåìåíòà, ñâåäåíèÿ î êîòîðûõ ïðèâåäåíû â ïîÿñíèòåëü-
íîì òåêñòå ê àòëàñó. Äîñòàòî÷íî îáíàðóæèòü 1�2 ïîñëåäíèå ëèíèè
ýëåìåíòà, ÷òîáû óâåðåííî ñóäèòü î åãî ïðèñóòñòâèè â ïðîáå.

3. Ïî íàèáîëåå èíòåíñèâíûì ïîñëåäíèì è êîíòðîëüíûì ëèíè-
ÿì óñòàíàâëèâàþò îñíîâíûå êîìïîíåíòû ïðîáû. Â ñëó÷àå ìåòàë-
ëè÷åñêîãî îáðàçöà îïðåäåëÿþò òèï ñïëàâà. Çàòåì îïðåäåëÿþò ïðè-
ìåñè, âõîäÿùèå â ñîñòàâ îáðàçöà, ïîñëåäîâàòåëüíî ïðîñìàòðèâàÿ
âñå êàðòî÷êè àòëàñà. Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïðèñóòñòâèÿ ïðèìåñè
êàêîãî-ëèáî ýëåìåíòà â ïðîáå ñëåäóåò, êàê è â ñëó÷àå ñ îñíîâîé,
íàéòè ïîñëåäíþþ è êîíòðîëüíóþ ëèíèè ýòîãî ýëåìåíòà. Íåîáõî-
äèìî ïîìíèòü, ÷òî åñëè â ñïåêòðå åñòü ëèíèÿ ýëåìåíòà äàííîé
÷óâñòâèòåëüíîñòè, òî ïðè íàëè÷èè ýòîãî ýëåìåíòà â ïðîáå â ñïåê-
òðå äîëæíû áûòü òàêæå âñå ëèíèè ýòîãî ýëåìåíòà òîé æå è áîëü-

Ïðè àíàëèçå èçîáðàæåíèå ñïåêòðà ñðàâíåíèÿ (Fe), ïîëó÷åííîå
íà ýêðàíå ñïåêòðîïðîåêòîðà, ñîâìåùàþò ñ ôîòîãðàôèåé òîé æå
îáëàñòè ñïåêòðà æåëåçà íà ïëàíøåòå àòëàñà è, ïîëüçóÿñü ðàçìåò-
êîé ïëàíøåòîâ, ïðîèçâîäÿò èäåíòèôèêàöèþ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé
â ñïåêòðå ïðîáû. Ñëåäóåò èìåòü â âèäó, ÷òî â àòëàñå îòìå÷åíî
ïîëîæåíèå òîëüêî ÷àñòè ëèíèé èç ñïåêòðîâ ýëåìåíòîâ. Â èõ ÷èñëî
âõîäÿò ïîñëåäíèå ëèíèè, à òàêæå íåêîòîðûå ìåíåå ÷óâñòâèòåëü-
íûå, íåîáõîäèìûå äëÿ êîíòðîëÿ ïðàâèëüíîñòè îáíàðóæåíèÿ ýëå-
ìåíòà â ïðîáå. Ñâåäåíèÿ î ïîñëåäíèõ è êîíòðîëüíûõ ëèíèÿõ ïðè-
âåäåíû â ïîÿñíèòåëüíîì òåêñòå ê àòëàñó.

Ïîðÿäîê âûïîëíåíèÿ ðàáîòû è óñëîâèÿ ýêñïåðèìåíòà

Íåîáõîäèìûå ïðèáîðû è ìàòåðèàëû

1. Ñïåêòðîïðîåêòîð ÄÑÏ-1. 2. Ñïåêòðîãðàììû, ïîëó÷åííûå
â ëàáîðàòîðíîé ðàáîòå 1. 3. Àòëàñ äóãîâûõ è èñêðîâûõ ñïåêòðàëü-
íûõ ëèíèé.

Èçó÷åíèå äóãîâîãî ñïåêòðà æåëåçà

1. Ïðîåöèðóþò íà ýêðàí ñïåêòðîïðîåêòîðà ñïåêòðîãðàììû ïåð-
âîé ñåðèè.

2. Ñîïîñòàâëÿþò ïîëó÷åííûå ñïåêòðîãðàììû ñî ñïåêòðîì æå-
ëåçà, èçîáðàæåííûì íà ïëàíøåòàõ àòëàñà. Èçó÷åíèå ñïåêòðà óäîá-
íî íà÷èíàòü ñ ãðóïïû ëèíèé 240,44�241,33 íì, óñëîâíî íàçûâàå-
ìîé «áëèçíåöàìè» (ïëàíøåò ¹ 8). Ïîñòåïåííî, èñïîëüçóÿ äðóãèå
ïëàíøåòû àòëàñà, îòîæäåñòâëÿþò íàèáîëåå õàðàêòåðíûå ëèíèè
è ãðóïïû ëèíèé â ñïåêòðå æåëåçà.

Ñëåäóåò ó÷èòûâàòü, ÷òî íà ýêðàíå ñïåêòðîïðîåêòîðà ïîëíîå
ñîâìåùåíèå ëèíèé ïðîåêöèè ñïåêòðà ñ ëèíèÿìè àòëàñà íàáëþäà-
åòñÿ òîëüêî â öåíòðå ýêðàíà, íà ó÷àñòêå ðàçìåðîì îêîëî 6 ñì.

3. Äëÿ îò÷åòà çàðèñîâàòü è çàïîìíèòü ñëåäóþùèå õàðàêòåðíûå
ãðóïïû ëèíèé â äóãîâîì ñïåêòðå æåëåçà (òàáë. 2).

Êà÷åñòâåííûé àíàëèç ïðîáû

1. Ïðîåöèðóþò íà ýêðàí ñïåêòðîïðîåêòîðà ñïåêòðîãðàììó âòî-
ðîé ñåðèè.

