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Рассмотрены портативные рентгеновские спектрометры серии «СПЕКТРОСКАН МАКС», на
шедшие широкое применение в аналитической практике. Приведены экспериментальные зна
чения пределов обнаружения определяемых элементов в водных растворах. Проведены изме
рения аналитических параметров спектрометра (скорости счета на чистых элементах, контраст
ности и основная аппаратурная погрешность); по этим данным рассчитаны инструментальные 
погрешности измерений на примерах определения элементов в сталях и сплавах. Теоретичес
ки рассчитанные инструментальные погрешности измерения содержаний хорошо согласуются 
с экспериментальными метрологическими параметрами анализа.
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Введение
С ветоси л ьн ая  р ен тген о о п ти ч е с к а я  схем а 

( ‘сжатая геометрия”) впервые была предложена и 
реализована К.В. Анисовичем и Н.И. Комяком [1]. 
Эта схема позволяет достичь высоких ан али ти 
ческих характеристик при использовании м ало
мощ ных рентгеновских трубок и разработать  
малогабаритную и удобную в эксплуатации а п 
паратуру Рентгенооптическая схема спектромет
ра со “сжатой геометрией" приведена на рис. 1. 
На основе этой схемы НПП «Буревестник» выпус

кало портативны е рентгеновские спектрометры  
СПАРК-1. СПАРК-1 М. СПАРК-1 (2М) с фокусиров
кой по Иоганссону и с радиусом ф окальной ок
ружности 150 мм. В дальнейш ем К.В. А нисови
чем в НПО «Спектрон» был разработан  спектро
метр «СПЕКТРОСКАН» с радиусом фокальной ок
ружности 100 мм. что позволило в несколько раз 
сократить вес спектром етра и наладить его м ас
совое производство. В настоящ ее врем я НПО 
«Спектрон» вы п ускает серию  сп ектр о м етр о в  
«СПЕКТРОСКАН МАКС».



Рис.1. Рентгенооптическая схема спектрометра 
«СПЕКТРОСКАН МАКС»

Р е н т г е н о в с к и е  с п е к т р о м ет р ы  сер и и  
«СПЕКТРОСКАН МАКС»

Спектрометр «СПЕКТРОСКАН MAKC-GV», наи
более мощ ная по своим аналитическим  возмож
ностям  модель серии, предназначен для опреде
ления элементного состава в диапазоне от 11 Na 
до 94Ри, оснащ ен вакуумированным сканирую 
щ им кристалл-диф ракционны м  каналом с п я
тью  см енны м и кри сталлам и -ан али заторам и : 
образец расположен на воздухе. Применяются 
рентгеновские трубки БХВ-17 с Pd или Сг-ано- 
дами при напряж ении 40 кВ; используемая мощ
ность рентгеновской трубки 160 Вт (ступенчатая 
установка тока и напряж ения через ПЭВМ); м ас
са спектрометра 118 кг (вместе с отдельно распо
лож енными вакуумным насосом, высоковольт
ным источником питания рентгеновской трубки 
и системой замкнутого контура охлаждения рен
тгеновской трубки). Рекомендуемые области при
м енения кристаллов-анализаторов для регист
рации рентгеновской флуоресценции приведены 
в табл.1. Энергетическое разреш ение спектро
метра в средней области длин волн 40-60 эВ (FeKJ 
и 9 эВ в длинноволновой области спектра (SiKJ. 
В этом типе спектрометра имеется пробозагру
зочное устройство на 16 образцов (14 образцов 
диаметром  20 мм и 2 образца с вращ ением  д и а
метром 40 мм).

