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Possibilities of modern plasma spectrometers and 
prospect of their use in metallurgical production are 
shown.

В. А. МАкАроВ, рУП «БМЗ»
УДК 669.

Плазменная сПектрометрия  
в аналитических задачах металлургии

Эмиссионные спектрометры с индуктивно-
связанной плазмой являются относительно новой 
разработкой в инструментальных методах анализа. 
Но уже на сегодняшний день данный класс спек-
трометров – один из универсальных и широко при-
меняемых приборов в аналитической химии. Они 
нашли свое применение практически во всех сфе-
рах деятельности человека от фармацевтики до 
металлургии.

Плазменные спектрометры в современной ла-
боратории металлургических предприятий дают 
возможности проводить с большой точностью  
и скоростью элементный анализ самых различных 
материалов, таких, как стали и чугуны; ферроспла-
вы; руды и окатыши; металлургические шлаки; 
цветные металлы и их сплавы; отходы производ-
ства (пыль газоочистки, окалина, гальванические 
шламы и т. д.); технологические растворы. 

Незаменимы плазменные спектрометры и при 
проведении исследовательских работ по установ-
лению химического состава самых разнообразных 
материалов.

Практически при наличии в лаборатории необхо-
димых реактивов и материалов для приготовления 
калибровочных растворов, в качестве которых мож-
но применять как сами элементы и их соединения 
высокой чистоты, так и государственные стандарт-
ные образцы, возможности лаборатории ограничива-
ются только возможностями спектрометра и сложно-
стью элементной матрицы анализируемого материа-
ла. В отличие от атомно-абсорбционных спектроме-
тров, у которых перечень анализируемых элементов 
ограничен наличием определенных ламп излучения, 
у плазменных спектрометров этот перечень практи-
чески не ограничен.

На рис. 1 серым цветом выделены элементы, 
анализ которых возможен на современных плаз-
менных спектрометрах. Как видно из рисунка,  

в перечень анализируемых элементов входят прак-
тически все элементы периодической системы  
Д. И. Менделеева, исключение составляют лишь 
некоторые газы и искусственно полученные эле-
менты.

На момент создания химической лаборатории 
металлургического производства в 1991 г. она бы-
ла оснащена эмиссионным спектрометром с индук-
тивно-связанной плазмой ARL 3410 производства 
компании ARL (Швейцария). В процессе работы 
лаборатории и в соответствии с задачами, которые 
ставились перед ней, были разработаны и внедре-
ны методики выполнения измерений элементного 
состава как сырья, использующегося в металлур-
гии (металлолом, ферросплавы, флюсы), так и го-
товой продукции, в частности бортовой бронзиро-
ванной проволоки для бортовых колец шин (ББП).

Однако мировые тенденции в области инстру-
ментальной аналитической химии и развитие ана-
литических приборов привело к необходимости 
внедрения современных спектрометров.

В 2010 г. в рамках модернизации химической 
лаборатории металлургического производства ЦЗЛ 
РУП «БМЗ» был разработан и в июле 2010 г. 
успешно внедрен проект по установке эмиссион-

Рис. 1. Аналитические возможности современных плазмен-
ных спектрометров



 
  3 (62), 2011 / 153
ного спектрометра с индуктивно-связанной плаз-
мой нового поколения iCAP 6300 производства 
компании Thermo scientific (Великобритания). 

На примере этого спектрометра ниже будут из-
ложены преимущества, недостатки и возможности 
современной плазменной спектрометрии.

Основные преимущества современных спек-
трометров с индуктивно-связанной плазмой

компактный прибор
Спектрометр имеет размеры, которых не име-

ют спектрометры других фирм (85×59×74 см, масса 
85 кг). Компактность достигнута благодаря внедре-
нию последних технологий в электронике и опти-
ке, что дало возможность установить спектрометр на 
лабораторном столе. Для сравнения имеющийся  
в лаборатории аналогичный спектрометр ARL 3410 
(171×161×75 см и масса 432 кг) требует специально 
оборудованных площадей для установки.