2. Èññëåäóåìûé ñïåêòð áåãëî ïðîñìàòðèâàþò, îòìå÷àþò íàè-
áîëåå èíòåíñèâíûå ëèíèè è îòîæäåñòâëÿþò èõ ñ ïîìîùüþ àòëàñà

Ãðóïïà èç òðåõ ëèíèé

Ãðóïïà èç øåñòè ëèíèé («áëèçíåöû»)

Ãðóïïà èç òðåõ ëèíèé

Äâå èíòåíñèâíûå ëèíèè

Äâå èíòåíñèâíûå ëèíèè

Äâå èíòåíñèâíûå ëèíèè

Ãðóïïà èç ÷åòûðåõ ëèíèé

Òðè áëèçêî ðàñïîëîæåííûå ëèíèè (òðèïëåò),
èñïîëüçóþòñÿ ïðè ïðîâåðêå ðàçðåøàþùåé ñïî-
ñîáíîñòè ñïåêòðîãðàôà ÈÑÏ-30

Òðè èíòåíñèâíûå ëèíèè

Ò à á ë è ö à  2

Íåêîòîðûå õàðàêòåðíûå ëèíèè â äóãîâîì ñïåêòðå æåëåçà

¹
ïëàíøåòà

àòëàñà

Äëèíà âîëíû ëèíèé
â ñïåêòðå æåëåçà, íì Ïðèìå÷àíèå

7

8

9

10

11

12

13

15

16

234,35�234,43

240,44�241,33

243,98�244,27

256,25; 256,35

259,83; 259,95

271,90; 272,09

286,66�286,93

309,99�310,07

321,96�322,58
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òå. Ýòîò òîê, â ñâîþ î÷åðåäü, ïðîïîðöèîíàëåí èíòåíñèâíîñòè ñâåòà,
ïàäàþùåãî íà ôîòîýëåìåíò, à èíòåíñèâíîñòü çàâèñèò îò ïëîòíîñ-
òè ïî÷åðíåíèÿ ôîòîìåòðèðóåìîãî ó÷àñòêà ñïåêòðîãðàììû. Òàêèì
îáðàçîì, ñ èçìåíåíèåì ïëîòíîñòè ïî÷åðíåíèÿ ñïåêòðîãðàìì áó-
äåò èçìåíÿòüñÿ îòñ÷åò ïî øêàëå ìèêðîôîòîìåòðà.

Îïòè÷åñêàÿ ñõåìà íåðåãèñòðèðóþùåãî ìèêðîôîòîìåòðà ïðè-
âåäåíà íà ðèñ. 5.

øåé ÷óâñòâèòåëüíîñòè ñ ñîîòâåòñòâóþùèì ñîîòíîøåíèåì èíòåí-
ñèâíîñòåé.

4. Ðåçóëüòàòû ðàñøèôðîâêè ñïåêòðîãðàìì çàïèñûâàþò ïî ôîð-
ìå, óêàçàííîé â òàáë. 3.

Èíòåíñèâíàÿ
ëèíèÿ

Òî æå

Ñëàáàÿ

Î÷åíü ñëàáàÿ

Ò à á ë è ö à  3
Ðåçóëüòàòû ðàñøèôðîâêè ñïåêòðîãðàìì

¹
ñïåêòðà Íàèìåíîâàíèå îáðàçöà

Äëèíà âîëíû
îáíàðóæåííûõ ëèíèé Ïðèìå÷àíèå

3 Ìåòàëëè÷åñêèé ñòåðæåíü Pb 280,20

Pb 266,32

Sb 252,85

Fe 259,80

Ëàáîðàòîðíàÿ ðàáîòà 3

Êîëè÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç ñòàëåé
ìåòîäîì òðåõ ýòàëîíîâ

Öåëü ðàáîòû: îçíàêîìëåíèå ñ àïïàðàòóðîé è òåõíèêîé ôîòî-
ìåòðèðîâàíèÿ ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, êîëè÷åñòâåííîå îïðåäåëåíèå
ëåãèðóþùèõ äîáàâîê â ñòàëÿõ.

Àïïàðàòóðà è ïðèíàäëåæíîñòè

Ìèêðîôîòîìåòð ÌÔ-2

Äëÿ èçìåðåíèÿ ïî÷åðíåíèé ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé èñïîëüçóþò
ìèêðîôîòîìåòðû ÌÔ-2 è ÌÔ-4. Ñâåò îò ëàìïû, ïðîéäÿ ôîòîìåòðè-
ðóåìûé ó÷àñòîê ñïåêòðîãðàììû, ïîïàäàåò íà ñâåòî÷óâñòâèòåëüíûé
ñëîé ôîòîýëåìåíòà, âîçáóæäàÿ â íåì ôîòîòîê. Òîê îò ôîòîýëåìåí-
òà ïîñòóïàåò â ãàëüâàíîìåòð è âûçûâàåò â íåì ïîâîðîò ðàìêè
ñ çåðêàëîì, ïðè ýòîì íà îòñ÷åòíûé ýêðàí áóäóò ïðîåöèðîâàòüñÿ
ðàçëè÷íûå ó÷àñòêè øêàëû. Ñ ïîìîùüþ èíäåêñà, íàíåñåííîãî íà ýê-
ðàí, ìîæíî îòñ÷èòûâàòü ïî øêàëå îòêëîíåíèå çåðêàëà ãàëüâàíî-
ìåòðà, ïðîïîðöèîíàëüíîå ôîòîòîêó, âîçíèêàþùåìó â ôîòîýëåìåí-

