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Определение и уточнение количественного фазового состава  
стандартных образцов речных осадков  

с использованием программного комплекса SiroQuant 
 

Метод рентгеновской дифракции является одним из основных в исследовании 
состава горных пород, в ряде случаев представленных сложными природными мине-
ральными смесями. Существует ряд классических методов количественного рентге-
нофазового анализа: метод внутреннего (внешнего) стандарта, метод добавок, метод 
разбавления и др. [Bish, Plotze, 2011]. Однако количественный анализ сложных при-
родных минеральных смесей сталкивается с рядом проблем, обусловленных низкой 
степенью кристалличности некоторых фаз, высокой дисперсностью, наличием сме-
шаннослойных образований в смеси и т. д., а также отсутствием стандартов, соответ-
ствующих компонентам смеси. Все эти факторы приводят к неоднозначности коли-
чественной интерпретации рентгенографических данных. 

В последнее время появление нового поколения дифрактометров, оснащенных 
мощным программным обеспечением, расширило возможности рентгенографии:  
количественный полнопрофильный рентгенофазовый анализ порошковых проб  
методом Ритвельда является наиболее точным и простым в использовании методом, 
и, что немаловажно, не требующим применения стандартных образцов. Полнопро-
фильный рентгенофазовый анализ Ритвельда основан на компьютерной подгонке 
расчетных рентгеновских дифрактограмм смесей к экспериментальным на основе 
минимизации отклонения «расчет–эксперимент» при варьировании набора перемен-
ных [Taylor, 2004].  

Для реализации метода Ритвельда разработано множество программных  
продуктов. Одним из наиболее перспективных и удобных в использовании является 
программный комплекс SiroQuant (Sietronics, Австралия) [Taylor, 2004]. Программа 
использует собственную базу данных порядка 1500 кристаллических структур – их 
геохимический состав, параметры элементарной ячейки, пространственная группе и 
др. Критерием правильности результатов полнопрофильного анализа служит соот-
ветствие элементного состава проб, рассчитанного по их фазовому составу, элемент-
ному составу, определенному независимым методом (РФА, ИСП АЭС, ИСП МС и 
др.) [Bish, Plotze, 2011]. Количественный рентгенофазовый анализ дифрактограмм, 
реализованный в программном комплексе SiroQuant, с использованием встроенной 
базы данных позволяет производить пересчет содержаний минералов в оксиды для 
сопоставления с данными по элементному составу, полученными независимыми  
методами элементного анализа. 

Стандартные образцы широко используются для оценки погрешности измере-
ний различными аналитическими методами, а также для расчета метрологических 
показателей методик, контроля качества анализа и установления прослеживаемости. 
Программа межлабораторных сравнительных испытаний (МСИ) GeoPT, организо-
ванная Международной ассоциацией геоаналитиков (IAG), специализируется на ана-
лизе геологических образцов [Thompson, 2002]. В рамках этой программы в лабора-
тории ФХМИ ИГГ УрО РАН изучена серия образцов SdAR, используемых для  
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контроля качества анализа при экологическом мониторинге [Potts et al., 2015]. Состав 
SdAR-1 обозначен как модифицированный речной осадок, отобранный в 1996 г. гео-
логической службой США в различных частях западных штатов [Potts et al., 2015]. 
На основе этой пробы была создана серия смешанных стандартных образцов (СО), 
аналогичных по составу почве или осадкам с различными уровнями загрязнения 
окружающей среды вследствие горнодобывающей и перерабатывающей деятельно-
сти. Диапазон загрязняющих элементов простирается от низких уровней (SdAR-L2)  
к средним (SdAR-M2) и высоким (SdAR-H1) [Rostron, Ramsey, 2017]. 

Несмотря на то, что серия СО прошла тест на однородность (как по составу, 
так и по размеру частиц порошка), по ним отсутствуют данные о минеральном соста-
ве, учет которого необходим при выборе схем разложения для последующего анализа 
элементного состава методами масс-спектрометрии и атомной спектроскопии. Целью 
работы являлось определение и уточнение количественного фазового состава ряда 
стандартных образцов речных осадков с использованием программного комплекса 
SiroQuant, а также оценка его правильности посредством определения основного эле-
ментного состава по дифрактограммам и сравнения его с аттестованными величинами. 

Дифрактограммы получены с использованием рентгеновского дифрактометра 
SHIMADZU XRD-7000. Условия проведения – фильтрованное медное излучение в 
диапазоне брэгговских углов 2Θ 3–70°, скорость съемки 1°/мин, масса навески ~2 г. 
Образцы имели диаметр 25 мм, толщину – не более 2.5 мм. При подготовке проб 
обеспечивалась плоская и строго параллельная каемке кюветы поверхность образца, 
избегая, по возможности, возникновения нежелательной текстуры по граням кри-
сталлитов за счет прессования. Предварительный качественный рентгенофазовый 
анализ проведен по основным рефлексам с использованием базы данных Powder 
Diffraction File-2 по методике [МИ №88-16360-119-01.00076-2011]. Количественный 
полнопрофильный рентгенофазовый анализ проведен с помощью программного ком-
плекса SiroQuant V4 (Sietronics, Австралия) в соответствии с работой [Рянская и др., 
2015]. 

Результаты количественного рентгенофазового анализа приведены в таблице. 
Результаты графического сопоставления рассчитанных в программе SiroQuant со-
держаний ряда породообразующих элементов с аттестованными данными приведены 
на рисунке. 

Т а б л и ц а  

Результаты количественного рентгенофазового анализа СО речных осадков  
серии SdAR (программа GeoPT) 

Содержание фазы, % SdAR-1 SdAR-L2 SdAR-M2 SdAR-H1 

Кварц  45.4 46.7 39.2 45.2 

Альбит  15.8 17.8 25.4 11.3 

Мусковит  12.7 6.1 3.2 15.9 

Микроклин  10.1 18.4 18.2 7.1 

Тремолит  6.7 6.1 3.8 3.8 

Хлорит  6.5 2.3 1.3 5.2 

Ортоклаз 2.8 2.3 9 9.6 

Пирит  – 0.1 – 0.8 

Сидерит – – – 1.2 
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Рис. Сопоставление рас-
считанных в программе SiroQuant 
содержаний ряда породообразу-
ющих элементов с аттестован-
ными данными. 
____________________________ 
 

Таким образом, с ис-
пользованием программного 
комплекса SiroQuant количе-
ственно определен фазовый 
состав ряда стандартных об-
разцов речных осадков серии 
SdAR, аналогичных по составу 
почве или осадкам с различ-
ными уровнями загрязнения  

окружающей среды вследствие горнодобывающей и перерабатывающей деятельно-
сти. Рассчитанные содержания основных породообразующих элементов удовлетво-
рительно согласуются с аттестованными величинами, что свидетельствует о правиль-
ности результатов полнопрофильного рентгенодифракционного анализа. 

Исследования выполнены в Центре коллективного пользования «Геоаналитик» 
в рамках госбюджетной темы № 0393-2016-0025 «Спектроскопия, спектрометрия 
и физика гео-, космо- и биогенных минералов на основе аналитических методик с 
высоким пространственным разрешением: оксиды, силикаты, фосфаты, карбонаты». 
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