Таблица 1
Кристаллы-анализаторы спектрометра «СПЕКТРОСКАН MAKC-GV», 

рекомендуемые для регистрации рентгеновской флуоресценции

Атомный
номер

Элемент Кристаллы 2d, ангстрем
C(002) LiF(200) PET(002) KAP(001) ML

6,7 4,03 8,73 26,63 40
11-12 Na-Mg K„
13 AI K„
14-15 Si-P K„
16-20 S- Ca K.,
21-38 Sc-Sr K,„ Kr>
39-43 Y-Tc К (2)*
44-51 Ru-Sb L.
52-94 Te-Pu U  L,

* - измеряется во втором порядке дифракции.

В н еш н и й  вид сп е к тр о м етр а  п р и вед ен  на  
ри с .2. Спектрометр «СПЕКТРОСКАН MAKC-G» 
предназначен  для определения элементного со
става  в диапазоне от 20Са до 94Pu, оснащ ен ска
нирую щ им кристалл-диф ракционны м  каналом 
н а воз духе. П рименяю тся рентгеновские трубки 
прострельного типа БХ-7 с Ag- или М о-анодами 
при напряж ении 40 кВ; используемая мощ ность

рентгеновской трубки 4 Вт; м асса спектрометра 
18 кг.

Спектрометр «СПЕКТРОСКАН MAKC-GFE» до
полнительно к кристалл-дифракционному кана
лу имеет до двух ф иксированных энергодиспер
сионных каналов для определения содержаний 
элементов в диапазоне от 12Mg до 1ЭК; масса спек
тром етра 20 кг.



Рис.2. Внешний вид рентгеновского спектрометра 
«СПЕКТРОСКАН MAKC-GV»

Спектрометр «СПЕКТРОСКАН МАКС-FE» осна
щен тремя фиксированными энергодисперсион
ными каналам и. П рименяю тся рентгеновские 
трубки прострельного типа БХ- 7 с Ag- или Мо-ано- 
дами при напряж ении 5 кВ; используемая мощ 
ность трубки 0,75 Вт; м асса спектром етра 12 кг. 
Наиболее распространенное применение этого 
спектрометра -  определение содерж ания S и С1 в 
углеводородах (нефтепродукты и т.п.).

Спектрометр «СПЕКТРОСКАН MAKC-FC» с про
точной кюветой имеет до шести фиксированных 
кристалл-дифракционных каналов; масса спек
трометра 18 кг.

Главной отличительной особенностью спектро
метров «СПЕКТРОСКАН МАКС» является то. что. 
благодаря применению светосильной кристалл- 
д и ф ракц и он н ой  рентгеноопти ческой  схемы, 
спектрометр, сохраняя размеры настольного уст
ройства. не уступает по способности разделения 
линий и контрастности (отношение сигнал/ф он) 
мощным кристалл-дифракционным спектромет
рам общепромышленного назначения и превос
ходит по этим параметрам аналогичные настоль
ные энергодисперсионные спектрометры [2].

Рис.З. Сопоставление рентгеновского спектра магнитного 
сплава, полученного на кристалл-дифракционном 

спектрометре общепромышленного назначения, со спектром 
этого сплава, измеренным на спектрометре «СПЕКТРОСКАН 

MAKC-G»

Рис.4. Сопоставление рентгеновского спектра магнитного 
сплава, полученного на энергодисперсионном спектрометре 
(1), со спектром этого сплава, измеренным на спектрометре 

«СПЕКТРОСКАН MAKC-G» (2)

Для иллю страции этого на рис.З и 4 сопостав
лены рентгеновские спектры м агнитного сп ла
ва, полученны е на кри сталл-д и ф ракц и он н ом  
спектрометре общепромышленного назн ачен и я 
и н а  эн ергоди сп ерси он н ом  сп ек тр о м етр е  со 
спектром этого сплава, изм еренны м  на спектро
метре «СПЕКТРОСКАН MAKC-G».