Ïó÷îê ñâåòà îò ëàìïû 1 íàïðàâëÿåòñÿ ñ ïîìîùüþ êîíäåíñî-
ðà 2 íà ùåëü 3. Ïðîéäÿ ÷åðåç ùåëü, ïó÷îê ñâåòà ïàäàåò íà ïðèçìó
ïîëíîãî âíóòðåííåãî îòðàæåíèÿ 4, êîòîðàÿ ïîâîðà÷èâàåò ïó÷îê
ââåðõ è íàïðàâëÿåò åãî íà íèæíèé ìèêðîîáúåêòèâ 5 è íà ýìóëüñè-
îííûé ñëîé ôîòîïëàñòèíêè 6. ×àñòü ñïåêòðîãðàììû è ïîëó÷åí-
íîå íà íåé èçîáðàæåíèå îñâåòèòåëüíîé ùåëè ñ ïîìîùüþ âåðõíåãî
ìèêðîîáúåêòèâà 7, ïðèçìû 8 è ñìåííûõ ëèíç 9 è 10 ïðîåöèðóåòñÿ
íà ýêðàí 11, â öåíòðå êîòîðîãî ðàñïîëîæåíà èçìåðèòåëüíàÿ ùåëü.
Ùåëü âûðåçàåò èç èçîáðàæåíèÿ íà ýêðàíå ïó÷îê ëó÷åé, ñîîòâåò-
ñòâóþùèé ôîòîìåòðèðóåìîìó ó÷àñòêó ñïåêòðîãðàììû. Ïðîéäÿ
÷åðåç ùåëü, ëèíçó 12, íåéòðàëüíûé ôèëüòð 13 è ñåðûé êëèí 14,
ñâåò ïàäàåò íà ôîòîýëåìåíò 15.

Ðèñ. 5. Îïòè÷åñêàÿ ñõåìà ìèêðîôîòîìåòðà ÌÔ-2
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íàíåñåíû äåëåíèÿ îò 0 äî ∞. Òðåòüÿ øêàëà, ïðåäíàçíà÷åííàÿ äëÿ ðà-
áîòû ìåòîäîì ïðåîáðàçîâàííûõ ïî÷åðíåíèé, èìååò äåëåíèÿ îò �∞
äî +∞ (ýòà øêàëà ïðèìåíÿåòñÿ î÷åíü ðåäêî). Ïðàêòè÷åñêîå çíà÷å-
íèå èìååò ëîãàðèôìè÷åñêàÿ øêàëà ïî÷åðíåíèé S. Ïî÷åðíåíèÿ
îò S = 0 äî S = 1,2 ïî ýòîé øêàëå èçìåðÿþò ñ òî÷íîñòüþ äî 0,001,
à ïî÷åðíåíèÿ äî S = 1,9 � ñ òî÷íîñòüþ äî 0,01.

Ãàëüâàíîìåòð è ñåëåíîâûé ôîòîýëåìåíò çàêðûòû êîæóõîì.
Ïîäêëþ÷åíèå ãàëüâàíîìåòðà ê ôîòîýëåìåíòó ïðîèçâîäèòñÿ òóìá-
ëåðîì.

Òåõíèêà ôîòîìåòðèðîâàíèÿ

1. Âêëþ÷àþò ëàìïó ïðèáîðà çà 10 ìèí äî íà÷àëà èçìåðåíèé.
2. Ñïåêòðîãðàììó ñ îòìå÷åííûìè àíàëèòè÷åñêèìè ëèíèÿìè

óêðåïëÿþò íà ñòîëèêå ýìóëüñèåé ââåðõ è äëèííîâîëíîâîé ÷àñòüþ
âëåâî. Ïåðåìåùàÿ ñòîëèê â ïðîäîëüíîì íàïðàâëåíèè, íàáëþäàþò
çà èçìåíåíèåì ðàñïîëîæåíèÿ ëèíèé íà ýêðàíå îòíîñèòåëüíî èç-
ìåðèòåëüíîé ùåëè. Ïðè çíà÷èòåëüíîì ñìåùåíèè ëèíèé åãî êîð-
ðåêòèðóþò ñíà÷àëà ðàçâîðîòîì íàïðàâëÿþùåé ëèíåéêè, à çàòåì
ïîâîðîòîì ñòîëèêà ðóêîÿòêîé.

3. Ïðîèçâîäÿò þñòèðîâêó ñïåêòðîãðàììû. Ïðåäâàðèòåëüíî ìà-
õîâèêîì ôîêóñèðóþò íà ýêðàí èçîáðàæåíèå îñâåòèòåëüíîé ùåëè.
Çàòåì ñäâèãàþò ñòîëèê òàê, ÷òîáû íà ýêðàíå ïîëó÷èòü èçîáðàæå-
íèå ïðàâîãî äàëüíåãî óãëà ôîòîïëàñòèíêè. Âðàùåíèåì ãîëîâêè
ôîêóñèðóþò èçîáðàæåíèå ñïåêòðîãðàììû íà ýêðàíå. Ñäâèãàþò
ñòîëèê òàê, ÷òîáû ïîëó÷èòü íà ýêðàíå èçîáðàæåíèå ïðàâîãî áëèæ-
íåãî óãëà ôîòîïëàñòèíêè è âðàùåíèåì âèíòà äîáèâàþòñÿ ðåçêîãî
èçîáðàæåíèÿ. Âîçâðàùàþò ñòîëèê â èñõîäíîå ïîëîæåíèå è ïîâòî-
ðÿþò îïèñàííûå äåéñòâèÿ, åñëè ôîêóñèðîâêà íàðóøåíà. Ïîñëå
ýòîãî ñòîëèê ïåðåìåùàþò òàê, ÷òîáû ïîëó÷èòü íà ýêðàíå èçîáðàæå-
íèå ëåâîãî äàëüíåãî óãëà ïëàñòèíêè. Äîáèâàþòñÿ ðåçêîãî èçîáðàæå-
íèÿ âðàùåíèåì âèíòà. Âîçâðàùàþò ñòîëèê â èñõîäíîå ïîëîæåíèå.
Åñëè ôîêóñèðîâêà íàðóøåíà, åå âîññòàíàâëèâàþò âðàùåíèåì ãî-
ëîâêè è ïîâòîðÿþò ïîñëåäíèå îïåðàöèè. Ïðàâèëüíî îòúþñòèðî-
âàííàÿ ñïåêòðîãðàììà äàåò ðåçêîå èçîáðàæåíèå íà ýêðàíå ïðè
ëþáîì ïîëîæåíèè ñòîëèêà. Ðóêîÿòêîé óñòàíàâëèâàþò èçìåðèòåëü-
íóþ ùåëü ïàðàëëåëüíî ôîòîìåòðèðóåìûì ëèíèÿì. Ïîâîðîòîì ðóêî-
ÿòêè ðàñïîëàãàþò èçîáðàæåíèå îñâåòèòåëüíîé ùåëè ïàðàëëåëüíî

