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Определение химического состава фольги молибденовой спектральным методом на соответствие нормативной документации. Описание методов приготовления исследуемого образца, стандартных образцов СО, приготовление угольных электродов и угольной смеси, проведение анализа и обработка результатов.
Современная наука и техника немыслима без знания химического состава веществ, которые являются объектами деятельности человечества. Развитие промышленности предъявляет все новые требования к методам анализа вещества. Недавно можно было ограничиться определением примесей, присутствующих в концентрации до 
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 %. Развитие промышленности атомных материалов, а также производства тугоплавких металлов и сплавов потребовало повышения чувствительности аналитических методов до 
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 %, так как было установлено, что присутствие примесей даже в таких малых концентрациях влияет на свойства материалов и ход технологических процессов.

 Химические методы анализа веществ не всегда отвечают требованиям науки и техники. Поэтому все шире внедряются в практику физико-химические и физические методы определения состава вещества. Среди этих методов – одно из главных мест спектрального анализа [1]. 

В основе спектрального анализа лежит изучение света, который излучается (эмиссионный метод) или поглощается (абсорбционный метод) анализируемым веществом. 

Основная задача данной работы – это исследование фольги молибденовой, предоставленной Швейцарской фирмой «Titanex», на наличие химических элементов, а именно: кремния, железа, магния, кальция, алюминия и никеля, содержание которых не должно превышать требования ТУ 48-19-245-84 «Фольга молибденовая».  

В работе использован эмиссионный метод [2], который основан на возбуждении спектра пробы и стандартного образца, измерении относительной интенсивности аналитических линий определяемых примесных элементов. 

Для ослабления спектра основы в стандартные образцы и анализируемые пробы предварительно вводят угольный порошок, а для усиления аналитических линий  - оксид меди.

Приготовление образца молибденовой фольги [3] 

Пробу молибдена перед анализом переводят в оксид молибдена. Для этого молибденовую фольгу предварительно промывают эфиром для очистки от следов жира и сушат при температуре не выше 50 0С. Для удаления механических примесей, вносимых при измельчении, пробы обрабатывают в перегнанной соляной кислоте (1:1) при нагревании в течении 5 – 10 мин. От аквадага поверхность проволоки очищают протравливанием в кипящем растворе пероксида водорода с массовой долей 3 %. Затем дважды промывают дистиллированной водой. 

Далее пробы растворяют в растворе пероксида водорода с массовой долей 3 % до полного растворения при слабом нагревании. Раствор выпаривают, осадок прокаливают около 20 мин. в муфельной печи при температуре 400 – 450  0С до получения оксида молибдена (МоО3).
Приготовление стандартных образцов (СО) [3]
Для анализа молибденовой фольги использовали стандартные образцы предприятия, приготовленные по нижеприведенной схеме расчета.

Количественный состав элементов металла в головной смеси стандартных образцов приведен в табл. 1.

Таблица 1.
Количественный состав элементов металла в головной смеси 

стандартных образцов
	Определяемые элементы
	Массовая доля элементов в головной смеси по отношению к сумме элементов металлов, %

	Al, Ca, Fe, Mg, Ni, Si
	2,00


Расчетные данные головной смеси для приготовления СО представлены в табл. 2

Таблица 2

Расчетный состав головной смеси стандартного образца для определения содержания железа, алюминия, кремния, кальция, марганца, магния, никеля
	Наименование реактива
	Коэффициент пересчета оксида на металл
	Заданное количество примесей (в расчете на металлический образец), г
	Количество оксидов на 100 г головной смеси (в расчете на металлический образец), г

	Оксид молибдена

Оксид железа

Оксид алюминия

Оксид кремния

Оксид кальция

Оксид магния

Оксид никеля
	0,6665

0,6994

0,5293

0,4674

0,7147

0,6030

0,7098
	88,0

2,0

2,0

2,0

2,0

2,0

2,0
	132,0330

2,8596

3,7786
4,2790

2,7984

3,3167

2,8177


Приготовление угольных электродов и угольной смеси [3]
Угольные электроды вытачивают и обжигают в дуге постоянного тока при силе тока 10 – 15 А в течении 15 – 20 с. 