Большое оптическое разрешение
Конструкция оптической схемы спектрометра 

дает возможность анализировать спектральные 
линии в диапазоне от 166 до 867 нм с оптическим 
разрешением 0,007 нм, что позволяет анализиро-
вать материалы с самым сложным элементным со-
ставом. Для сравнения спектрометр ARL 3410 дает 
возможность анализировать спектральные линии  
в диапазоне от 190 до 800 нм с оптическим разре-
шением 0,011 нм, что значительно снижает воз-
можности спектрометра.

Аналитические сигналы элементов на спектрах 
представлены в виде пиков, которые анализируют-
ся программным обеспечением спектрометра. 
Каждому химическому элементу на спектре соот-
ветствуют определенные длины волн. 

На рис. 2 показаны два полностью разделен-
ных пика, несмотря на то что элементы анализиру-
ются на близких длинах волн.

Твердотельный CID-детектор
Твердотельный полупроводниковый CID-де-

тек тор – это детектор нового поколения, который 

дает высокую скорость анализа и высокую чув-
ствительность.

Для сравнения на рис. 3 приведены нижние 
пределы обнаружения некоторых элементов для 
спектрометра ARL 3410, оснащенного галиевым 
полупроводниковым детектором, и спектрометра 
iCAP 6300. 

Как видно из рисунка, нижние пределы обна-
ружения для некоторых элементов уменьшились 
более чем в 10 раз.

Недостатком такого детектора является зна-
чительное потребление аргона, поскольку опти-
ческая система и CID-детектор постоянно про-
дуваются аргоном. В результате в режиме ожи-
дания спектрометр потребляет 20 см3 аргона  
в минуту, при анализе расход аргона увеличива-
ется в 2–3 раза в зависимости от параметров  
метода.

В результате без постоянного снабжения лабо-
ратории аргоном работа с плазменным спектроме-
тром затрудняется.

Твердотельный ВЧ-генератор
Спектрометр iCAP 6300 имеет высокочастот-

ный генератор нового поколения, выполненный  
с использованием полупроводниковых приборов. 
Обеспечивает стабильную плазму при анализе об-
разцов различного состава. 

ВЧ-генератор спектрометра ARL 3410 имеет 
генераторную лампу, срок службы которой состав-
ляет около 8 мес., а стоимость лампы составляет 
несколько тысяч долларов США.

Рис. 2. Аналитические сигналы элементов

Рис. 3. Нижние пределы обнаружения спектрометров ARL 3410 и iCAP 6300
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Твердотельный ВЧ-генератор спектрометра 
iCAP 6300 не содержит генераторной лампы и со-
ответственно не требует дорогостоящих расходных 
материалов.

Система ввода проб
Спектрометр iCAP 6300 имеет систему для 

ввода жидких образцов, оснащенную перисталь-
тическим носом. Насос и разнообразные распыли-
тели позволяют анализировать даже высококон-
центрированные растворы, обладающие большой 
вязкостью. Настраиваемые режимы работы насоса 
и распылителя дают возможность равномерного 
введения пробы в плазму, значительно повышая 
стабильность и точность результатов.

Современное программное обеспечение 
Спектрометр iCAP 6300 оснащен современным 

программным обеспечением. Дружественный ин-
терфейс на русском языке и интуитивно понятное 
меню программы обеспечивают комфортную и эф-
фективную работу со спектрометром.

Эффективный качественный анализ проб с не-
известным составом

Новые решения в области электроники и про-
граммного обеспечения позволяют при необходимо-
сти сделать снимок плазменного пламени и проана-
лизировать его. На рис. 2 показан снимок плазменно-
го пламени, на котором видны множества ярких  
точек. Каждая точка соответствует определенному 
элементу, который присутствует в анализируемом 
образце. По интенсивности свечения точки можно 
ориентировочно судить о количественном содержа-
нии элемента.

