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ABSTRACT. The SR-micro-XRF method was used to search for microparticles of extraterrestrial matter in the bottom 
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pared in the form of a powder applied to a conductive adhesive tape, which made it possible to combine the data of 
optical observations, electron microscopy, and micro-XRF scanning. The experiments were carried out at the Large-Scale 
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Budker Institute of Nuclear Physics SB RAS. The data obtained indicate the presence of microparticles with an increased 
Ni/Fe ratio, possibly of extraterrestrial origin.
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ПОИСК АЭРОЗОЛЬНЫХ МИКРОЧАСТИЦ В ДАТИРОВАННЫХ СЛОЯХ ДОННЫХ ОТЛОЖЕНИЙ  
С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ
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АННОТАЦИЯ. Методом микро-РФА-СИ проведен поиск микрочастиц внеземного вещества в донных осадках 
озера Заповедного, расположенного в 60 км от эпицентра взрыва Тунгусского космического тела (ТКТ) в 1908 г. 
Исследован материал донных отложений, датируемый 1908–1910 гг. Образцы для исследования были приго-
товлены в виде порошка, нанесенного на токопроводящую клейкую ленту, что позволило совместить данные 
оптических наблюдений, электронной микроскопии и микро-РФА сканирования. Эксперименты проводились с 
использованием УНУ «Курчатовский центр синхротронного излучения КИСИ» с использованием конфокально-
го рентгеновского микроскопа, разработанного в ИЯФ СО РАН. Полученные данные свидетельствуют о наличии 
микрочастиц с повышенным отношением Ni/Fe, возможно имеющих внеземное происхождение. Используемые 
методики микро-РФА-СИ позволяют проводить поиск и изучение частиц с микрометровым пространственным 
разрешением в матрицах различного состава на основе данных о распределении породообразующих и следовых 
элементов.

КЛЮЧЕВЫЕ СЛОВА: синхротронное излучение; микро-РФА; донные осадки; микрочастицы; Тунгусский 
заповедник; внеземное вещество

ФИНАНСИРОВАНИЕ: Работа выполнена в рамках государственного задания ИГМ СО РАН при поддержке 
РФФИ, грант № 19-05-50046 (микро-РФА-СИ).

1. ВВЕДЕНИЕ
Спектрометрия рентгеновской флуоресценции ми-

крообъектов (микро-РФА) – современный метод не-
разрушающего элементного анализа, широко приме-
няемый в геологических исследованиях. Существуют 
варианты реализации микро-РФА, отличающиеся ис-
точниками возбуждения, системами фокусировки и 
детектирования.

Широко распространенный в геологической прак-
тике электронно-зондовый рентгеноспектральный 
микроанализ имеет высокое пространственное разре-
шение, но набор определяемых элементов ограничен 
пределами обнаружения (ПО). Дополнительным огра-
ничением является низкая проникающая способность 
пучка электронов, что фактически позволяет исследо-
вать только микрочастицы, находящиеся на поверх-
ности образца. РФА, реализуемый в варианте возбуж-
дения рентгеновской трубкой, позволяет снизить ПО 
и расширить набор одновременно определяемых эле-
ментов. Появление доступной рентгеновской оптики 
привело к формированию активно развивающегося ми-
кро-РФА, сочетающего достаточно низкие ПО с субми-
кронным пространственным разрешением.

Наиболее удобным способом фокусировки первич-
ного рентгеновского излучения на сегодняшний день  

является использование поликапиллярной рентгенов-
ской оптики [Kumakhov, 2000]. Применение координат-
но-сканирующих устройств дает возможность двумер-
ного микрокартирования поверхности (2Dмикро-РФА) 
и получения распределения анализируемых элемен-
тов в заданных областях образца [Scruggs et al., 2000]. 
Высокая проникающая способность рентгеновского 
излучения позволяет исследовать трехмерное распре-
деление элементов внутри образца в варианте конфо-
кального 3Dмикро-РФА [Ingerle et. al., 2020].

Увеличение доступности современных источников 
синхротронного излучения (СИ) значительно расши-
рило возможности микро-РФА по сравнению с РФА, 
реализуемым в варианте возбуждения рентгеновской 
трубкой. Потребность в меньших размерах пятна воз-
буждающего излучения для различного применения 
вызвала заметное развитие рентгеновских оптических 
систем [Guilherme et al., 2012]. На современных синхро-
тронах создаются рентгеновские нанозонды, реализу-
ющие возможность исследования элементного соста-
ва в различных природных образцах с нанометровым 
пространственным разрешением [Lemelle et al., 2017; 
Chandrakasan et al., 2021].

В Российской Федерации в настоящее время дей-
ствуют два центра синхротронного излучения – в ИЯФ  

https://www.gt-crust.ru


https://www.gt-crust.ru 3

Geodynamics & Tectonophysics 2022 Volume 13 Issue 2Darin A.V. et al.: Search for Aerosol Microparticles...

