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Sposéb spektralnej iloSciowej analizy metali Iotnych w stopach
niklowo-manganowych
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb iloSciowego
oznaczania $ladowych zawartoSci metali lotnych,
na przyklad magnezu, olowiu, cynku, bizmutu,
kadmu, arsenu i antymonu w stopach niklowo-
-manganowych stosowanych na przyklad w prze-
myS$le elektronicznym.

IloSciowe oznaczenie zawartosSci metali lotnych
w stopach niklowo-manganowych, stosowanych na
przykiad do wyrobu lamp elektronowych ma bar-
dzo istotne znaczenie, gdyz nawet znikome zawar-
tosci tych zanieczyszczen wplywaja szkodliwie na
prace tych lamp, lub wrecz ja uniemozliwiaja.

Dotychczas stosowano nastepujgce spektrogra-
ficzne sposoby oznaczania zawartoSci metali lot-
nych w stopach niklowo-manganowych: analiza
probek w postaci litych elektrod, analiza prosz-
kowa i analiza roztworowa. Metoda analizy prob
w postaci litych elektrod wymaga wytoczenia
elektrod w postaci pretéw o Srednicy kilku mili-
metréw i wzbudzenia ich przy pomocy odpcwied-
niego wzbudzalnika celem otrzymania widma. Du-
zg trudnosScia w tym sposobie jest wytopienie
wzorc6w o wymaganym skladzie zanieczyszczen.
Ponadto wytapianie wzorcéw i ich chemiczna ana-
liza jest bardzo pracochlonna.

Spos6b roztworowy ze wzgledu na znacznie
mniejsza od wymaganej wykrywalno§é oznacza-
nych metali lotnych w danym przypadku nie znaj-
duje zastosowania.

Sposob proszkowy bazuje na prébkach przygo-
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towanych uprzednio chemicznie przez przeprowa-
dzenie metalu w tlenek. Przygotowanie prébki do
analizy polega na rozpuszczeniu probki metalicz-
nej w odpowiednim rozpuszczalniku, odparowaniu
do sucha, wyprazeniu suchej pozostalo§ci w pie-
cu w odpowiednio wysokiej temperaturze, wsku-
tek czego podstawowe skladniki stopu oraz jego
zanieczyszczenia metaliczne przechodzg w tlenki
metali, ktére poddaje sie wzbudzeniu na pomoc-
niczych, odpowiednio profilowanych elektrodach
weglowych. W celu podwyzszenia wykrywalnosci
metali lotnych w stopach niklowo-manganowych
stosowano wzbudzanie otrzymanych w powyzszy
spos6éb tlenkéw w atmosferze argonu przy zasto-
sowaniu. silnego wzbudzenia w tuku pradu stalego.
Sposéb ten zwieksza co prawda wykrywalnosé
oznaczanych pierwiastkéw, jednak jest bardzo
pracochlonny i kosztowny.

Sposob wedlug wynalazku oznaczania metali lot-
nych w stopach metali, a zwlaszcza w stopach ni-
klowo-manganowych uwzgledniajacy zastosowanie
techniki proszkowej analizy spektralnej usuwa
wyzej wymienione niedogodnos$ci i pozwala znacz-
nie zwiekszyé wykrywalno$é oznaczanych pier-
wiastkow, skrécié czas analizy oraz zwiekszyé do-
kladno$é oznaczen w poréwnaniu ze sposobami sto- -
sowanymi dctychczas.

Sposob iloSciowej spektralnej analizy metall
lotnych w czystych metalach i ich stopach, a zwta-
szcza w stopach niklowo-manganowych wedlug
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w\ynalazku polega na tym, ze probke analizowane-
.80 stopu przygotowang uprzednio w postaci tlen-
kéw miesza sie dokladnie z tlenkiem miedziowym
‘w stosunku od 2:1 do 1:3 w zalezno$ci od za-
‘warto$ci poszczegélnych skladnikéw w stopie i tak
otrzymang mieszanineg wzbudza sie¢ na pomocni-
.czych spektralnie czystych elektrodach weglowych
w znany sposoéb.

Podany sposéb analizy spektralnej pozwala pro-
‘wadzié jednoczesne oznaczenie wszystkich metali
lotnych z jednej prébkl, przy czym czulo§é spo-
:sobu wedtug wynalazku dla magnezu ,olowiu, cyn-
ku, bizmutu, kadmu, arsenu i antymonu jest
‘wieksza piz 0,0005°, a wiec znacznie lepsza od
czulo$é i uzyskiwanyeh dotychczac zmanymi spo-
.sobami spektralnymi Jednocze$nie dokladnosé
oznaczefh sposobem wedlug wynalazku jest row-
‘niez znacznie lepsza ;od dckladnoéci uzyskiwanej
w znanych dotychczas sposobach.

Prazykiad. Do oznaczania metali lotnych w
:stopach niklcwo-manganowych stosuje sie spek-
trograf kwarcowy o éredniej dyspersj, np. ISP-23
lub Q-24. Analizowang prébke stopu rozpuszcza si¢
‘w kwasie azotowym, odparowuje do sucha, na-
stepnie przepraza sie do tlenkéw w plécu w tem-
‘peraturze okolo 400°C i uciera w mo#dzierzu aga-
towym. Otrzymany proszek miesza sie ze spek-
dralnie czystym tlenkiem miedziowym w stosun-
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ku 1:2. Otrzymang mieszanine umiestcza sie w

kraterze elektrody weglowe) o S$rednicy 8 mm
i glebokosci 3 mm. Jakp #Zrédlo wzbudzenia sto-
suje sie luk pradu zmiennego o natezeniu I =14 A:
Cras wzbudzenia prébki 20 sekund. Rejestracje
widm prowadzi sie na plytach fotograficznych
Spektralplaten UV.

Krzywe analityczne wykreSlono w oparciu o se-
rie 5-ciu wzorcow sporzgdzonych syntetycznie. Fos
tometrowano nastepujgce pary linil analitycznych:

‘Mg 2802,7 A — Ni 2864,1 A; Pb 2833,01 A — Ni

28345 A; Zn 3345,02 A — Ni 3349,9 A; Bi 3067,7
A — Ni 3107,7 A; Cd 3261,056 A — Ni 3349,3 A;
As 23498 A — Ni 23475 A; Sb 2598,08 A — Ni
2540,02 A. Obliczenia przeprowadzono metoda stan-
dartu wewnetrznego.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb spektralnej iloSciowej analizy metali lot-
nych, w stopach niklowo-manganowych, znamien-
ny tym, 7e prébke analizowanego stopu przygoto-
wang w postaci tlenkéw miesza sle z tlenkiem
miedziowym w stosunku od 2:1 do 1:3 w zalez-
nos$ci cd zawartosci poszczegélnych skiadnikow w

stopie i nastepnie tak otrzymena mieszanine pod-

daje sie analizie spektralnej znanymi sposobami.
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