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HUTlłICTWO 

2ELAZA Spektralna analiza stali węglowych 
I i niskostopowych. 

STALI SPEKTROGRAFICZNA METODA OZNACZANIA 
CYRKONU Gr.kat.III 09 

1. WSTEP 
« 

1.1. Przedmiot normY_ Norma obejmuje oznaozanie zawartośoi oyrkonu w stalaoh węglowyoh 
I Niskostopowyoh w zakresie zawartośoi od 0,005 do 0,1 %. 

1.2. Postać próbki badanej.Zawartość cyrkonu oznaoza si~ w litej pr6bce stali o masie 
wi~kszej ni~ 50 g i średnioy nie mniejszej nit 6 mm. 

2. ZASADA OZNAOZANIA 

Litą próbkę stali wzbudza si~ w iskrze wysokonapięoiowej prądu zmiennego. Emitowana 
wiązka 6wiatla, rozszezepiona w układzie optyoznym spektrografu na linie spektralne, re3a
strowana . jest na płyoie fotografioznej. Po obr6boe fotoohemioznej płyty fotografioznej, . 
totometruje się wybrane linie analityozne i tło wi dma. Zawarto6ó oyrkonu w pr9bce odozytu
je się z krzywej analitycznej sporządzonej na podstawie pr6bek wzorcowyoh o znanej zawar
tości oYfkonu. 

}. URZłDZENIA I APARATURA 

}.1. Wlewą1czka do pobierania próbek ciekłej stali wg PN-71/H-04004. 
}.2. Urządzenia do prz150towania pow1erzohni próbek 
al praeo1narka 
bl szlifierka talerzowa 
ci drobnoziarniste tarcze szlifierskie lub drobnoziarnisty papier ścierny. 
}.}. urzadzenie do profilowania elektrod. Tokarka stolowa. 
·}.4. Układ wzbudzenia 
al skondensowana iskra wysokonapięoiowa -np. generator is~ HFO firmy O.Zeiss, Jana,NRD. 
bl wyłąozn1k ozasowy do automatycznego odmierzania przed palenia i naświetlania. 
}.5. Aparatura spektralana 
al Spektrograf kwarcowy o dyspersji nie mniejszej nit 0,8 mm/m1n. np. PGS-2 firm1 O.Zeiss, 

Jena, NRD z siatką dyfrakoyjną 6.51 naoięć na mm oraz kątem blasku w zakresie }OO mm. 
bl Tr6jstopn1owy osłabiaoz platynowy o przepuszozalności świat la 10 %, 50 % i 100 %. 
}.6. Przyrzad projekoyjąy. Spaktroprojektor typu dowolnego. 
}.7. Przyrzad pomiarowY. M~ofotometr nierejestrująoy np. mikrofotometr GIl firmy O.Zels8, 

Jena, NRD lub MF-2 pro~.ZSRR • . 
}.B. Urządzenie do obliczenia funkoJi spektralnych. Suwak nomografiozny "Respektra" lub ' 

inny, przystosowany do obliozenia PQpr.awki na tło. 

I NSTYTUT METALURGII ZELAZA 

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Hutniotwa Żelaza i Stali zarządzeniem 
nr }5/74 z dnia 29.X.1974 r. jako norma obowiązująoa ~ zakresie czynnOŚCi okre

ślonyoh normą od dnia 1.01.1975 r. 

DRUK ZD w IA~.816.74.n.300+15 Cena 21 zł. 
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4. MATERIAŁY ANALITlCZ@ l OPCUN1HIt! 

4.1. Elektroda pomooaicza. Pręt ze spektralnie OZY8tego arebra o .rMai., '1 - .. 'CoeIO- ' 
o 

ny na stotek o kącis wierzcholkowym 80 • 
4.2. Płyty fotografiozne. ORWO Spektral Blau-Wu-2, Hart. 
4.} . Odczynn1 ki fotografiozne 
al Wywolywaoza 

Roztwór l _ 40 g hydrochinonu, 40 g piroaiaroz7nu potaaoweso i 8 I ~ ... ' .. owe 
go rozpuśoiĆ w wodzie deatylowane3 i '40pelD1Ó do ob~to6el 1 0.'. 

Roztwór II _ 100 g wodorotlenku potaaowego rojpu601Ó w w04zie de.t7l~"'ł· l .... 1-
niĆ do objętośoi 1 dm' 

Stosunek zmieszania roztworu I i II z wod4 d •• t7laW~ 1 • 1 • 10. 
b/ Kąpiel przerywającal }-procentowy rolltw6r kW.au ocllowelQ 
c/ Utrwalaoz a uniwersalny, kWaśny. 
4.4. Papier do sporzadzenia ukreeów aaalit;yowoh. P.piler o akall l1nl0w0-1GI' "Ih ... -, 

nej. 