А налитические и м етрологически е харак
теристики

Пределы обнаружения элементов на спектро
метрах «СПЕКТРОСКАН МАКС» в водных раство
рах

Для определения пределов обнаруж ения п р и 
готавливались однопроцентные водные раство
ры элементов или однопроцентные искусствен
ные смеси этих элем ентов с борной кислотой  
(Н3В 0 3). Измерялись скорости счета аналитичес
ких линий при номинальном режиме спектро
метра; скорость счета фона для этих аналитичес
ких линий изм ерялась на борной кислоте. Рас
чет предела обнаруж ения С0 проводился по ф ор
муле

где / -ск о р о сть  счета на образце с содерж анием  
элемента С за вычетом ф она Іф; t -  экспозиция. 
Результаты этих расчетов для экспозиции 100 с 
приведены в табл .2.

Исследование аналитических и метрологичес
ких характеристик рентгеновских спектромет
ров при анализе сталей и сплавов

П рименимость рентгеновского спектром етра 
для реш ения аналитической  задачи  определя
ется его аналитическим и парам етрам и  и спосо
бом учета м атричны х эффектов, который поддер-



ж ивается программным обеспечением спектро
метра.

Таблица 2
Пределы обнаружения элементов С0 (мг/л) за 100 с 

в водных растворах для различных моделей 
спектрометра «СПЕКТРОСКАН МАКС»

Атомный Элемент Модель
номер G GF GV FE

11 Na 5000 10000
12 Mg 5000 250 2000
13 AI 150 150 150
14 Si 100 10 100
15 P 50 3 100
16 S 30 3 50
17 Cl 150 3 150
19 К ★* 5 *

20 Ca 100 100 1 100
21 Sc 50 50 0.3
22 Ti 20 20 0,3 20
23 V 8 8 0,3
24 Cr 6 6 0,3
25 Mn 4 4 0,3
26-28 Fe-Ni 1-2 1-2 0,3
29 Cu 2 2 2
30-38 Zn-Sr 1-2 1-2 0,3-0,8
39-45 Y-Rh 50-60 50-60 15
46 Pd 70 70 50
47-49 Ag-ln 70-80 70-80 3-2
50-51 Sn 80 80 2 200
52-56 Te-Ba 300-100 300-100 2-1
57-60 La-Nd 60-10 60-10 1
61-94 Pm-Pu 5-3 5-3 1-1,5

* - С БХ2(Ад) -  1000 ppm, с БХ2(Мо)I -  50 ppm
- С трубкой БХ7(Мо) -  1000 ppm.

Хотя для анализа  сталей и сплавов разрабо
таны  эффективные приемы корректировки м ат
ричных эффектов (эмпирические, динамические, 
теоретические уравнения связи, способ ф унда
ментальных параметров и др.), обеспечивающие 
правильность анализа, прим еним ость спектро
м етра для реш ения конкретной аналитической 
задачи  обычно определяется после проведения 
большого объема экспериментальны х работ по 
оценке сходимости анализа  и предела обнаруже
ния. Решение этого вопроса может быть упрощ е
но, если оценку этих парам етров проводить р ас
четным способом.

Основные аналитические парам етры  рентге
новского спектрометра - интегральны е чувстви

тельности (скорости счета на чистом элементе) 
J 0 и контрастности (отношения интегральных чув
ствительностей к фону) Ко однозначно связаны с 
метрологическими характеристиками анализа: 
дифф еренциальной чувствительностью dJ/dC , 
ож идаемой инструм ентальной погреш ностью  
анализа  sc и пределом обнаружения С0 [3]:

dJ _ JpP
дС '  [р + с О - р ) 2] ’

Sc [ р +с(і -  Р )]2
р +с (і - р )

1

j  J0T

n = i—

С 1 ■
* v )P + c ( l -P )  + к 

3 P
J J o K J

где J  -  интенсивность его аналитической линии в 
образце с концентрацией элемента С; Ао = 0,25 % - 
основная аппаратурная погрешность рентгенов-

.. Н . ь . . н
скихспектрометров; Т -экспозиция Р

и\ + kill
- абсорбционный фактор (отношение абсорбци
онных свойств наполнителя и определяемого эле
мента с учетом дополнительного возбуждения): 
ин и д1 - коэффициенты ослабления в наполнителе 
и в определяемом элементе для первичного (1) и 
для флуоресцентного (і) излучений, /c=sinqp/sin0; 
где сриф -углы падения первичного и отбора флу
оресцентного излучения (характеристика гео
метрии спектрометра).

