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МЕТОД IЗОТОПНОГО РОЗБАВЛЕННЯ
ДЛЯ ВИЗНАЧЕННЯ ВМIСТУ БОРУ В НЕIРЖАВНIЙ
СТАЛI З ВИКОРИСТАННЯМ ICP MSУДК 539

Для визначення вмiсту бору в зразках корозiйностiйкої хромонiкелевої неiржавної ста-
лi, легованої бором, запропоновано використання методу iзотопного розбавлення, який
є методом внутрiшнього стандарту. Дослiдження виконано з використанням мас-
спектрометра з iндуктивно-зв’язаною плазмою на 10 зразках неiржавної сталi, ле-
гованої бором, з природним спiввiдношенням iзотопiв бору. Як внутрiшнiй стандарт
використовували порошок елементарного аморфного бору зi збагаченням за 10B до 95,0%.
Для порiвняння додатково проведено мас-спектрометричне вимiрювання вмiсту бору
в цих самих зразках за допомогою методу калiбрувальних розчинiв (метод зовнiшньо-
го стандарту). В цьому випадку вмiст бору визначався як вiдношення iнтенсивностi
бору до сумарної iнтенсивностi всiх елементiв зразка. Встановлено, що результати
визначення вмiсту бору якiсно спiвпадають для обох методiв визначення (внутрiшнiй
та зовнiшнiй стандарти), але можна зробити висновок про те, що метод iзотопного
розбавлення є бiльш точним методом визначення вмiсту елементiв. На результати
такого аналiзу не впливають неспектральнi iнтерференцiї, якi пов’язанi з дрейфом чу-
тливостi приладу з часом i матричними ефектами, оскiльки вимiрюються не абсолю-
тнi концентрацiї iзотопiв, а їх спiввiдношення.
К люч о в i с л о в а: метод iзотопного розбавлення, мас-спектрометр, борована неiржавна
сталь, iзотопи бору.

1. Вступ
Нейтрон-поглинаючi речовини [1, 2] є основною
складовою поглинаючих стержнiв системи управ-
лiння та захисту (ПС СУЗ), якi виконують низ-
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ку важливих функцiй у роботi реактора: безпо-
середньо регулюють потужнiсть реактора, забез-
печують рiвномiрний розподiл нейтронiв в актив-
нiй зонi, керують запасами реактивностi установ-
ки, i найголовнiше – пiдтримують безпеку роботи
реактора. Одним з перспективних матерiалiв для
використання у ролi поглинача нейтронiв є борвмi-
сна аустенiтна неiржавна сталь [3–5], що пов’язано
зi здатнiстю бору, особливо iзотопу 10В, поглина-
ти нейтрони [6]. Додатковим ефектом вiд введення
бору в сталь є покращення її пiдсумкових механi-
чних властивостей – борована сталь зберiгає ме-
ханiчну мiцнiсть i стiйкiсть до зношування. Вона
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є термiчно стабiльною, тривкою до корозiї та до-
бре обробляється. Борована сталь доволi стiйка до
радiацiйного опромiнення, що подовжує строк її
експлуатацiї. Такi властивостi дозволяють викори-
стовувати боровану сталь як поглинач нейтронiв в
рiзних структурних компонентах ядерних реакто-
рiв – в регулюючих та аварiйних стрижнях, захистi
вiд випромiнювання [7].

Точна iнформацiя про кiлькiсть бору в нейтрон-
поглинаючих матерiалах є надзвичайно важливою
через те, що невiдповiдна його кiлькiсть може при-
звести до неконтрольованих реакцiй в реакторi,
адже вiд кiлькостi бору в регулюючих стрижнях
залежить безпека його роботи. У зв’язку з цим по-
стає потреба контролю як вiдсоткового вмiсту бо-
ру, так i його iзотопного вiдношення в сталi.