Ôîòîòîê, âîçíèêàþùèé ïðè îñâåùåíèè ñåëåíîâîãî ôîòîýëåìåí-
òà, èçìåðÿåòñÿ ïðè ïîìîùè çåðêàëüíîãî ãàëüâàíîìåòðà ñëåäóþ-
ùèì îáðàçîì. Ñâåò îò ëàìïû 1 ïðîõîäèò êîíäåíñîð 16, îñâåùàåò
ìèêðîøêàëó 17, óñòàíîâëåííóþ â ôîêóñå îáúåêòèâà 18, è, îòðà-
çèâøèñü îò çåðêàëà ãàëüâàíîìåòðà 19, âòîðè÷íî ïðîõîäèò îáúåê-
òèâ 18 è ïðèçìó 20. Äàëåå èçîáðàæåíèå ìèêðîøêàëû ïðè ïîìîùè
ëèíç 21, 22 è çåðêàëà 23 ïðîåöèðóåòñÿ íà ìàòîâûé ýêðàí 24, ãäå
è ïðîèçâîäÿòñÿ îòñ÷åòû.

Ïðèáîð ñìîíòèðîâàí íà ìåòàëëè÷åñêîé ïëèòå, óñòàíîâëåííîé
íà òðåõ ïîäúåìíûõ íîæêàõ-àìîðòèçàòîðàõ. Ïðè ïîìîùè âðàùàþ-
ùèõñÿ íîæåê ïðèáîð óñòàíàâëèâàåòñÿ ïî óðîâíþ, óêðåïëåííîìó
íà ïîâåðõíîñòè ïëèòû. Ñòîëèê äëÿ ñïåêòðîãðàìì áûñòðî ïåðåìå-
ùàåòñÿ â ïðîäîëüíîì íàïðàâëåíèè ïðè îñâîáîæäåíèè ãàéêè. Ïëàâ-
íîå ïåðåìåùåíèå îñóùåñòâëÿåòñÿ ïðè ïîìîùè ìèêðîìåòðè÷åñêîãî
âèíòà. Ïîïåðå÷íîå ïåðåìåùåíèå ñòîëèêà îñóùåñòâëÿåòñÿ ìàõîâè-
êîì. Äëÿ óñòàíîâêè ñòîëèêà â ãîðèçîíòàëüíîå ïîëîæåíèå ñëóæàò
âèíòû, ðàñïîëîæåííûå ïîä ñòîëèêîì. Ïîâîðîò ñòîëèêà îòíîñèòåëü-
íî âåðòèêàëüíîé îñè ïðîèçâîäèòñÿ ðóêîÿòêîé. Ñïåêòðîãðàììà óñòà-
íàâëèâàåòñÿ íà íàïðàâëÿþùóþ ëèíåéêó ñ ïîäâèæíûì óïîðîì.

Â ôîíàðå óñòàíîâëåíû ëàìïà, êîíäåíñîðû è îòñ÷åòíàÿ øêàëà.
Îñâåòèòåëüíàÿ ùåëü ñìîíòèðîâàíà íà ôîíàðå è âûïîëíåíà èç ïëà-
ñòèíîê çåëåíîãî ñòåêëà ñ òåì, ÷òîáû ñîçäàâàåìûé èìè ôîí íà ýê-
ðàíå ïîçâîëÿë îò÷åòëèâî âèäåòü èçîáðàæåíèå ñïåêòðîãðàììû.
Ôîêóñèðîâêà èçîáðàæåíèÿ îñâåòèòåëüíîé ùåëè íà ôîòîýìóëüñèþ
ïðîèçâîäèòñÿ ìàõîâèêîì. Ñ ïîìîùüþ ðóêîÿòêè ìîæíî ìåíÿòü
øèðèíó ùåëè è ïîâîðà÷èâàòü åå âîêðóã îïòè÷åñêîé îñè.

Ðåçêîñòü èçîáðàæåíèÿ ñïåêòðîãðàììû íà ýêðàíå óñòàíàâëèâà-
åòñÿ âðàùåíèåì ãîëîâêè. Óñòàíîâêà èçîáðàæåíèÿ îñâåòèòåëüíîé
ùåëè ñèììåòðè÷íî èçìåðèòåëüíîé ïðîèçâîäèòñÿ ñ ïîìîùüþ âèí-
òîâ. Âûñîòà èçìåðèòåëüíîé ùåëè ðåãóëèðóåòñÿ ïëàíêàìè, øèðè-
íà � áàðàáàíîì ñ íîíèóñîì, èìåþùèì öåíó äåëåíèÿ 0,01 ìì. Äëÿ
ïîâîðîòà ùåëè îòíîñèòåëüíî îïòè÷åñêîé îñè ñëóæèò ðóêîÿòêà.