Анализ такого снимка дает возможность опреде-
литься с химическим составом исследуемого образца. 

Пример практического применения возмож-
ностей плазменной спектрометрии в металлур-
гическом производстве

Одной из многих аналитических задач в метал-
лургическом производстве является анализ сырья 

для производства (ферросплавов, металлолома, ог-
неупорных материалов, флюсов и т. д.) применяе-
мых в выплавке определенных марок сталей.

На данный момент стандартизованных мето-
дик для плазменных спектрометров, внесенных  
в перечень средств измерений РБ, очень мало. 

При проведении входного контроля качества 
сырья в химических лабораториях используются 
методики ГОСТ, в которых в основном применя-
ются классические методы аналитической химии, 
либо методы с использованием атомно-абсорб цион-
ных спектрометров. 

Данные методики обладают рядом недостатков: 
сложность выполнения; многостадийность; большое 
количество затрачиваемых реактивов и материалов; 
значительные затраты времени на проведение анали-
за;  наличие высококвалифицированных специали-
стов с большим опытом работы в проведении данных 
испытаний; при использовании атомно-абсорбцион-
ных спектрометров количество определяемых эле-
ментов ограничивается наличием дорогостоящих 
ламп излучения, срок службы которых в основном 
не превышает одного года.

Разработка и внедрение методов плазменной 
спектрометрии позволяет сократить время на под-
готовку пробы, вся ее подготовка сводится к взя-
тию навески пробы, ее растворению и доведению 
до определенного объема; сократить количество 
используемых реактивов, как правило, необходи-
мы только кислоты для разложения пробы либо 
плавни для высокотемпературного разложения; со-
кратить стадии анализа, как правило, остается три 
стадии – взвешивание пробы, растворение и непо-
средственно измерение; для проведения анализа 
не требуется специалист с большим опытом рабо-
ты по данному виду испытаний.

Все это позволяет получать результаты не толь-
ко достаточно быстро, но и достаточно точно. В це-
лом погрешность методик не только не превышает 

Рис. 4. Снимок плазменного пламени и его качественный анализ
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допустимые погрешности ГОСТ, но и в некоторых 
случаях данная погрешность ниже допустимой 
ГОСТ.

В качестве примера в таблице приведено срав-
нение методик ГОСТ и методик, разработанных  
в химической лаборатории металлургического про-
изводства.

Примером преимущества методик плазменной 
спектрометрии является методика определения 
массовой доли молибдена в ферромолибдене, ко-
торая была разработана в химической лаборатории 
металлургического производства РУП «БМЗ». 
Данная методика прошла аттестацию в БелГИМ  
и внесена в реестр средств измерения РБ. 

Необходимость разработки методики была вы-
звана специфичностью ферромолибдена как мате-
риала и требованиям к нему.

Поскольку ферромолибден является достаточ-
но дорогим материалом, то каждый процент со-
держания молибдена в ферромолибдене играет 
роль в его конечной стоимости. В связи с этим ме-
тодика выполнения измерения молибдена в ферро-
молибдене должна быть достаточно точная.

Требованиями ГОСТ 13151.1-89 «Ферромолиб-
ден. Методы определения молибдена» устанавли-
вается громоздкая методика с использованием 
классического, уже устаревшего и неактуального 
весового метода. 

Методика включает в себя более десяти раз-
личных длительных стадий (в зависимости от со-
держания прочих элементов) и использует более 
десяти различных реактивов.

В общем выполнение одного измерения зани-
мает более 4 ч, а результат далеко не всегда бывает 
приемлемым, поскольку вследствие многостадий-
ности методики на каждой стадии вносится своя 
погрешность и в итоге суммарная погрешность 
получается выше допустимой погрешности, уста-
новленной методикой. Все это приводит к необхо-
димости повторного проведения испытаний, а со-
ответственно и к задержке выдачи результатов  
и соответственно к задержке материала на складе.