Бiльшiсть сучасних дослiджень складу речови-
ни базується на мас-спектрометричних даних [8,
9]. Мас-спектрометрiя з iндуктивно зв’язаною пла-
змою (ICP-MS) посiдає провiднi позицiї як в еле-
ментному, так i iзотопному аналiзi завдяки висо-
кiй чутливостi, багатокомпонентностi, унiверсаль-
ностi та високiй швидкостi аналiзу. Сучасна мас-
спектрометрiя дає змогу проводити вимiрювання
низького i ультранизького вмiсту одночасно кiль-
кох десяткiв елементiв iз чутливiстю до 10−13%
[10]. Для отримання кiлькiсних даних необхiднi
суворi та вiдповiднi методи калiбрування та ко-
рекцiї. Одним з таких методiв є метод простого
зовнiшнього стандарту, який вимагає попередньо-
го вимiрювання iнтенсивностей еталонних матерi-
алiв, що мiстять аналiзованi елементи з вiдомими
концентрацiями (метод калiбрувальних стандар-
тiв). Даний метод є найпростiшим методом калi-
брування, однак вiн може бути виконаний лише то-
дi, коли зразки та еталоннi матерiали узгодженi за
матрицею та умови роботи приладу точно вiдтво-
рюються [11]. Для отримання бiльш точного кiль-
кiсного аналiзу проб метод простого зовнiшнього
стандарту слiд поєднувати з iншими методами, що
збiльшує кiлькiсть необхiдних вимiрювань, розра-
хункових етапiв та, в цiлому, час дослiдження.

В данiй роботi запропоновано для визначення
вмiсту бору в борованiй сталi використати метод
iзотопного розбавлення [12–15], який базується на
принципi внутрiшнього стандарту. Цей метод дає
бiльш швидкий результат з меншою кiлькiстью
розрахункових етапiв, що зменшує похибку в ви-
значеннi потрiбних даних. Метод iзотопного роз-

бавлення – аналiтичний метод, суть якого поля-
гає у введеннi до зразка з визначеним iзотопним
складом бору, але невiдомим елементним масовим
вкладом, вiдомої кiлькостi iндикатора з iншим iзо-
топним складом бору. Пiсля введення добавки iзо-
топне вiдношення бору змiнюється, i за величиною
цiєї змiни можна розрахувати вмiст бору в поча-
тковому зразку. Як вiдомо, бор має два стабiльнi
iзотопи (10В i 11В), що робить його чудовим пре-
тендентом для апробацiї вказаного методу для ви-
значення вмiсту бору в борованiй неiржавнiй сталi.

Визначення елементного вмiсту нержавiючої
сталi було виконано з використанням мас-спектро-
метра з iндуктивно-зв’язаною плазмою Елемент 2
(Thermo Fisher Scientific GmbH, Нiмеччина). До-
датково до методу iзотопного розбавлення (метод
внутрiшнього стандарту), вмiст бору також було
визначено за допомогою методу калiбрувальних
стандартiв (метод зовнiшнього стандарту). Порiв-
няння результатiв, отриманих двома методами,
дає змогу встановити можливiсть використання
методу iзотопного розбавлення для визначення ма-
сового вмiсту бору в неiржавнiй сталi.

2. Метод експерименту. ICP-MS

В нашому експериментi вимiрювання проводило-
ся за допомогою одно-колекторного мас-спектро-
метра з iндуктивно-зв’язаною плазмою ICP-MS
ELEMENT 2, технiчнi характеристики якого опи-
санi в [10]. Перевагою даного мас-спектрометра є
його висока роздiльна здатнiсть та висока чутли-
вiсть (∼10 cps per 1 ppb 115In), що дозволяє вико-
ристовувати його для аналiзу надзвичайно низь-
ких вмiстiв елементiв. Для всiх вимiрювань в робо-
тi використовувався режим високої роздiльної зда-
тностi (10000 iмп. на 10% висотi пiка). Стабiльнiсть
сигналу була кращою, нiж 1% протягом 10 хв.