Рис. 1. Фотография блока КРМ (вид сверху) (а) и оптическая схема формирования конфокального объема (б).
A – пучок СИ, B – образец, C – детектор. 1 – коллимированные пучок и детектор; 2 – фокусированный пучок, коллимирован-
ный детектор; 3 – минимальный конфокальный объем в фокусах двух линз; 4 – увеличенный конфокальный объем в расфо-
кусированном варианте.
Fig. 1. Photograph of the confocal X-ray microscope (top view) (a) and the optical scheme of the formation of the confocal volume (б).
A is the SR beam, B is the sample, C is the detector. 1 – collimated beam and detector; 2 – focused beam, collimated detector; 3 – mini-
mum confocal volume at the foci of two lenses; 4 – enlarged confocal volume in a defocused mode.

СО РАН, Новосибирск (https://ssrc.biouml.org/#!), и в 
НИЦ «Курчатовский институт», Москва (http://www.
nrcki.ru/). Первые работы по микро-РФА с использова-
нием фокусирующей оптики были начаты в 2010 г. в 
ИЯФ СО РАН [Revenko, 2021]. С 2018 г. работы по ми-
кро-РФА выполняет Курчатовский центр, имеющий 
лучшие характеристики источника СИ.

В данной статье представлены первые результаты 
разработки методики по поиску и детальному иссле-
дованию отдельных микрочастиц, отличающихся по 
элементному составу от депонирующей матрицы – еже-
годно ламинированных (варвных) донных осадков. Об-
ласти применения методики могут быть связаны с по-
исками криптотефры [Lim et al., 2008; Peti et al., 2019], 
оценкой техногенных загрязнений, датировкой сей-
смических событий [Darin et al., 2020a] и пр.

2. ОБРАЗЕЦ, ПРОБОПОДГОТОВКА
Ранее нами было показано наличие аномального 

годового слоя, образование которого связано с взры-
вом Тунгусского космического тела (ТКТ) 1908 г., в дон-
ных осадках оз. Заповедного, находящегося примерно 
в 60 км от эпицентра взрыва. Толщина слоя, находяще-
гося на глубине 160–165 мм от неповрежденной грани-
цы вода – осадок составляет 5–8 мм [Darin et al., 2020b]. 
Нарезка керна проводилась с шагом 10 мм; таким обра-
зом, в порошковой пробе 160–170 мм содержался ма-
териал, датируемый 1908–1910 гг. В предположении, 
что аэрозольные микрочастицы от взрыва ТКТ могут 
находиться в этих слоях и отличаться по составу от де-
понирующего донного осадка, методика микро-РФА-
СИ была применена для поиска возможных следов вне-
земного вещества.

Образцы для исследования были приготовлены в ви-
де порошка, нанесенного на токопроводящую клейкую  

ленту, что позволило совместить данные оптических 
наблюдений, электронной микроскопии и микро-РФА 
сканирования.

3. МЕТОДЫ
На основе проведенных исследований был создан 

модуль конфокального рентгеновского микроскопа 
(КРМ) с применением концентрирующей рентгенов-
ской оптики (поликапиллярные линзы). На рис. 1 пред-
ставлены фотография КРМ и оптическая схема форми-
рования конфокального объема [Darin et al., 2017].

Пятно возбуждающего излучения может быть сфо-
кусировано до 10–15 мкм в диапазоне энергии от 8 до 
20 кэВ. В случае изменения фокусировки линз размер 
пятна возбуждающего излучения на образце можно 
увеличить до 150–200 мкм (рис. 1, б, 4). Трехмерная 
подвижка позволяет проводить 2D- и 3D-сканирова-
ние образцов с определением более 20 породообразую-
щих и следовых элементов в широком диапазоне кон-
центраций (табл. 1).

Модуль имеет небольшие размеры и вес, что позво-
ляет транспортировать его в разные центры СИ для 
применения в оптимальных параметрах возбуждаю-
щего излучения и решения разнообразных геологиче-
ских задач.

Одним из перспективных направлений работ явля-
ется поиск и исследование микровключений в природ-
ных образцах различного состава. Методика исследо-
ваний включает несколько этапов. Сначала с исполь-
зованием широкого пучка СИ проводится одномерное 
сканирование образца размерами 20×60 мм2 с выяв-
лением области повышенных содержаний индикатор-
ных элементов. Выделенная область исследуется в ре-
жиме 2D-сканирования с размерами пятна возбужде-
ния 100–200 мкм с определением зоны, содержащей  
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Таблица 1. Интервал концентраций (мас. %) определения 
элементов методом микро-РФА-СИ в природных образцах с 
силикатной матрицей
Table 1. The range of concentrations (wt. %) of elements deter-
mined in natural samples with silicate matrix by micro-XRF-SR

Рис. 2. Область исследования, в которой был найдена частица с повышенным отношением Ni/Fe (оптика) (а), выделенная 
частица – вид в электронном микроскопе (б) и 2D-распределение Fe, Ni, Cu в найденной частице (в).
Fig. 2. The study area in which a particle with an increased Ni/Fe ratio was found (optics) (a), the isolated particle is a view in an electron 
microscope (б) and 2D distribution of Fe, Ni, Cu in the found particle (в).

