Санкт-Петербургский политехнический университет Петра Великого
Институт металлургии, машиностроения и транспорта
Кафедра “Физикохимия и технологии микросистемной техники”



Отчет по лабораторной работе № 4
«Полуколичественный спектральный анализ»
	 





Отчет выполнил:       
Студент Группы № 33314/1               			Сидоров Н.А.
[bookmark: _GoBack]Отчет принял:
Доцент                                                  			Ползик Л.К.


Санкт- Петербург
2015
Задачи:
1. Построение графика зависимости длины волны от делений барабана.
2. Определение концентрации Mn в балванке Fe.
Теория:

Обычная погрешность полуколичественных спектральных методов составляет 10 % или более. Однако когда простота и экспрессность важнее точности, эти методы применяют очень широко. Оценку интенсивности спектральных линий в полуколичественном анализе производят визуально, наблюдая спектр или непосредственно в окуляре спектрального прибора, или на фотопластинке. 

Наиболее распространенным методом полуколичественного анализа является метод гомологических пар, или, как его иногда называют, метод однородных дублетов. Для проведения анализа этим методом предварительно подбирают пару линий (гомологическую пару или однородный дублет) и устанавливают, при какой концентрации определяемого элемента их интенсивности одинаковы. Например, при разработке методики спектрального определения свинца в олове интенсивность линии олова Sn =276,11 сравнивалась с интенсивностью линий свинца  Pb = 280,20 (1), Рb = 282,32 (2) и  Р b = 287,32 (3). Оказалось, что если с Р b =0,1%, ISn = IР b (1), если с Р b = 0,6%, то I Sn = IР b (3), а если с Р b = 1,3%, то ISn = IРb (2). Для оценки содержания свинца в сплаве неизвестного состава на той же основе сравнивают изученные ранее линии олова и свинца и находят линии одинаковой интенсивности. Таблицы, связывающие относительную интенсивность двух линий с концентрацией элемента в пробе, могут быть составлены и при неодинаковой интенсивности линий дублета. Такие соотношения найдены, например, для определения марганца в стали по линиям Mn = 478,43 и Fe = 477,94 нм. Если интенсивность линии марганца существенно меньше интенсивности линии железа (I Mn << I Fe), то содержание марганца в стали близко к 0,02 %, при небольшом различии в интенсивностях (I Mn и I Fe) содержание марганца составляет 0,04%, равенство интенсивностей I Mn = I Fe наблюдается при содержании марганца около 0,06%, а при содержании 0,08 % Мn интенсивность линии марганца превышает интенсивность линии железа. 

Этот же прием используют в работе со стилоскопом при непосредственном наблюдении спектра в окуляре прибора и определении других компонентов стали Ni, Сr, W и т.д.). Аналитические таблицы, связывающие относительные интенсивности спектральных линий и концентрацию элемента, составляются заранее и обычно прилагаются к стилоскопу. Анализ с помощью стилоскопа на 6...7 элементов у опытного спектроскописта занимает 2...3 мин, предел обнаружения составляет обычно 0,01... ...0,10%, погрешность около ±20% (относительных). Успешно применяется стилоскоп, например, при сортировке сталей, контроле плавки и выполнении других аналогичных анализов. 

Более высокая точность результатов достигается с помощью стилометра. Стилометр снабжается устройством, позволяющим плавно изменять интенсивности сравниваемых линий, добиваясь их уравнивания. Таким же устройством снабжаются последние модели стилоскопов. 

Из фотографических методов полуколичественного анализа применяют метод, спектров сравнения и метод появления или исчезновения чувствительных линий. В методе спектров сравнения на одной пластинке фотографируют спектры нескольких эталонов и спектр пробы, а затем сравнивают на глаз почернение линий определяемого элемента В полученных спектрах. Такое сравнение позволяет установить пределы концентраций анализируемого элемента. В методе появления или исчезновения линий сначала с помощью эталонов устанавливают, при каких концентрациях появляются или исчезают те или иные чувствительные линии элементов, а затем, используя полученные данные, находят ориентировочное содержание элемента в пробе. 

Полуколичественный экспрессный метод фотометрического интерполирования основывается на визуальной оценке интенсивности спектра, снятого через девятиступенчатый ослабитель. 

Ступенчатый ослабитель представляет собой кварцевую или стеклянную пластинку, на которой нанесены узкие параллельные полоски платины (ступеньки) возрастающей толщины и, следовательно, убывающей пропускаемости. Если ослабитель поместить в спектральный прибор, на фотопластинке получится несколько параллельных изображений спектра убывающей интенсивности в соответствии с убывающей пропускаемостью ступеней ослабителя. 
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По lg(a p /a r)и известной концентрации с пр в эталонах строят градуировочныи график, который не зависит от свойств фотопластинки. Определение с пр в неизвестных образцах по этому графику проводится обычным путем. Если не удается подобрать ступени, точно удовлетворяющие условию (2.23), то интерполяцией на глаз между ступенями а р и а р+1 находят необходимую поправку, выражая ее долей отношения lg(a p +1 /a p) С учетом этой поправки уравнение (2.24) принимает вид 
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Результаты измерений и расчёты
Используем Балванку Fe.
Таблица 1. 
	Деление 
	Длина волны

	138
	6336,8

	130
	6065,5

	124
	5603,0

	119
	5455,6

	106
	5169,3

	92
	4872,1

	88
	4789,7

	82
	4789,7

	75
	4482,2

	61
	4279,2



Таблица 2.
	Определяем концентрацию Mn с помощью графика

	Деление
	Линия
	Длина волны
	Выполняющиеся условия
	концентрация Mn

	86
	6
	4762,37
	6 = <  8,   7 = 8 
	0,5
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Выводы:
 
1. Построили график зависимости длины волны от делений барабана.
2. Определили концентрацию Mn в балванке Fe 
CMn=0,5
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