На практике для расчета Р используют ф ор
мулу

Р * c(J0 - J) w/(l-C) ,

где J 0 и J  рассчиты ваю т по программе теорети
ческих интенсивностей.

Для расчетов по этим выраж ениям необходи
мо найти  соответствующие значения скоростей 
счета и контрастностей для используемых а н а 
литических линий на чистых элементах.

Проводились измерения скоростей счета ан а
литических линий элементов в стандартных об
разцах (или в химических реактивах) на коротко
волновом и на вакуумном рентгеновском спектро
метрах. Измерения проводились при напряжении 
на рентгеновской трубке 40 кВ. Сила тока рентге
новской трубки для каждого элемента выбиралась, 
чтобы не было переполнения счетных каналов. 
Измеренные скорости счета пересчитывались на 
номинальный режим рентгеновской трубки и, с



использованием теоретических соотношений, рас
считывались скорости счета для чистых элемен
тов. Для вакуумного спектрометра «СПЕКТРОСКАН 
MAKC-GV» при режимах рентгеновской трубки 
БХВ-17(Pd) 40 кВ, 4 мАполученные скорости счета 
для группы элементов от Ті до As {кристалл-ана
лизатор LiF(200)} представлены на рис.5.

Интенсивности Сп-Ѵ на чистых элементах, эксперимент 
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Рис.5. Скорости счета, полученные на вакуумном 
спектрометре «СПЕКТРОСКАН MAKC-GV» при режимах 

рентгеновской трубки EXB-17(Pd) 40 кВ, 4 мА для группы 
элементов от Ті до As {кристалл-анализатор LiF(200)}

Такие же расчеты  были сделаны и для других 
элементов, определяемых в сталях и сплавах (эти 
результаты -  скорости счета и контрастности  
представлены в табл.З), и для коротковолновых 
спектрометров «СПЕКТРОСКАН MAKC-G». Ско
рость счета фона, необходимую для расчета кон
трастности. измеряли на чистых образцах А1, Си 
и Fe (соответственно алюминиевые, медные спла
вы и стали).

Таблица 3
Скорости счета (І0) и контрастности (KFe, КАІ, КСи) 

спектрометра «СПЕКТРОСКАН MAKC-GV» при режимах 
рентгеновской трубки BXB-17(Pd) 40 кВ, 4 мА 
для сталей, алюминиевых и медных сплавов

О кончаниетабл.З

1 2 3 4 5 6
14 Zn 5000000 5200,0 1800,0 1800,0
15 As 2820000 1100,0 530,0 1100,0
16 Zr 440000 2600,0 1600,0 3200,0
17 Nb 560000 3100,0 2200,0 3800,0
18 Mo 870000 4500,0 3500,0 4200,0
19 Sn 250000 1900,0 2500,0 2400,0
20 Sb 220000 1100,0 2600,0 1100,0
21 w 430000 500,0 180,0 145,0
22 Pb 900000 335,0 170,0 335,0
23 Bi 650000 200,0 120,0 230,0

На основе полученны х эксперим ентальны х 
скоростей счета и контрастностей по приведен
ным выше формулам были рассчитаны  стати с
тические погрешности измерений состава sst для 
характерны х содерж аний элементов в сталях и 
сплавах С и предел обнаруж ения С0 за  100 с. В 
табл .4 приведены рассчитанны е характери сти 
ки ан али за  для углеродистых и вы соколегиро
ванны х сталей. В табл .5 приведены рассч и тан 
ные характеристики  ан али за  для алю м иниевы х 
и медных сплавов. При расчетах учитывалось, что 
предельные скорости счета не долж ны превы 
ш ать 100 000 и м п /с  (регистрируются детектором 
без заметны х искажений); значения J 0 ограни
чивались величиной 100 000 им п/с, если для эле
ментов с м аксим альны м  содерж анием  в сталях  
или сплавах эта величина была превы ш ена. В 
эксперим енте это соответствовало сниж ению  
силы тока рентгеновской трубки при сохранении 
напряж ения 40 кВ.