5. 'ZOROB 

Spektralne wzorce stali węglowej i niskoatopowej .e atopn1ow~ •• wartoło14 o~ O 
akladzie chemioznym zblUonym do badanej pr6bki n1). "Speo1lrogr.pI110 Stan4&1'de" produJtO~. 
BBC-Anglia, seria 8S11 do S81? oraz NBS- USA Nr 1162, 1164, 1167 lUb wl •• n. kontrolDe ... 
talurgiozne próbki ze stopniowaną zawartośoią oyrkonu, anall.owan. 00 na3ani.;! tr.;ykro'-l.' 

dwoma metodami. 

6. PRZYGOTOWANIE PROB. 

W przypadku analiz próbek stali pobranyoh w os •• le proc.au WJt.plani. 1 odlewani., Dale
t" je pobrać i przygo,tować do analiZ" ws PN-71/H..()IK)()4. 

Dla analiz kontrolnyoh pólwyrobów i w"robo. lotow;yoh naleł., atoaow.6 ~r6bk1 11t. o ... 1. 
nie mniejszej niż 50 g i minimalnej średnie" 6 ... 

Powierzchnię analityozną próbki szlifuje ait na a.l1fieroe b •• połre4D1o praed w;ykonaD1" , 
analizy. 

W prz"padku ana11zy pólwyrobów i wyrobÓW soto."oh naleł., UBUD4Ć .ara.... srQbo'ol~. 
mniejszej niż 1 mm od strony powierzohni przeznaosonej do anali • ., apektraln.;jor .. 00 • .,6016 
II warstwy tlenkowej miejsce kontaktu pr6bki ze stolikl .. lub uobW1tu. 

Powierzohnia analityozna nie powinna wykazywać ładnJ'oh ak .. , n1eO~llo'o1. r.1a 1 1rua7Oh 
wad; a bezpośrednio przed analizą nalety ~ą praetrae6 tampon •• 8wllion.,a ,.lkohol ... t11ow;ya. 

7. PRZYGOTOWANIE APABATUBY 

Aparaturę przygotować wedlug parametrów w poniła.ej t.b11oJ 1. 

Tablica 1 
Warunki analityozne 

Aparatura i ozynnośoi Spektrograf o dyaperaji rstdu 0,8 naJ_ typu PG80 2 

1 2 

Oświetlenie szozeliny trójaoo •• kowe I 

Przeslona przed drugl\ soozewką fJ 15 .. 

Szerokość szozeliny 0,012 .. 
Wysokość szcze~iny 1_ 

Ustawienie pionu szozeliny .. 5,20 

U.tawienie siatki dyfrakoyjnej .. 6,'5 
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• o.d.tabliO;Y 1 

1 2 

Blenda przed siatką d;yfrakoyjnę 70 x 50 mm 

Plyta fotografio zna ORWO Speotral Blau, Hart.WU-2 9 x 24 om 

l1ektroda gOrna pomoonioza prtt ze spektralnie ozystego srebra e.tooeony na ato-. o 
łek o średnioy ? mm o kąoie wieraoholkoW7m eo 

l1eJr;ilro4a dolna pr6bka lita o gladkiej szlitowanej .powi.reohb1 

0I1e810ś6 elekilrod 2,5 mm 
. -

. Ssbw1eeą,ie widma gellerator isk17 WYSOkO~1ęoioą 111'0-4 
w ',oe ~ , . uklad niesterowany t U-1 V. 0-0. 006 Ul • 

. 

Oeas praed1akrsenia 100 a , 
Oeaa naświetlania 100 s - dobrany wedlUS ozułoścI. atoaowana., .... rial. 

fotografioznego i aill światła .p.ktrosret~ 
, - ,-. ' - -

.~ol~aoe dwuakladil1k0W7 prz),Bo1lOWanj _, pUAk1na 4.' 
Proo.e totografiozrq czas wyWolywaoia okolo a.5 miń 00 odpoWla4l ._o.~ 

zaozornien. 11nilZr ~;9.1 nmlFe ~,1 na pr.l ... ~ .. . 
oi 0.06}~ Zl' SZr - ~8 • 0.97 .. 0.fi8 • O," ••. 
temperatura kąpiel1 fotograf:l.oznej19 :Ł O., 00. Po 
przemyoiu w0d4 lub , ~ roztworem ktaau ootO._1O '11'1 
utrwali6 , nasilt pnie starannie W7Pluka6 w bbł,ołt.1 -.;.. 
dzle i wysuszy6 .. 