Ïðèáîð èìååò òðè îòñ÷åòíûõ øêàëû, êîòîðûå ïîÿâëÿþòñÿ â ïî-
ëå çðåíèÿ íà ýêðàíå ñ ïîìîùüþ ìàõîâèêà. Ëèíåéíàÿ øêàëà èìååò
äåëåíèÿ îò 1000 äî 0 è ïðåäíàçíà÷åíà äëÿ èçìåðåíèÿ ïðîïóñêàíèÿ
ýìóëüñèè. Ëîãàðèôìè÷åñêàÿ øêàëà îòãðàäóèðîâàíà òàê, ÷òî îòñ÷åò
íà íåé äàåò ïëîòíîñòü ïî÷åðíåíèÿ S, óìíîæåííóþ íà 100. Íà øêàëå
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ýêñïîçèöèè 10�40 ñ â çàâèñèìîñòè îò ÷óâñòâèòåëüíîñòè ïëàñòèí-
êè è òèïà èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ. Ôîòîãðàôèðîâàíèå ñïåêòðîâ
ïðîèçâîäÿò, èñïîëüçóÿ öåíòðàëüíûé âûðåç äèàôðàãìû Ãàðòìàíà.
Ïîñëå êàæäîé ñúåìêè êàññåòó ïåðåäâèãàþò íà 3 ìì. Â õîäå âû-
ïîëíåíèÿ çàäà÷è îò êàæäîãî èç ÑÎ ïîëó÷àþò ïî òðè ñïåêòðà, êàæ-
äûé ðàç âûáèðàÿ íà îáðàçöå íåïîâðåæäåííîå ìåñòî è èñïîëüçóÿ
íîâûé óãîëüíûé ïðîòèâîýëåêòðîä. Íà ýòó æå ôîòîïëàñòèíêó ôî-
òîãðàôèðóþò ñïåêòð æåëåçà è ìèëëèìåòðîâóþ øêàëó äëÿ îáëåã-
÷åíèÿ íàõîæäåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé.

Ôîòîãðàôèðîâàíèå ñïåêòðîâ ÑÎ
äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà

1. Ãîòîâÿò îáðàçöû äëÿ àíàëèçà. Ïîâåðõíîñòü ÑÎ çà÷èùàþò.
2. Ïåðåä ôîòîãðàôèðîâàíèåì ñïåêòðîâ ñîñòàâëÿþò ïëàí ñúåì-

êè (òàáë. 4).

ëèíèÿì. Öåíòðèðóþò èçîáðàæåíèå îñâåòèòåëüíîé ùåëè îòíîñè-
òåëüíî èçìåðèòåëüíîé âèíòàìè.

4. Óñòàíàâëèâàþò øèðèíó èçìåðèòåëüíîé ùåëè ïðèìåðíî ðàâ-
íîé ïîëîâèíå øèðèíû èçîáðàæåíèÿ ñïåêòðàëüíîé ëèíèè (0,4�
0,5 ìì), à øèðèíó èçîáðàæåíèÿ îñâåòèòåëüíîé ùåëè � 1�2 ìì.
Îãðàíè÷èâàþò âûñîòó ùåëè òàê, ÷òîáû îíà ïîëíîñòüþ ïåðåêðû-
âàëàñü ëèíèåé. Ðóêîÿòêîé óñòàíàâëèâàþò íà ýêðàíå øêàëû ïîëî-
æåíèå åå ëîãàðèôìè÷åñêîé øêàëû. Âûâîäÿò íà èçìåðèòåëüíóþ
ùåëü íåýêñïîíèðîâàííûé ó÷àñòîê ôîòîýìóëüñèè, òóìáëåðîì ïîä-
êëþ÷àþò ôîòîýëåìåíò è ñ ïîìîùüþ ðóêîÿòêè ïðèâîäà ñåðîãî êëèíà
ñîâìåùàþò íóëåâîå äåëåíèå øêàëû ñ óêàçàòåëåì íà ýêðàíå, ïîñëå
÷åãî îòêëþ÷àþò ãàëüâàíîìåòð.

5. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèé ôîòîìåòðèðóåìóþ ëèíèþ óñòà-
íàâëèâàþò ðÿäîì ñî ùåëüþ, ïîäêëþ÷àþò ôîòîýëåìåíò è ñ ïîìî-
ùüþ ìèêðîìåòðè÷åñêîãî âèíòà ïåðåìåùàþò ñòîëèê òàê, ÷òîáû
èçîáðàæåíèå ëèíèè ïðîõîäèëî ÷åðåç èçìåðèòåëüíóþ ùåëü. Îòñ÷åò
ïî øêàëå äåëàþò ñ òî÷íîñòüþ äî åäèíèö ïðè ìàêñèìàëüíîì îò-
êëîíåíèè øêàëû. Ýòó îïåðàöèþ ïîâòîðÿþò íå ìåíåå òðåõ ðàç, ñðåä-
íåå çíà÷åíèå îòñ÷åòà çàïèñûâàþò, ïîñëå ÷åãî îòêëþ÷àþò ãàëüâà-
íîìåòð.

Ïîðÿäîê âûïîëíåíèÿ ðàáîòû è óñëîâèÿ ýêñïåðèìåíòà

Íåîáõîäèìûå ïðèáîðû è ìàòåðèàëû

1. Ñïåêòðîãðàô ÈÑÏ-30. 2. Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà �
ãåíåðàòîð ÈÂÑ-28. 3. Êîìïëåêò ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÑÎ) ïî óêà-
çàíèþ ðóêîâîäèòåëÿ. 4. Ñïåêòðîïðîåêòîð ÄÑÏ-1. 5. Ìèêðîôîòî-
ìåòð ÌÔ-2. 6. Óãîëüíûå ýëåêòðîäû, çàòî÷åííûå íà êîíóñ. 7. Ôîòî-
ïëàñòèíêè ñïåêòðàëüíûå òèï 1 èëè 2.