2.1. Пiдготовка зразкiв для дослiдження

В роботi дослiджувались десять зразкiв корозiй-
ностiйкої хромонiкелевої неiржавної сталi з пiдви-
щеним вмiстом бору (1,6–2,0%) з природним спiв-
вiдношенням iзотопiв бору.

Для дослiдження зразка за допомогою ICP MS
використовувались фiзико-хiмiчнi методи пробо-
пiдготовки, якi переводять проби у рiдку фор-
му з використанням високочистих дистильованої
води, кислот та органiчних розчинникiв. Вказа-
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нi рiдкi розчини за допомогою перистальтичного
насоса подавались в аргоновий пальник у вигля-
дi аерозолю. Вприскування проб зразка вiдбува-
лось для певної кiлькостi iтерацiй N з рiвномiр-
ним iнтервалом 𝛿𝑡 за часом. Генерований розпи-
лювачем аерозоль надходив через iнжектор в осно-
ву факела iндуктивно-зв’язаної плазми за допомо-
гою транспортуючого потоку аргону, де вiдбува-
лась iонiзацiя.

Аналiтичним сигналом був мас-спектр пiкiв еле-
ментiв, що аналiзувались, площi яких вимiрюва-
лись за вирахуванням середнього значення фо-
на, який вимiрювався перед початком дослiдже-
ння зразкiв. Для зменшення впливу фонового
сигналу мiж дослiдженнями рiзних зразкiв мас-
спектрометр промивався аргоном протягом 30 хв.

2.1.1. Зразки неiржавної сталi

Для приготування розчину дослiджуваного зраз-
ка борованої сталi вiдбиралась та подрiбнювалась
стружка сталi iз пiдвищеним вмiстом бору (до 2%).
Пробовiдбiр проводився в декiлькох мiсцях дослi-
джуваного зразка для отримання репрезентатив-
ної проби та достовiрного результату аналiзу. З
вiдiбраної та пiдготовленої проби вiдбиралась на-
важка зразка масою 0,1± 10−4 г.

Розчинення наважки зразка проводилось в тер-
мостiйкiй склянцi об’ємом 100 мл. В ролi роз-
чинника використовувалась високочиста концен-
трована сiрчана кислота з додаванням по кра-
плях 50%-го розчину перекису водню до пов-
ного розчинення. Розчин грiли при постiйному
перемiшуваннi до повного розчинення та дося-
гнення смарагдово-зеленого кольору. Бiлий осад,
який утворювався в процесi розчинення, розчиня-
ли додаванням дистильованої води та подальшим
нагрiванням.

Отриманий таким чином розчин виливали в мiр-
ну колбу на 100 мл, склянку промивали невеликою
кiлькiстю дистильованої води два рази, промивнi
води виливали в колбу, а потiм об’єм в колбi дово-
дили до 100 мл дистильованою водою. Розчин ре-
тельно перемiшували для отримання рiвноважної
концентрацiї.

Паралельно таким самим чином, але без роз-
чинення дослiджуваного матерiалу, готували роз-
чин порiвняння (Blank). При його приготуван-
нi дотримувались усiх процедур, зазначених ви-

ще, окрiм додавання наважки. Розчин порiвня-
ння використовувався в дослiдженнях, щоб уни-
кнути впливу домiшок, що мiстяться в реактивах,
якi використовуються при розчиненнi, на резуль-
тати вимiрювання зразкiв. Для кiлькiсного мас-
спектрометричного вимiрювання концентрацiй за-
даних елементiв, що входять до складу зразка
борованої неiржавної сталi, проводили розбавлен-
ня отриманого вихiдного розчину дослiджуваного
зразка, використовуючи в ролi розчинника 2%-й
розчин азотної кислоти. Вихiднi розчини (розчин
зразка сталi та розчин порiвняння) розбавляли в
400 разiв.