IIlkroto1l0lletr GIl lub Wi'-a 

l'oWitkasen1. obi'uu 20 x 

. !5l1łrQkoj6 saozeliaą lII1Uofoło- '. Ile ru .' 0,'0 mm 
, 

.. 

W1sok066 sllo.ellAJ m1kroto1lo-
lletrU . . . 10 mm 

. . 
. . Skala o4os11l6w W)'OJąlen galwa .. a,p lub W • sale&00601 od atoaowanesó .po.o~u obli .... nODietru U8 poprawk1 n& tlo . 

. . 

1/ Zr "9.1 - Fe ~0.1 nil lub 
2/ ZZ' }4',8 - lI'e}44.7 nil 

st080wa6 popraw~ na tlo dla UnU Zr. M1Uą6 .. o .... . . 
Par)' linii 40 totome~rowan1a nienietła obok linii Zr • kieruukU tal kr6~ •• 7Oh 41. 

part p1erwaze~ a w kierunku fal dlU6S.,0h dla ~ 
drus1ej 

8. QlILIOMNJE P9PR.ł.JKI NA .. TŁO 
.' Przy obl1ozaniu poprawki na Uo naleły posll18iwa6 sit natt tentami, a ue .lIaoeern1eUaDi1, 

kt6re se wzSl.tdu na o~akte17sty~ pllt fotografioznyoh n1& są wielkośoiami ~t71fląll1. 
Przejście z wartośoi aaoeernieil 8 na natttenie y odb~a się poprzez' krs1Wll oechowania 
elluls~i fotografiozne3. Pon1ewat zwykle zaozernienie tla let)' ponite~ zakresu normalnych 
w&Utośoi, poza Prostoliniowym odoinkiem krz~ej, dogodnie jest prowadziĆ obliozenia poslu-
gując się matematycznie przeksztaloonymi zaozernieniami, tak zW&W\ funkoją Xaisera X Prz7 

,zastosowaniu suwaka nomografioznego lub ioh szozeg6lnymi przypadkami, funkojami SeieUa S+W . 
2 • P. W obu przypadkaoh wykreŚla ait krzywę oeohowania emulsji fotografioznej .+ub obli-

oza sit jej kąt naohylenia, stosująo kilkustopniowy aslabiaoz przepuszozalnośoi promienio-
wania spektralnego. . 

W)'kreślone w ukladzie "t7oh wartośoi krz~e oeohowania emulsji fotografiozne~ aq" prostymi 
p.rawie w oałym zakresie mal)'oh zaozernian. 
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8.1. Obliozenie poprawki na tło za pomooa suwaka nomografioznego, Ha kałdej pl;ycie Da

świetlić widmo przez filtr tr6jatopniowy o przepuszozalnośoi światła 10 %, 50 %, i 100 •• 
ZmierzyĆ we wszystkioh stopniaoh widma, zaczernienie linii Fe "9,9 nm. 

Ustawić skalę bębna T na wartośĆ K = 0,5. wykreśliĆ na desoe krz$ślarakiej Buwak. kra,. 
wę oeohowania emulsji fotografioznej, odoinająo na skali bębna IT/ wartOśoi aaoaernie6 8. 
a na osi 10garytm6w natęhń Iskala "K" lub "H"/ odpowiednie logarytlą pnepuliI.Ci •• 1no601 , 
filtra . Przeliozyć wartośoi zaozernień 8 dla linii Fe }40,1 nm, tla Zr oko lo' "9,0 Da 

i Zr "9,2 nm lub Fe }44,7 ,nm, tła Zr }44 nm i Zr }4',8 nm na stoaUDk1 nattAeA Ił B1IO.~. 
skalę "K" i "U" auwaka nomografioznego. 

8.2. Obliozenie poprawki na tlo Fa pomoca tabli~ wartości pgprawki. R. P081Uiuj,o ... 
wartośoiami z tablioy 2 cbliozyć funkcję W względnie P lub odozyteó ~e *p~o.ł l. akall • 
lub P mikrofotometru 1- c>o do + 001. UstaliĆ wsp6lozynnik kontraatow0601 • In617 ~ •• ł 
określo~ przez stosunek przyrostu wartośoi .6 W lub l:::. p do przpoavu uauaellllu ~ t 4ft,Ó 
stopni ,filtra 1 mo~e być Qbliozo~ ze WZPPUI 

g .. tg oC = /11 

. gdzie . 