Результаты сопоставления эксперим енталь
ных и рассчитанны х значений  сходимости и з 
мерения состава углеродистых сталей для спек
трометра «СПЕКТРОСКАН MAKC-G» приведены в 
табл.6. Как видно из таблицы, получены удовлет
ворительные соответствия между эксперим ен
тальны м и и рассчитанны м и сходимостями и з 
мерения состава сталей. Полученные сходимос
ти  изм ерения состава на портативны х спектро
м етр ах  с больш им  за п а со м  у к л ад ы в аю тся  в 
предъявляемые требования к рентгеноспектраль
ному анализу сталей [4].

Заклю чение
Аналитические парам етры  спектрометров се

рии «СПЕКТРОСКАН МАКС» позволяю т опреде
лять элементный состав широкого круга м атери
алов. З а  12 лет НПО «Спектрон» выпустило более 
700 спектрометров, которые наш ли прим енение 
в различны х отраслях промыш ленности.

№ n/n El Io KFe KAI KCu
1 2 3 4 5 6
1 Mg 16000 100,0 150,0 120,0
2 AI 30000 940,0 940,0 800,0
3 Si 77700 11100,0 3100,0 4900,0
4 P 112000 12500,0 8000,0 8000,0
5 S 170000 7000,0 8500,0 5900,0
6 Ti 695000 5800,0 15800,0 2400,0
7 V 2000000 12500,0 28000,0 11000,0
8 Cr 3650000 4500,0 10000,0 13000,0
9 Mn 6000000 4400,0 25000,0 12000,0
10 Fe 8500000 1158,0 1158,0 3800,0
11 Co 8300000 5700,0 5500,0 3100,0
12 Ni 7500000 11200,0 7000,0 1800,0
13 Cu 6000000 6850,0 3100,0 6850,0



Таблица 4
Статистические погрешности измерений состава sst для_характерных содержаний 

элементов в углеродистых и высоколегированных сталях С и предел обнаружения С0 
на вакуумном спектрометре «СПЕКТРОСКАН MAKC-GV»

Элемент Углеродистые стали Высоколегированные стали
С, % ost, % Co.% С, % о5„ % С0%

С 1
AI 0,1 0,0092 0,025 0,2 0,01 0,025
Si 0,5 0,0046 0,003 0,5 0,0046 0,003
Р 0,02 0,00086 0,0018 0,02 0,00086 0,0018
S 0,02 0,00063 0,0014 0,02 0,00063 0,0014
71 0,1 0,00046 0,00038 0,5 0,0015 0,00041
V 0,5 0,0013 0,00014 0,5 0,0014 0,00017
Cr 1 0,0026 0,0002 18 0,049
Mn 0,5 0,0014 0,00027 0,5 0,0014 0,00029
Fe 94,555 0,14 67,055 0,11
Со 0,001 6.48E-05 0,00019 0,001 8,91 Е-05 0,00026
Ni 1 0,0026 0,00038 11 0,026
Cu 0,1 0,00083 0,0017 0,4 0,0015 0,0016
As 0,001 0,00063 0,0019 0,001 0,00062 0,0019
Zr 0,001 0,00035 0,001 0,001 0,00035 0,001
Nb 0,1 0,00059 0,00077 0,1 0,00059 0,00076
Mo 0,5 0,0015 0,00047 0,5 0,0015 0,00046
Sn 0,001 0,00027 0,00079 0,001 0,00027 0,00079
Sb 0,001 0,00036 0,00107 0,001 0,00036 0,0011
W 0,5 0,0024 0,0034 0,5 0,0024 0,0033