2.1.2. Розчини калiбрувальних стандартiв

Для калiбрування за методом зовнiшнього стан-
дарту використовувались розчини багатокомпо-
нентних стандартiв: 48 Component ICP-MS-68A
Standard at 10 𝜇g/mL in 2% HNO3 (High Purity
Standards (USA)) та 11 Component ICP-MS-D-M
Standard at 10 𝜇g/mL in 2% HNO3+Tr HF (High
Purity Standards (USA)). Необхiднiсть використан-
ня двох розчинiв одночасно зумовлена елементним
складом неiржавної сталi, що дослiджувалась в ро-
ботi. З усiх елементiв, що дослiджувались, тiльки
бор був присутнiм в обох розчинах, що врахову-
валось в подальших розрахунках. Калiбрувальнi
розчини готували методом розбавлення розчинiв
стандартiв в надчистiй HNO3 для досягнення кон-
центрацiї елементiв 1 ppm.

2.1.3. Зразки збагаченого бору

Методика iзотопного розбавлення вимагає вимiрю-
вання iзотопного складу збагаченого бору. У ро-
лi зразка використовували порошок елементарно-
го аморфного бору зi спiввiдношенням iзотопiв бо-
ру: 10B : 11B= 95,0 : 5,0. Наважка аморфного бору
масою 0,1 ± 10−4 г розчинялась в 10 мл концен-
трованої азотної кислоти з додаванням невеликої
кiлькостi дистильованої води при незначному на-
грiваннi та перемiшуваннi. При розчиненнi спо-
стерiгалось видiлення бурого газу NO2. Прозорий
розчин виливали в мiрну колбу об’ємом 100 мл та
доводили до мiтки дистильованою водою. Перемi-
шували до встановлення рiвноважної концентра-
цiї. Отриманий розчин мав концентрацiю по бо-
ру 1000 ррm. Для приготування розчину для мас-
спектрометричного аналiзу 0,1 мл вказаного роз-
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Рис. 1. Схема методу iзотопного розбавлення

чину додавали до 10 мл розчину 2%-ї азотної ки-
слоти та добре перемiшували. Концентрацiя бору
в отриманому розчинi становила 10 ppm.

2.1.4. Сумiш неiржавної
сталi та збагаченого бору

В розчини неiржавної сталi, приготованi за мето-
дикою, описаною в п.2.1.1, додавали розчин збага-
ченого бору з концентрацiєю 10 ррm з розрахунку,
щоб отримати в даних розчинах концентрацiї бору:
0,01 ррm, 0,05 ррm та 0,1 ррm. Дозування вiдбу-
валось пiд час вимiрювання з врахуванням об’єму
розчину, що дослiджувався.

2.2. Метод iзотопного
розбавлення (внутрiшнiй стандарт)

Метод iзотопного розбавлення (IDA) – це аналiти-
чний метод, який використовується для визначе-
ння кiлькостi певних хiмiчних елементiв у зразку
[16,17]. Використання IDA у мас-спектрометрич-
них вимiрюваннях (IDA-MS) значно зросло завдя-
ки широкому застосуванню ICP MS та доступно-
стi стандартних зразкiв вiд рiзних дослiдницьких
iнститутiв [18]. Так, наприклад, цей метод є най-
бiльш широко використовуваним при визначеннi
кiлькостi урану i плутонiю при мiжлабораторних
порiвняннях [19].

Основна iдея IDA (рис. 1) полягає у введеннi
до зразка, що мiстить невiдому кiлькiсть елемента
𝑀sample (дiаграма для Sample) з визначеним iзо-
топним складом 𝛽sample, вiдомої кiлькостi iндика-
тора 𝑀spike з iншим iзотопним складом 𝛽spike (дiа-
грама для Spike). Для отриманої сумiшi (дiаграма
для Mix) масовий вмiст є 𝑀mix = 𝑀sample +𝑀spike.
Пiсля введення добавки iзотопне вiдношення еле-
мента змiнюється на 𝛽mix i за величиною цiєї змiни

можна розрахувати вмiст бору в початковiй пробi
[14, 20].