Аналит Интервал Аналит Интервал
P, S, Cl 1–10 Ni, Cu, Zn 0.001–0.100
K, Ca, Ti 0.05–10.00 Ga, Ge, As, Se, Br 0.0001–0.0100
V, Cr 0.001–0.100 Rb, Sr, Y, Zr 0.0001–0.1000
Mn, Fe 0.01–10.00 Nb, Mo 0.00005–0.01000

искомую микрочастицу, детектируемую по аналити-
ческим сигналам индикаторных элементов. Затем про-
водится сканирование с минимальным размером пят-
на возбуждения для точного оконтуривания микро-
частицы.

Вариант поиска микровключений платиновых ме-
таллов в образцах хромитового горизонта комплекса 
Бушвельд описан в работе [Darin et al., 2018]. С исполь-
зованием модельных образцов, изготовленных из ми-
крочастиц Челябинского метеорита, был проведен ряд 
экспериментов по поиску и изучению in situ отдельных  

микрочастиц внеземного вещества в природных ма-
трицах различного состава [Darin et al., 2019].

4. РЕЗУЛЬТАТЫ
Эксперименты проводились в Курчатовском центре 

синхротронных исследований с использованием бло-
ка КРМ. Энергия возбуждения составляла 19 кэВ, диа-
метр пятна возбуждающего излучения варьировался 
от 100 до 15 мкм.

На первом этапе исследований проводилось ска-
нирование области 2×2 мм2 с использованием пучка 
диаметром 100 мкм с шагом по горизонтали 100 мкм 
и по вертикали – 200 мкм. В каждой точке снимался 
рентгенофлуоресцентный спектр, содержащий инфор-
мацию о содержании породообразующих и микроэле-
ментов в области возбуждения. После обработки была 
выделена область (100×200 мкм2) образца с повышен-
ным отношением Ni/Fe, что может являться индика-
тором железных метеоритов.

На втором этапе эксперимента проводилось скани-
рование выделенной области с диаметром пятна воз-
буждения 15 мкм с шагом 15 мкм по горизонтали и вер-
тикали. Обработка полученной информации позволила 
выделить круглую микрочастицу с резко повышенным  
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содержанием Ni и Cu линейными размерами порядка 
50 мкм. Микрочастица была ассоциирована с железо-
содержащей частицей, но максимумы содержания ни-
келя и меди были смещены относительно центра же-
лезной частицы.

Данные оптических наблюдений, исследований на 
электронном микроскопе и сканы микро-РФА были со-
вмещены для получения более полной информации о 
размерах и морфологии обнаруженной микрочастицы 
(рис. 2).

5. ОБСУЖДЕНИЕ
В ходе исследования были обнаружены три округ-

лые медно-никелевые частицы характерным размером 
50 мкм в образцах, приготовленных из навески общей 
массой 500 мг. Полученные данные свидетельствуют 
о наличии микрочастиц, возможно имеющих внезем-
ное происхождение и являющихся остатками ТКТ. При-
вязка частиц к слою донных отложений, датированно-
му 1908–1910 гг., свидетельствует в пользу данного 
предположения, но полное доказательство требует до-
полнительных трудоемких исследований. Необходи-
мо оценить концентрацию частиц не только в слоях 
1908–1910 гг., но и в нескольких слоях выше и ниже по 
глубине керна. Дополнительную информацию о струк-
турных характеристиках медно-никелевых микроча-
стиц можно получить с помощью микро-XANES иссле-
дования, сфокусировав пучок СИ на зафиксированных 
частицах [Darin et al., 2020c]. Безусловно, требуется про-
вести выделение нескольких микрочастиц из вмеща-
ющей матрицы для всестороннего исследования.

6. ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Созданный блок КРМ и разработанные методики 

микро-РФА-СИ позволяют проводить поиск и изуче-
ние частиц с пространственным разрешением в 10 ми-
крон в матрицах различного состава, используя дан-
ные о распределении породообразующих и следовых 
элементов в природных образцах. Такие исследования 
востребованы во многих геологических направлени-
ях. Особый интерес представляет возможность поиска 
и идентификации частиц, отличающихся по элемент-
ному составу, в стратифицированных донных осадках, 
что может быть использовано в экологических, палео-
климатических, тефрохронологических и прочих ис-
следованиях.

Рентгенофлуоресцентные микро- и нанозонды ре-
ализованы во многих синхротронных центрах и широ-
ко используются в геологических исследованиях. Ана-
литические характеристики экспериментальных стан-
ций в ведущих мировых центрах определяются как 
параметрами источников синхротронного излучения, 
так и используемой аппаратурой. Действующие рос-
сийские источники СИ уступают ведущим мировым 
центрам по основным параметрам – эмиттансу, ярко-
сти и др. Но с учетом планового запуска нового источни-
ка СИ в Новосибирске (СКИФ) в 2024 г. развитие мето-
дов микро- и наноисследований природных образцов  

на действующих установках является актуальной и 
важной задачей.
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