Óñëîâèÿ ôîòîãðàôèðîâàíèÿ ñïåêòðîâ

Øèðèíà ùåëè ñïåêòðîãðàôà 0,01�0,015 ìì. Óñòàíîâêà èñòî÷-
íèêà ñâåòà ñ òðåõëèíçîâîé ñèñòåìîé. Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ � ãå-
íåðàòîð ÈÂÑ-28 â äóãîâîì èëè èñêðîâîì ðåæèìå, òîê 5�6 À, ðà-
áî÷èé äóãîâîé ïðîìåæóòîê 2�3 ìì. Âðåìÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî
îáûñêðèâàíèÿ (ïðè çàêðûòîé ùåëè ñïåêòðîãðàôà) çàâèñèò îò õà-
ðàêòåðà âîçáóæäåíèÿ è ïðèâåäåíî â îïèñàíèè êîìïëåêòà ÑÎ. Âðåìÿ

15

25

25

25

25
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Ïëàí ñúåìêè ñïåêòðîâ ÑÎ äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà

¹
ñïåêòðà ¹ ÑÎ

Âðåìÿ
îáûñêðèâàíèÿ, ñ

Âðåìÿ
ýêñïîçèöèè, ñ

1

2

3

4

5

è ò. ä.

Ïîëîæåíèå
êàññåòû

Fe

361

361

361

362

10

13

16

19

22

�

15

15

15

15

3. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ïëàíîì ñúåìêè ïðîèçâîäÿò ôîòîãðàôèðî-
âàíèå ñïåêòðîâ.

4. Îòñíÿòóþ ôîòîïëàñòèíêó ïðîÿâëÿþò, ôèêñèðóþò, ïðîìûâà-
þò è ñóøàò.

Îïðåäåëåíèå ñîäåðæàíèÿ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ â ñòàëè

1. Ïîëó÷åííóþ ñïåêòðîãðàììó ðàññìàòðèâàþò íà ñïåêòðîïðî-
åêòîðå, íàõîäÿò è îòìå÷àþò íóæíûå àíàëèòè÷åñêèå ïàðû ëèíèé.

2. Ñïåêòðîãðàììó ñ îòìå÷åííûìè ëèíèÿìè ïîìåùàþò íà ñòî-
ëèê ìèêðîôîòîìåòðà ÌÔ-2. Â ñïåêòðàõ ÑÎ ñòàëè èçìåðÿþò ïî-
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3. Èñïîëüçóÿ äàííûå î ñîäåðæàíèè ýëåìåíòà â ÑÎ ¹ 1, 2 è 4,
ñòðîÿò ãðàäóèðîâî÷íûé ãðàôèê â êîîðäèíàòàõ ∆S � lg C.

4. Äëÿ ÑÎ ¹ 3 ïî ãðàôèêó íàõîäÿò ñîäåðæàíèå ýëåìåíòà, îöå-
íèâàþò ñëó÷àéíóþ ïîãðåøíîñòü ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè
0,95 (äëÿ n = 3). Ñîïîñòàâëÿÿ ðåçóëüòàò àíàëèçà ñ àòòåñòîâàííûì
çíà÷åíèåì ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòà â ÑÎ ¹ 3, îöåíèâàþò ïðàâèëü-
íîñòü ðåçóëüòàòà.

Ëàáîðàòîðíàÿ ðàáîòà 4

Ïîëóêîëè÷åñòâåííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç
ñòàëåé

Öåëü ðàáîòû: îçíàêîìëåíèå ñ àïïàðàòóðîé äëÿ âèçóàëüíîãî
ýìèññèîííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà è ïîëóêîëè÷åñòâåííîå îïðå-
äåëåíèå ëåãèðóþùèõ äîáàâîê â ñòàëÿõ.

Àïïàðàòóðà è ïðèíàäëåæíîñòè

Ñòèëîñêîï ÑË-13

Ñòèëîñêîï ÑË-13 ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ýìèññèîííîãî âèçóàëüíî-
ãî êà÷åñòâåííîãî è ïîëóêîëè÷åñòâåííîãî ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà
ñòàëåé, öâåòíûõ ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ â âèäèìîé îáëàñòè ñïåêòðà.

÷åðíåíèÿ ëèíèé îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà è ýëåìåíòà ñðàâíåíèÿ.
Ðàññ÷èòûâàþò çíà÷åíèÿ ðàçíîñòè ïî÷åðíåíèé (∆S = Sîïð � Sñð) äëÿ
êàæäîãî ñïåêòðà, à òàêæå ñðåäíèå çíà÷åíèÿ äëÿ êàæäîãî èç îáðàç-
öîâ. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé è âû÷èñëåíèé ïðèâîäÿò â òàáë. 5.

0,59

Ò à á ë è ö à  5

Ðåçóëüòàòû ôîòîìåòðèðîâàíèÿ ñïåêòðîâ ÑÎ

¹
ñïåêòðà

1

2

3

4

¹ ÑÎ SMn SFe ∆S = SMn � SFe ∆S lgCMn CMn, %

361

361

361

362

1,36

1,33

1,31

1,02

1,04

1,02

0,34

0,29

0,29

0,31 �0,228

�0,228
è ò. ä.

Äèàïàçîí øêàëû äëèí âîëí ñòèëîñêîïà 383�700 íì. Ãåíåðàòîð
ñòèëîñêîïà îáåñïå÷èâàåò ðàáîòó â ðåæèìå äóãè ïåðåìåííîãî òîêà
è â ðåæèìå íèçêîâîëüòíîé èñêðû. Îäèí èç ýëåêòðîäîâ, ìåæäó êî-
òîðûìè îñóùåñòâëÿåòñÿ ðàçðÿä, ÿâëÿåòñÿ èññëåäóåìûì îáðàçöîì.