Угольную смесь, состоящую из угольного порошка и оксида меди с массовой долей 3 %, готовят перемешиванием в ступке: вначале перемешивание делается всухую в течении 20 – 30 мин., затем добавляют спирт и перемешивают еще 65 - 75 мин. Спирт добавляют несколько раз по мере испарения, сохраняя смесь в виде густой массы (сметанообразной). Затем смесь подсушивают при температуре не выше 70 0С. После этого смесь перемешивают 30 – 40 мин. и окончательно сушат при 105 ± 5 0С в сушильном шкафу или под инфракрасной лампой. На приготовление 10 г смеси требуется 30 - 40 см 3 спирта.

Проведение анализа
Подготовленную к анализу пробу и стандартный образец (СО) смешивают в течении 5 – 6 мин. в механической ступке в соотношении 1:1. Навески пробы СО и угольной смеси берут на аналитических весах. Полученные смеси помещают в кратеры электродов и уплотняют до краев с помощью скальпеля.

Испарение пробы и возбуждение спектра проводят в дуге постоянного тока. Электрод с пробой служит анодом дуги. Обжиг проводят в течение 5 сек. при силе тока 5 А. Спектры фотографируют на спектрографе ИСП-30 [2] при силе тока 5 А с экспозицией 15 – 20 сек.

Фотографировали по 3 спектра каждого (СО) и пробы.

В кассету помещали фотопластинку типа ПФС-01 с длиной волны 264 – 350 нм.

Обработка результатов [3]
На полученных спектрограммах фотометрируют почернения аналитических линий (табл. 3). При выбранных условиях фотографирования спектров почернения линий находятся в области нормальных почернений. 

Таблица 3
Длины волн линий примесей определяемых элементов
	Определяемые элементы
	Длины волн, нм
	Диапазоны определяемых массовых долей, %

	
	линий примеси
	линий сравнения
	

	Алюминий
	308,215

257,510
	Медь 309,399

Медь 276,887
	1(10-3 ( 1(10-2

5(10-3 ( 6(10-2

	Железо
	259,837

302,064
	Медь 276,887

Медь 303,610
	2(10-3 ( 6(10-2

	Кальций 
	317,933
	Молибден 317,681*
	2(10-3 ( 6(10-2

	Кремний 
	251,432
	Медь 276,887
	3(10-3 ( 6(10-2

	Магний 
	277,669
	Медь 276,887
	2(10-3 ( 6(10-2

	Никель 
	305,082
	Медь 309,399
	2(10-3 ( 3(10-2


* Измеряется почернение линии молибдена 317,681 нм для учета наложения линии молибдена 317,932 нм как фона на линию кальция 317,933 нм.

Находят разность почернений аналитических линий и линий сравнения ((S) и усредняют для СО. По переводной таблице зависимости разности почернения аналитической линии к фактору контрастности фотопластинки  (S/( от величины логарифмов отношений интенсивности аналитических линий (Іл) интенсивности фона (Іф) определяют lg Iл/Iф для кальция.

По каждой из полученных величин (S, lg Iл/Iф для анализируемых элементов с помощью градуировочного графика находят соответствующие массовые доли (Сі). За окончательный результат анализа принимают среднюю арифметическую величину трех параллельных определений.

Таким образом, получен химический состав массовых долей примесей анализируемого образца (табл. 4): 

При сравнении полученных результатов (табл. 4) с результатами химического состава технических условий (табл. 5) получили результат, который подтверждает качество исследуемого образца и его соответствие техническим условиям ТУ 48-19-245-84.













Таблица 4
Химический состав массовых долей примесей

	Вещество
	Массовые доли

	Кремний
	0,010

	Железо
	0,0094

	Кальций
	0,0023

	Магний
	0,0020

	Алюминий
	0,0028

	Никель
	0,0033


Таблица 5

Химический состав фольги молибденовой*
	Вещество
	Массовые доли

	Кремний
	0,014

	Железо
	0,014

	Кальций
	0,005

	Магний
	

	Алюминий
	0,004

	Никель
	0,005


* Количество массовых долей по каждому из примесей не должно превышать значений табл. 5.

Выводы

Полученные результаты свидетельствуют о качестве исследуемого образца согласно следующих элементов: кремний, железо, магний, кальций, алюминий и никель и соответствии его требованиям ТУ 48-19-245-84 «Фольга молибденовая». 
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