Для бору, що має два стабiльнi iзотопи (10B i
11B), iзотопний склад визначається як [21, 22]:

𝛽10B =
𝑆10B

𝑆10B + 𝑆11B
; 𝛽11B =

𝑆11B

𝑆10B + 𝑆11B
, (1)

де 𝑆 – площа пiка, що вiдповiдає сигналу певного
iзотопу бору в мас-спектрометричних вимiрюван-
нях.

З рис. 1 можна записати спiввiдношення:

𝛽sample 𝑀sample + 𝛽spike 𝑀spike = 𝛽mix 𝑀mix. (2)

Розрахунки можна виконувати за будь-яким з
iзотопiв, оскiльки 𝛽10B + 𝛽11B = 1.

Якщо використати 𝑀mix = 𝑀sample + 𝑀spike, то
з (2) можна отримати:

𝑀sample = 𝑀spike
𝛽spike − 𝛽mix

𝛽mix − 𝛽sample
. (3)

Якщо використати [17] вiдношення значень iзо-
топного складу – 𝑅 = 𝑆10B/𝑆11B, то можна вира-
хувати зв’язок мiж 𝛽 та 𝑅: 𝑅 = 𝛽/(1 − 𝛽). Тодi
спiввiдношення (3) запишеться як

𝑀sample = 𝑀spike
1 +𝑅sample

1 +𝑅spike

𝑅spike −𝑅mix

𝑅mix −𝑅sample
. (4)

Таким чином, якщо ми додаємо вiдому кiлькiсть
𝑀spike, то вимiрюючи лише одну змiнну 𝛽mix або
𝑅mix, можна з рiвнянь (3) або (4) визначити невi-
домий вмiст бору в зразку 𝑀sample.

В ролi матерiалу для аналiзу (Sample) вико-
ристовували неiржавну сталь з пiдвищеним вмi-
стом бору (1,6–2,0% за паспортом зразка) з при-
родним спiввiдношенням iзотопiв бору: 10B : 11B =
= 19,9 : 80,1 (𝛽mix ∼ 0,2). Як iндикатор (Spike) ви-
користовували порошок елементарного аморфного
бору зi спiввiдношенням iзотопiв бору: 10B : 11B =
= 95,0 : 5,0 (𝛽spike ∼ 0,95). Процедура пiдготовки
зразкiв для дослiдження детально описана в п. 2.1.

2.3. Метод калiбрувальних
стандартiв (зовнiшнiй стандарт)

Для кiлькiсного визначення вмiсту бору в зразку
в роботi використовувався метод калiбрувальних
стандартiв з нормуванням на суму усiх елементiв
сплаву.
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На першому етапi мас-спектрометр градуювали
за стандартними зразками вiдомого елементного
складу (High Purity Standards (USA)). Елементний
склад борованої неiржавної сталi, що дослiджува-
лась, включав B, Al, Si, Ti, Cr, Mn, Fe, Ni i Cu. Для
кожного елемента стандарту в конкретних умо-
вах, експериментально визначалась вiдносна чу-
тливiсть, що вiдображала залежнiсть аналiтично-
го сигналу вiдповiдних пiкiв вiд вмiсту елемента в
пробi стандарту.

На рис. 2 дiаграмою наведено значення коефi-
цiєнта вiдносної чутливостi для кожного елемента
стандарту. Для зручностi максимальне значення
(для Fe) вибрано як реперне i всi iншi значення
пронормовано на нього.

У тих самих умовах, в яких визначалась гра-
дуювальна характеристика, отримували аналiти-
чнi сигнали пiкiв елементiв зразка (Sample), що
аналiзується. Методика пiдготовки зразкiв для до-
слiдження детально описана в п.2.1. Перед поча-
тком дослiдження калiбрувальних розчинiв i зраз-
кiв, проводилось вимiрювання фонових значень
(Blank) для вибраних елементiв.