Îïòè÷åñêàÿ ñõåìà ñòèëîñêîïà ïðèâåäåíà íà ðèñ. 6.
Èçëó÷åíèå îò äóãîâîãî èëè èñêðîâîãî ðàçðÿäà 1 ñ ïîìîùüþ

òðåõëèíçîâîé ñèñòåìû 2, 3, 4, 5 è çåðêàë 6, 7 ïðîåöèðóåòñÿ íà äèô-
ðàêöèîííóþ ðåøåòêó 8. Ëèíçà 3 îñâåòèòåëüíîé ñèñòåìû � ñìåí-
íàÿ. Ïðè çàìåíå íà ëèíçó 4 èñòî÷íèê ïðîåöèðóåòñÿ âáëèçè ùåëè,
äàâàÿ åå èíòåíñèâíîå îñâåùåíèå, îáåñïå÷èâàþùåå îïòèìàëüíûå
óñëîâèÿ àíàëèçà òðóäíîâîçáóäèìûõ ýëåìåíòîâ.

Äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà âûïîëíÿåò ðîëü ôîêóñèðóþùåãî
è äèñïåðãèðóþùåãî ýëåìåíòà. Ñêàíèðîâàíèå ñïåêòðà îñóùåñòâëÿ-
åòñÿ âðàùåíèåì äèôðàêöèîííîé ðåøåòêè âîêðóã îñè. Ðàçëîæåí-
íîå ðåøåòêîé â ñïåêòð èçëó÷åíèå çåðêàëàìè 9, 10 íàïðàâëÿåòñÿ

Ðèñ. 6. Îïòè÷åñêàÿ ñõåìà ñòèëîñêîïà ÑË-13
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â ïëîñêîñòü ôîòîìåòðè÷åñêîãî êëèíà 11, ðàñïîëîæåííîãî â ôîêàëü-
íîé ïëîñêîñòè îêóëÿðà 12.

Êîíñòðóêòèâíî ñòèëîñêîï ÑË-13 ñîñòîèò èç îïòè÷åñêîãî áëî-
êà ñî øòàòèâîì, çàêðûòûì êðûøêîé.

Ïîâîðîò äèñïåðãèðóþùåé ïðèçìû è ïåðåìåùåíèå ñïåêòðà â ïî-
ëå çðåíèÿ îêóëÿðà ïðîèçâîäèòñÿ áàðàáàíîì. Íà áàðàáàíå íàíåñåíà
ðàâíîìåðíàÿ øêàëà äëèí âîëí ñ öåíîé äåëåíèÿ 5 íì. Ïðè ñêàíè-
ðîâàíèè ñïåêòðà åãî ôîêóñèðîâêà ñîõðàíÿåòñÿ. Ïîäñòðîéêà ðåçêî-
ñòè èçîáðàæåíèÿ îñóùåñòâëÿåòñÿ ïîâîðîòîì êîëüöà îêóëÿðà.

Øòàòèâ èìååò ñòîëèê äëÿ óñòàíîâêè îáðàçöîâ ëþáîé ôîðìû.
Ñâåðõó ñòîëèê çàêðûâàåòñÿ êðûøêîé. Ïîä ñòîëèêîì ðàñïîëîæåí
êðîíøòåéí ñ äåðæàòåëåì, íà êîòîðîì óñòàíàâëèâàåòñÿ äèñêîâûé
ïðîòèâîýëåêòðîä. Äåðæàòåëü ìîæåò ïåðåìåùàòüñÿ â ðàçëè÷íûõ
íàïðàâëåíèÿõ ñ ïîìîùüþ ñîîòâåòñòâóþùèõ ðóêîÿòîê.

Â ýòîé ÷àñòè ïðèáîðà ïîìåùàåòñÿ âñïîìîãàòåëüíûé ðàçðÿä-
íèê. Âðàùåíèåì ìàõîâèêà, ðàñïîëîæåííîãî ñ ëåâîé ñòîðîíû øòà-
òèâà, ìîæíî ïëàâíî ìåíÿòü âåëè÷èíó âñïîìîãàòåëüíîãî ïðîìåæóò-
êà, äîáèâàÿñü ñòàáèëüíîãî ãîðåíèÿ ðàçðÿäà.

Ðàññòîÿíèå ìåæäó îáðàçöîì è ýëåêòðîäîì óñòàíàâëèâàåòñÿ
ñ ïîìîùüþ ñìåííûõ øàáëîíîâ. Ïðè ýòîì øàáëîíîì ïåðåêðûâàþò
ïðîðåçü ñòîëèêà, à ýëåêòðîä ïîäíèìàþò äî óïîðà ñ øàáëîíîì,
ïîñëå ÷åãî ïîñëåäíèé óáèðàþò.

Âêëþ÷åíèå ãåíåðàòîðà îñóùåñòâëÿåòñÿ íàæàòèåì êíîïêè
«Ïóñê». Ïåðåêëþ÷åíèå ðåæèìîâ ðàáîòû ãåíåðàòîðà îñóùåñòâëÿ-
þò òîëüêî ïðè âûêëþ÷åííîì êíîïêîé «Ñòîï» ýëåêòðîïèòàíèè.
Ñèëà òîêà ðåãóëèðóåòñÿ ñ ïîìîùüþ ðóêîÿòîê, ðàñïîëîæåííûõ
íà êîðïóñå ãåíåðàòîðà, è êîíòðîëèðóåòñÿ ïî àìïåðìåòðó.

Ïîðÿäîê âûïîëíåíèÿ ðàáîòû è óñëîâèÿ ýêñïåðèìåíòà

Íåîáõîäèìûå ïðèáîðû è ìàòåðèàëû

1. Ñòèëîñêîï ÑË-13. 2. Äèñêîâûå ìåäíûå è æåëåçíûå ýëåêòðî-
äû. 3. Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñòàëåé.