Таблица 5
Статистические погрешности измерений состава sst для характерных содержаний 

элементов в алюминиевых и медных сплавах С и предел обнаружения С0 на вакуум
ном спектрометре «СПЕКТРОСКАН MAKC-GV»

Элемент Алюминиевые сплавы Медные сплавы
С, % ost, % c0,% С, % a st, % Со, %

Mg 1 0,014 0,028
AI 91,8 0,066 1 0,019 0,037
Si 1 0,0080 0,0077 1 0,0079 0,0062
Р 0,1 0,002 0,0031 0,1 0,002 0,0030
S 0,1 0,0013 0,0018 0,1 0,0014 0,0021
Ti 0,1 0,00051 0,00035
V 0,1 0,00035 0,00014
Cr 0,1 0,00032 0,00016 0,1 0,00031 0,00013
Mn 1 0,0027 0,00018 1 0,0026 0,00019
Fe 1 0,0027 0,00064 1 0,0026 0,0003
Co 0,1 0,0003 0,00013 0,1 0,00031 0,00019
Ni 1 0,0026 0,00016 1 0,0028 0,00059
Cu 1 0,0029 0,0009 60 0,14
Zn 1 0,0027 0,00049 32,3 0,081
As 0,1 0,00049 0,00072 0,1 0,001 0,0024
Zr 0,1 0,00038 0,00028
Sn 0,1 0,00034 0,00014 1 0,0031 0,00095
Sb 0,1 0,00035 0,00014 0,1 0,00084 0,0014
Pb 0,1 0,00059 0,001 1 0,0037 0,0036
Bi 0,1 0,00071 0,0014 0,1 0,0019 0,0049



Таблица 6
Сопоставление оценок сходимости результатов анализа углеродистых 

сталей при экспозиции 40 с на спектрометрах «СПЕКТРОСКАН MAKC-G», 
с экспериментальными значениями и с требованиями к сходимости 

измерений (d«, %, по ГОСТ 28033-89)

Определяемый
элемент

Массовая доля, % ° тсх’ % «Л* % %
От До

V 0,05 0,10 0,003 0,002 0,017
0,1 0,20 0,004 0,003 0,025

Cr 0,05 0,10 0,004 0,003 0.025
1,0 2,0 0,008 0,006 0,04

Мл 0,20 0,50 0,004 0,003 0,025
1,0 2,0 0,009 0,008 0,05

Ni 0,20 0,50 0,004 0,003 0,03
2,0 5,0 0,02 0,016 0,07

Си 0,05 0,10 0,003 0,003 0,013
0,20 0,50 0,006 0,004 0,03

W 0,05 0,10 0,006 0,005 0,011
0,20 0,50 0,007 0,006 0,03

Наиболее частое применение спектрометров: 
в металлургии, металлообработке и торговле м е
таллами: горнодобывающая и горно-перерабаты- 
ваю щ ая промышленность: химическая и н еф тя
ная промышленность, промыш ленность строи
тельных материалов: экология, санитарны й кон-
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X-RAY FLUORESCENCE SPECTROMETERS "SPECTROSCAN МАКС”. ANALYTICAL PARAMETERS
I.P.Zhizhin, B.D. Kalinin, A.V.Litinski, A.V.Rudnev, L.A.Safonov

Widely used in analytical practice desktop X-ray fluorescence "SPECTROSCAN MAKC" spectrometers 
are considered. Experimental values of determination limits in aqueous solutions are presented. Analytical 
parameters of the spectrometer (count rates for pure elements, contrast and main apparatus errors) 
are measured. Instrumental errors of measurements are calculated for element determination in steel 
and alloys. Theoretical instrumental errors are in good agreement with experimental metrological 
parameters of analysis.___________________________________________________________________
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