На рис. 3 наведено залежнiсть iнтенсивностi iзо-
топiв 10B (помаранчева крива) i 11B (синя крива)
вiд часу вимiрювання – на рис. 3, а наведенi да-
нi для Blank, а на рис. 3, б – для Sample. Кожен
бiн гiстограми вiдповiдає площi пiд пiком на мас-
спектрi для вибраного iзотопу, кiлькiсть бiнiв до-
рiвнює кiлькостi iтерацiй N, а ширина бiну – iнтер-
вал 𝛿t на побудову мас-спектра.

З рисункiв видно, що вiдношення 10B/11B одна-
кове, близьке до природнього i для Blank, i для
Sample. Також можна вiдзначити, що значення
для Blank приблизно в 150 раз менше, нiж для
Sample. Це свiдчить про те, що фоновий сигнал
бору в Blank не буде суттєво впливати на резуль-
тати вимiрювань.

Подiбнi розподiли (рис. 3) отримано для ко-
жного елемента зразка. Потiм з цих розподiлiв
визначалось середньо-арифметичне значення для
кожного елемента. При подальшому розрахунку,
значення для Blank вiднiмалися вiд вiдповiдних
значень для Sample. Пiсля врахування табличних
даних про розповсюдженiсть елементiв i коефiцi-
єнт вiдносної чутливостi для даного сеансу вимi-
рювання (рис. 2), отримувалось фiнальне значен-
ня площi пiка S i виконувався розрахунок вмiсту
кожного елемента в зразку.

Рис. 2. Значення коефiцiєнта вiдносної чутливостi елемен-
тiв для розчину калiбрувальних стандартiв

Рис. 3. Розподiл iнтенсивностi iзотопiв 10B i 11B вiд часу
вимiрювання для Blank i Sample

Так, наприклад, значення вмiсту бору (𝐶B) ви-
значалося за виразом:

𝐶B =
𝑆B

𝑆sum
(5)

де

𝑆sum = 𝑆B+𝑆Al+𝑆Si+𝑆Ti+𝑆Cr+𝑆Mn+𝑆Fe+𝑆Ni+𝑆Cu

– сума площин пiкiв всiх елементiв у мас-спектрi.

3. Експериментальнi результати

3.1. Розрахунок вмiсту
бору з використанням методу
iзотопного розбавлення

В нашому дослiдженнi було виконано вимiрюван-
ня вмiсту бору в 10 зразках борованої сталi. До ко-
жного зразка (Sample) додавалася однакова кiль-
кiсть Spike, тому було також 10 зразкiв Mix. Таким
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Рис. 4. Розподiл iнтенсивностi iзотопiв 10B i 11B вiд часу
вимiрювання для компонент методу iзотопного розбавлен-
ня (Sample, Spike, Mix)

Таблиця 1. Значення 𝛽 для Sample,
Spike i Mix та вмiст бору для 10 зразкiв сталi

Зразок 𝛽sample 𝛽spike 𝛽mix 𝐶B, %

01 0,190 0,913 0,444 1,844± 0,085
02 0,191 0,913 0,454 1,748± 0,041
03 0,189 0,913 0,465 1,615± 0,062
04 0,188 0,913 0,464 1,624± 0,062
05 0,189 0,913 0,449 1,784± 0,099
06 0,191 0,913 0,443 1,882± 0,051
07 0,191 0,913 0,438 1,919± 0,096
08 0,190 0,913 0,461 1,675± 0,061
09 0,189 0,913 0,439 1,907± 0,041
10 0,190 0,913 0,451 1,773± 0,071

чином, було вимiряно 10 комбiнацiй з трьома на-
борами даних для кожного зразка (Sample, Spike
та Mix).

На рис. 4 для однiєї з комбiнацiй приведено за-
лежнiсть iнтенсивностi пiкiв iзотопiв 10B (суцiльна
гiстограма) та 11B (пунктирна гiстограма) в зале-
жностi вiд часу вимiрювання для всiх компонентiв
IDA (рис. 1) – Sample (рис. 4, а), Spike (рис. 4, б) i
Mix (рис. 4, в). З рисунка видно, що залежнiсть iн-

тенсивностi лiнiйна без особливих коливань. Змiна
вiдносного внеску кожного з iзотопiв 10B i 11B на
рис. 4, а, б i в вiдповiдає логiцi IDA (рис. 1). Iнте-
гральне значення iнтенсивностi для кожного iзото-
пу визначалося як середнє за весь час вимiрювань.