Ïðîâåðêà ïðàâèëüíîñòè øêàëû äëèí âîëí ñòèëîñêîïà

1. Ïðîâåðÿþò çàçåìëåíèå ñòèëîñêîïà.
2. Äèñêîâûå ìåäíûå ýëåêòðîäû î÷èùàþò îò îêàëèíû è óñòà-

íàâëèâàþò â øòàòèâå, âûäåðæàâ ðàññòîÿíèå 2 ìì ïî øàáëîíó.

3. Â ïðèñóòñòâèè ïðåïîäàâàòåëÿ âêëþ÷àþò äóãîâîé ðàçðÿä è óñòà-
íàâëèâàþò ñèëó òîêà 4�5 À. Âðåìÿ íåïðåðûâíîé ðàáîòû ãåíåðàòîðà
íå äîëæíî ïðåâûøàòü 1�2 ìèí, ïîñëå ÷åãî åãî ñëåäóåò îòêëþ÷èòü
íà 2�3 ìèí. Ïåðåìåùàÿ ïîäñòàâíîé ýëåêòðîä ðóêîÿòêîé, äîáèâà-
þòñÿ ìàêñèìàëüíîé èíòåíñèâíîñòè ñïåêòðà. Íàâîäÿ áàðàáàíîì òðå-
óãîëüíèê â îêóëÿðå íà èíòåíñèâíûå ëèíèè ñïåêòðà ìåäè, çàïèñû-
âàþò ïîêàçàíèÿ øêàëû äëèí âîëí, ñîîòâåòñòâóþùèå íàáëþäàåìûì
ëèíèÿì. Ñðàâíèâàÿ ïîêàçàíèÿ ñ òàáëè÷íûìè äàííûìè (òàáë. 6),
îöåíèâàþò ïîïðàâêó, êîòîðóþ ñëåäóåò ââîäèòü â ïîêàçàíèÿ ñòè-
ëîñêîïà. Ñòðîÿò ãðàôèê â êîîðäèíàòàõ «äëèíà âîëíû ñïåêòðàëü-
íîé ëèíèè � ïîêàçàíèå ïî øêàëå äëèí âîëí ñòèëîñêîïà».

522,2; 515,3; 510,6

486,7; 479,4

470,4; 465,1

458,7; 450,4; 448,0

406,3; 402,3

Ò à á ë è ö à  6
Õàðàêòåðíûå ëèíèè â ñïåêòðå ìåäè

Îáëàñòü ñïåêòðà Äëèíà âîëíû ëèíèè, íì

Çåëåíàÿ

Çåëåíîâàòî-ãîëóáàÿ

Ãîëóáàÿ

Ñèíÿÿ

Ôèîëåòîâàÿ

Ïîëóêîëè÷åñòâåííîå îïðåäåëåíèå
ñîäåðæàíèÿ ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ â ñòàëÿõ

1. Àíàëèçèðóåìûé îáðàçåö, äèñêîâûå ìåäíûå è æåëåçíûå ýëåê-
òðîäû çà÷èùàþò îò îêàëèíû.

2. Äèñêîâûé ìåäíûé (æåëåçíûé) ýëåêòðîä óñòàíàâëèâàþò â
øòàòèâå, íà ñòîëèê øòàòèâà ïîìåùàþò èññëåäóåìûé îáðàçåö, ðàñ-
ñòîÿíèå ìåæäó ýëåêòðîäàìè 2 ìì ïî øàáëîíó.

3. Âêëþ÷àþò äóãó è èçó÷àþò àíàëèòè÷åñêèå ãðóïïû ëèíèé (ïî
óêàçàíèþ ïðåïîäàâàòåëÿ), èñïîëüçóåìûå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ëåãèðó-
þùèõ ýëåìåíòîâ. Íóæíóþ îáëàñòü ñïåêòðà âûâîäÿò â ïîëå çðåíèÿ
îêóëÿðà ñ ó÷åòîì îöåíåííîé ðàíåå ïîïðàâêè.

Âèçóàëüíî îïðåäåëÿþò ñîîòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé àíàëèòè-
÷åñêèõ ïàð â ñïåêòðå, ïîñëå ÷åãî, ïîëüçóÿñü ñòèëîñêîïè÷åñêèìè
òàáëèöàìè (Ñâåíòèöêèé Í. Ñ. Âèçóàëüíûå ìåòîäà ýìèññèîííîãî
ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà), äàþò îöåíêó ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòà. Â êà-



÷åñòâå ïðèìåðà â òàáë. 7 è íà ðèñ. 7 ïðèâåäåíû õàðàêòåðíûå ëè-
íèè è ñïåêòðîñêîïè÷åñêèå ïðèçíàêè äëÿ îöåíêè ñîäåðæàíèÿ õðî-
ìà â ñòàëè ñ ìåäíûì ïðîòèâîýëåêòðîäîì.

1Cr7 > 6Fe

�

�

�

2Cr7 = 4Fe

2Cr7 = 4Fe

Ò à á ë è ö à  7
Ñïåêòðîñêîïè÷åñêèå ïðèçíàêè

äëÿ îöåíêè ñîäåðæàíèé õðîìà â ñòàëè

1Cr7 < 5Fe

2Cr7 = 6Fe

2Cr7 = 5Fe

1Cr7 = 4Fe

1Cr7 > 4Fe

1Cr7 = 4Fe

Ñîäåðæàíèå õðîìà
â ñòàëè, %

Ñîîòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé
ëèíèé õðîìà è æåëåçà
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Ðèñ. 7. Õàðàêòåðíûå ëèíèè æåëåçà è õðîìà

λ, íì

 

6Fe 5Fe 1Cr7 2Cr7 4Fe

533,9 534,1 534,5 534,8 537,1
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