Методика выполнения измерения массовой 
доли молибдена в ферромолибдене методом плаз-
менной спектрометрии проводится в три этапа.

1. Подготовка аналитической пробы (сокраще-
ние пробы для анализа методом квартования, из-
мельчение пробы).

2. Растворение пробы (взвешивание навески 
ферромолибдена, растворение навески в царской 
водке, доведение раствора до определенного объема).

3. Измерение (калибровка спектрометра, про-
верка смещения метода с помощью стандартного 
образца ферромолибдена, измерение пробы).

Продолжительность всех стадий методики не 
более 1,5 ч (в зависимости от количества испытуе-
мых образцов). Правильность выполнения мето-
дики проверяется непосредственно перед измере-
нием проб, что позволяет оперативно устранять 
несоответствия, которые могут привести к недо-
стоверным результатам. 

С целью контроля стабильности работы мето-
дики проводится контроль при помощи карт Шу-
харта. Данный метод является статистическим ме-

Сравнение методик ГОСТ и методик, разработанных в химической лаборатории металлургического производства

Материал. 
Определяемый элемент

Время, затрачиваемое  
на проведение анализа  
по методике ГОСТ, ч

Время, затрачиваемое  
на проведение анализа  

по методике для плазменного 
спектрометра, ч

Смещение метода, 
устанавливаемого методикой 

ГОСТ, %

Смещение метода, 
устанавливаемого методикой 

для плазменного спектрометра, 
%

Ферромолибден. 
Молибден 4,23 1,60 0,3 0,2

Ферротитан. Титан 3,27 1,80 0,2 0,2
Феррованадий. Ванадий. 2,80 1,80 0,2 0,13
Металлолом.
Кремний

1,22

0,63

0,010 0,010

Металлолом.
Фосфор

2,00 0,007 0,006

Металлолом.
Марганец

0,56 0,005 0,002

Металлолом.
Хром

0,85 0,004 0,005

Металлолом.
Медь

1,86 0,006 0,006

Металлолом.

Никель
1,13 0,005 0,006
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тодом контроля, широко используемым в мировой 
практике, применяемым на различных производ-
ствах для контроля стабильности производствен-
ных процессов и показателей. 

Для контроля результаты 30 измерений массовой 
доли молибдена в стандартном образце ферромолиб-
дена подвергаются математической обработке, сво-
дятся в специальные диаграммы и анализируются. 
Анализируя полученные карты и руководствуясь 
принципами, лежащими в основе контрольных карт 
Шухарта, можно сделать выводы:

• нет серии из семи точек, которые лежат с 
одной стороны центральной линии (цели);

• нет точек, которые пересекали нижние (НПГ) 
и верхние (ВПГ) предельные контрольные границы;

• нет точек, которые пересекают верхние (ВГ) 
и нижние (НГ) контрольные границы;

• точки расположены по обе стороны централь-
ной линии.

Таким образом, можно сделать вывод о ста-
бильности контролируемых показателей, а это оз-
начает, что методика работает стабильно и про-
цесс воспроизводим.

Выводы
Исходя из сказанного выше, можно сделать вы-

вод о широких возможностях плазменной спектро-
метрии и больших перспективах использования ее  
в металлургическом производстве. Пример внедре-
ния новой методики выполнения измерения массо-
вых долей молибдена в ферромолибдене с использо-
ванием методов плазменной спектрометрии является 
только одним примером применения новейших тех-
нологий в области аналитической химии. 

На сегодняшний момент в химической лаборато-
рии металлургического производства РУП «БМЗ» 
разработано и с успехом используется 12 методик 
выполнения измерений элементарного состава раз-
личных материалов, применяемых в металлургии.

Рис. 5. Контрольная карта Шухарта. Массовая доля молибдена в стандартном образце ферромолибдена