Значення 𝛽sample, 𝛽spike i 𝛽mix визначалися за
формулою (1). 𝛽sample i 𝛽spike, хоча є i реферовани-
ми значеннями (0,199 i 0,95), також визначалися
з експериментальних даних для контролю спiввiд-
ношення iзотопiв бору в зразках.

В табл. 1 наведенi значення 𝛽sample, 𝛽spike i 𝛽mix

(2–4 колонки), визначенi за iзотопом 10B для 10
зразкiв сталi.

Слiд вiдзначити, що експериментально отриманi
значення 𝛽sample та 𝛽spike (∼0,19 та ∼0,91) вiдрiзня-
ються вiд вiдповiдних реферованих значень (0,199
та 0,95). Це пов‘язано з тим, що для визначення
абсолютного значення 𝛽 необхiдно врахувати кое-
фiцiєнт вiдносної чутливостi для вiдповiдного iзо-
топу, як було описано в роздiлi 2.3. Але при визна-
ченнi вмiсту бору (𝐶B) в сплавi за методом IDA згi-
дно з формулою (3) цей коефiцiєнт скорочується,
що дає можливiсть не враховувати його в розра-
хунках. Це одна з переваг методу IDA, який не по-
требує використання калiбрувальних стандартiв.

На наступному етапi було вирахувано значен-
ня вмiсту бору 𝐶B за формулою (3). Результа-
ти розрахункiв представленi в останнiй колонцi
табл. 1. Похибки статистичнi – з урахуванням се-
реднiх квадратичних вiдхилень для розподiлiв на
рис. 4.

Як видно з табл. 1, значення вмiсту бору лежать
в межах, вказаних в паспортi виробника для зраз-
кiв борованої сталi (1,6–2,0 %).

3.2. Розрахунок вмiсту
бору з використанням методу
калiбрувальних стандартiв

Вимiрювання вмiсту бору 𝐶B методом калiбру-
вальних стандартiв здiйснювалось для тих самих
10 зразкiв борованої неiржавної сталi. Були вимi-
рянi iнтенсивностi для всiх елементiв сплаву, блан-
ку та калiбрувальних розчинiв. Вмiст бору розра-
ховувався за формулою (5). Додатково, за таким
же принципом можна було розрахувати вмiст всiх
елементiв, що входять до сплаву. Для прикладу,
для певного зразка сталi отриманi такi значення:
B – 1,87%, Al – 0,22%, Si – 0,31%, Ti – 0,10%, Cr –
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Рис. 5. Вмiст бору в зразку для 10 зразкiв сталi

Таблиця 2. Вмiст бору в зразках сталi,
отриманий методом калiбрувальних стандартiв

Зразок 𝐶B, %

01 1,805± 0,109
02 1,772± 0,088
03 1,661± 0,095
04 1,673± 0,096
05 1,725± 0,147
06 1,905± 0,071
07 1,874± 0,123
08 1,736± 0,094
09 1,867± 0,087
10 1,812± 0,112

21,74%, Mn – 0,22%, Fe – 58,36%, Ni – 17,16% i Cu –
0,02%. В табл. 2 наведенi значення вмiсту бору для
всiх десяти зразкiв сталi, отриманих даним мето-
дом. Похибки статистичнi.

Як видно з табл. 2, значення вмiсту бору також
лежать в межах, вказаних в паспортi виробника
для зразкiв борованої неiржавної сталi (1,6–2,0%).

