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Sposób spektralnej ilościowej analizy metali lotnych w stopach
niklowo-manganowych

Przedmiotem wynalazku jest sposób ilościowego
oznaczania śladowych zawartości metali lotnych,
na przykład magnezu, ołowiu, cynku, bizmutu,
kadmu, arsenu i antymonu w stopach niklowo-
-manganowych stosowanych na przykład w prze¬
myśle elektronicznym.

Ilościowe oznaczenie zawartości metali lotnych
w stopach niklowo-manganowych, stosowanych na
przykład do wyrobu lamp elektronowych ma bar¬
dzo istotne znaczenie, gdyż nawet znikome zawar¬
tości tych zanieczyszczeń wpływają szkodliwie na
pracę tych lamp, lub wręcz ją uniemożliwiają.

Dotychczas stosowano następujące spektrogra-
ficzne sposoby oznaczania zawartości metali lot¬
nych w stopach niklowo-manganowych: analiza
próbek w postaci litych elektrod, analiza prosz¬
kowa i analiza roztwórowa. Metoda analizy prób
w postaci litych elektrod wymaga wytoczenia
elektrod w postaci prętów o średnicy kilku mili¬
metrów i wzbudzenia ich przy pomocy odpowied¬
niego wzbudzalnika celem otrzymania widma. Du¬
żą trudnością w tym sposobie jest wytopienie
wzorców o wymaganym składzie zanieczyszczeń.
Ponadto wytapianie wzorców i ich chemiczna ana¬
liza jest bardzo pracochłonna.

Sposób roztworowy ze względu na znacznie
mniejszą od wymaganej wykrywalność oznacza¬
nych metali lotnych w danym przypadku nie znajr
duje zastosowania.

Sposób proszkowy bazuje na próbkach przygo-
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towanych uprzednio chemicznie przez przeprowa¬
dzenie metalu w tlenek. Przygotowanie próbki do»
analizy polega na rozpuszczeniu próbki metalicz¬
nej w odpowiednim rozpuszczalniku, odparowaniu
do sucha, wyprażeniu suchej pozostałości w pie¬
cu w odpowiednio wysokiej temperaturze, wsku¬
tek czego podstawowe składniki stopu oraz jego
zanieczyszczenia metaliczne przechodzą w tlenki
mętali, które poddaje się wzbudzeniu na pomoc¬
niczych, odpowiednio profilowanych elektrodach
węglowych. W celu podwyższenia wykrywalności
metali lotnych w stopach niklowo-manganowych
stosowano wzbudzanie otrzymanych w powyższy
sposób tlenków w atmosferze argonu przy zasto¬
sowaniu, silnego wzbudzenia w łuku prądu stałego.
Sposób ten zwiększa co prawda wykrywalność
oznaczanych pierwiastków, jednak jest bardzo
pracochłonny i kosztowny.

Sposób według wynalazku oznaczania metali lot¬
nych w stopach metali, a zwłaszcza w stopach ni¬
klowo-manganowych uwzględniający zastosowanie
techniki proszkowej analizy spektralnej usuwa
wyżej wymienione niedogodności i pozwala znacz¬
nie zwiększyć wykrywalność oznaczanych pier¬
wiastków, skrócić czas analizy oraz zwiększyć do¬
kładność oznaczeń w porównaniu ze sposobami sto¬
sowanymi dotychczas.

Sposób ilościowej spektralnej analizy metali
lotnych w czystych metalach i ich stopach, a zwła¬
szcza w stopach niklowo-manganowych według
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-wynalazku polega na tym, że próbkę analizowane¬
go stopu przygotowaną uprzednio w postaci tlen¬
ków miesza się dokładnie z tlenkiem miedziowym
w stosunku od 2:1 do 1:3 w zależności od za¬
wartości poszczególnych składników w stopie i tak
otrzymaną mieszaninę wzbudza się na pomocni¬
czych spektralnie czystych elektrodach węglowych
w znany sposób.

Podany sposób analizy spektralnej pozwala pro¬
wadzić jednoczesne oznaczenie wszystkich metali
lotnych z jednej próbki, przy czym czułość spo¬
sobu według wynalazku dla magnezu ,ołowiu, cyn¬
ku, bizmutu, kadmu, Ursenu i antymonu jest
większa nii 0,00050/o, a więc znacznie lepsza od
czułość i Uzyskiwanych dotychczac znanymi spo¬
sobami spektralnym^ Jednocześnie dokładność
oznaczeń sposobem według wynalazku jest rów¬
nież znacznie lspsaa ?o4 dokładności uzyskiwanej
w znanych dotychczas sposobach.

Pr ay kład. Do oznaczania metali lotnych w
stopach niklewo-manganowych stosuje się spek¬
trograf kwarcowy o średniej dyapersji, np. ISP-22
lub Q-24. Analizowaną próbkę stopu rozpuszcza się
w kwasie azotowym, odparowuje do sucha, na*
stępnie przepraża się do tlenków w piecu w tem¬
peraturze około 400°C i uciera w moździerzu aga¬
towym. Otrzymany proszek miesza się ze spek¬
tralnie czystym tlenkiem miedziowym w stosun-
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ku 1:2. Otrzymaną mieszaitiflę umitftcza ftię w
kraterze elektrody węglowej o średnicy 3 mm
i głębokości 3 mm. Jako źródło wzbudzenia sto¬
suje się łuk prądu zmiennego o natężeniu I = 14 A:

5 Czas wzbudzenia próbki 20 sekund. Rejestrację
widm prowadzi eię na płytach fotograficznych
Spektralplaten UV.

Krzywe analityczne wykreślono w oparciu o se¬
rię 5-ciu wzorców sporządzonych syntetycznie. Fo«-

10 tometrowano następujące pary linii analitycznych:
Mg 2802,7 A — Ni 2864,1 A; Pb 2833,07 A — Ni
2834,5 A; Zn 3345,02 A — Ni 3349,9 A; Bi 3067,7
A — Ni 3107,7 A; Cd 3261,05 A — Ni 3349,3 A;
As 2349,8 A — Ni 2347,5 A; Sb I598,0« A — Ni

15 2540,02 A. Obliczenia przeprowadzono metodą stan-
dartu wewnętrznego.

20 Zastrzeżenie patentowe

Sposób spektralnej ilościowej analizy metali lot¬
nych, w stopach niklowo-manganowych, znamien¬
ny tyin, że próbkę analizowanego stopu przygoto-

25 waną w postaci tlenków miesza się z tlenkiem
miedziowym w stosunku od 2:1 do 1: 3 w zależ¬
ności cd zawartości poszczególnych składników w
stopie i następnie tak otrzymaną mieszaninę pod¬
daje się analizie spektralnej znanymi sposobami.
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