3.3. Порiвняння результатiв
двох методiв вимiрювання вмiсту
бору в зразках сталi

На рис. 5 наведено порiвняння значень вмiсту бо-
ру в борованiй неiржавнiй сталi, отриманих мето-
дом iзотопного розбавлення (внутрiшнiй стандарт)
та розрахованих на основi вимiрювань за допомо-
гою методу калiбрувальних стандартiв (зовнiшнiй
стандарт) в залежностi вiд номера зразка. Як ра-
нiше було вказано, в роботi дослiджувались де-

сять зразкiв борвмiсної аустенiтної неiржавної ста-
лi. Квадрати – метод iзотопного розбавлення, кру-
жечки – метод калiбрувальних розчинiв. З рисун-
ка видно, що данi обох вимiрювань мають однако-
ву поведiнку i в межах похибки спiвпадають, хоча
необхiдно вiдмiтити бiльшу невизначенiсть в ви-
мiрюваннях за допомогою методу калiбрувальних
стандартiв. Це пов’язано з бiльшою кiлькiстю ета-
пiв, необхiдних для отримання експериментальних
даних цим методом.

Таким чином, данi, отриманi за допомогою двох
методiв, якiсно i кiлькiсно спiвпадають, що пiд-
тверджує можливiсть застосування методу iзото-
пного розбавлення з використанням збагаченого
бору для визначення вмiсту бору в борованiй неiр-
жавнiй сталi.

4. Висновки

В данiй роботi представлено методику вимiрюван-
ня вмiсту бору в неiржавнiй сталi на основi викори-
стання мас-спектрометра з iндуктивно-зв’язаною
плазмою (ICP-MS) з внутрiшнiм калiбруванням
методом iзотопного розбавлення. В ролi матерi-
алу, що аналiзувався, використовували неiржав-
ну сталь з пiдвищеним вмiстом бору з приро-
дним спiввiдношенням iзотопiв бору – 10B : 11B =
= 19,9 : 80,1. В ролi iндикатора використовували
порошок елементарного аморфного бору зi спiв-
вiдношенням iзотопiв бору – 10B : 11B = 95,0 : 5,0.
Додатково проводилось визначення вмiсту бору
за методом калiбрувальних стандартiв (зовнiшнiй
стандарт).

Виконано порiвняння результатiв вимiрювання
вмiсту бору двома методами (внутрiшнього i зов-
нiшнього стандарту) i отримано якiсне спiвпадiння
значень вмiсту бору для всiєї серiї зразкiв, що свiд-
чить про ефективнiсть застосування методу iзото-
пного розбавлення для визначення вмiсту бору в
сталi. Додатковою перевагою методу є його про-
стота та швидкiсть в порiвняннi з методом калiбру-
вальних стандартiв, адже вiн не вимагає проведе-
ння вимiрювання для усiх елементiв сплаву та має
меншу кiлькiсть розрахункових етапiв, що знижує
похибку в визначеннi необхiдних даних.
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ISOTOPE DILUTION METHOD
FOR THE DETERMINATION OF BORON
CONTENT IN STAINLESS STEEL BY INDUCTIVELY
COUPLED PLASMA MASS SPECTROMETRY

To determine the boron content in borated samples of corro-
sion-resistant chromium-nickel stainless steel, the isotope di-
lution method is proposed, which is an internal standard me-
thod. The study was performed on 10 boron-alloyed stainless-
steel samples with a natural isotope ratio using an inductively
coupled plasma mass spectrometer. As an internal standard,
elemental amorphous boron powder with a 10B isotope ratio
up to 95.0% is used. For comparison, mass spectrometric
measurements of the boron content in the same samples are
additionally performed using the calibration solution method,
which is an external standard method. In this case, the boron
content is determined as the ratio of the boron intensity
to the total intensity of all elements in the sample. It is
found that the results of both internal and external standard
methods are qualitatively identical. However, the isotope di-
lution method turned more accurate for determining elemental
concentrations, and its results are not affected by non-spectral
interferences associated with the drift of instrument sensitivity
over time and the matrix effects, since the isotope ratio rather
than the absolute isotope concentrations is measured.

Ke yw o r d s: isotope dilution analysis, mass spectrometer,
borated stainless steel, boron isotopes.
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