W1' W2, P1' P2 - przeksztaloone zaozernienia lUBit • dwóoh 8t~pal .. b filtra 

Y1, 12 - logarytlą przepuszozalnośoi dwóob stopbi tl111~a ' 

- różnica zaozernień l1oi1 w dwóob stopniaob filtr. 

- różnica 10garytm6w prźepusz;za1nośol dw6óh stopni tl1~ 
- wsp6łoz~nn1k kontraetowośoi t 

tg oC.. - tangens ~ta naohylenia prosto11nloweso o4.tQka ~,..~ •• 0 .... 
nienia do osi odoiętyoh. 

Po przeliczeniu W lub P na logarytmy natężenia 

Y .. W 
(w lub p 

Obliozyó poprawkę na tlo za pomocą tablio wartośoi D na podstawi, aalaAnojoi. 

gdzie . YLt - natę żenie lin11 + tla 

Y.r - natę~enie tla 

lat 

/,/ 

-- ,- -~~to~01 tej odpow1ada w tablioaoh poprawka D. Odozyta6 z tablio D Itablioa 21 i od.~ 
mować od ' YLT według wzor~1 

~ = ~T - D /'+/ 

ObUczona wartość ;jest logarytmem natttenia Un11 cyrkonu po uwzgltdn1enlu poprłl1fkl na tlo. 
ObUOZ1Ć ~ dla lini1 telaza wedlug zale8noś01 12/ i ustalić r6,łn1ot logarytmów natthil po- ' 

lIIi,dzy YZr 1 l1re' Otrz;ym8Jl4 wartość przenieśó na w;rkres anaUtyo~ 1 04pzyll&6 . zawartość 
prooentowę oyrkoną w pr6boe. {, 
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Przykład obliozeń 

Obliozyć najpierw wsp6łozynnik kontrastowośoi. W tym oelu zmierzyć zaczernienia linii Fe 
fotografowane przez dwa stopnie filtra tr6jstopniowego np. o przepuszozalnośoi 100 ~ i 50 ~ 
stosująo ze skal mikrofotometru. 

PFe 100 ~ = 1,17 

PFe 50 ~ = 0,85 
Pm = 1,17 - 0,86 = 0,310 

Logarytmy przepuszozalnośoi osłabiaoza wynoszą odpowiednio I 

log 100 = 2,000 
log 50 .. 1~699 
Ym = 2 ,000 - 1,699 = 0,~01 

Wstawić te wartośoi do wzoru 1, obliczony współozynnik kontrastowości wynosi, 

t = 0!~10 O, 01 = 1,0~ 

Zmierzone na skali P mikrofotometru zaozernienie linii Fe = 1,02, Zr = 0,39 i tła obok 
linii Zr = 0,32 wprowadzić do wzoru 2. 

YF. c 
1.02 . 

.e 1.0; = 0,990 

YZr = olg~ 1. = 0,382 

YT = 0.~2 1, :3 = 0.311 

Poprawkę na tło obliozyć tylko dla linii Z·r 

YLT - tr = 0,382 - 0,,11 = 0 ,071 

Wartośoi tej odpowiada w tablioy 2 liozba 0.839. Odozytaną z tablio wartość wstawia się do 
wzoru 4. 

" YI. = 0,382 - 822 = 0.440 

R6~nioa natę~eń po uwzględnieniu poprawki na tło dla linii Zr wynosil 

YZr '" YFe - YZr-T = 0.990 -/- 0,4401 :: -1.430 



Yx.T - "tr C 1 2 } 4 5 

0.,99 Q4.7 Q4.7 Q4.7 Q4.7 Q4.6 Q4.6 
0.,98 04·~ 0Ił8 Q4.8 Q4.8 Q4.8 Q4.7 
0.,97 049 Q4.9 Q4.9 Q4.9 049 Q4.9 

0.,96 0.50. 0.50. 0.50. 0.50. 050 050 
0,95 0.52 0..52 052 051 051 051 
0,94 053 0.53 053 C5} 0.52 0.52 

0,9} 0.54 0.54 0.54 054 0.54 0.54 
0.,92 056 0.55 055 055 055 055, 
0.,91 0.57 0.57 0.57 0.57 0.56 0.56 

0.,90 0.58 0.58 0.58 0.58 058 0.58 

0,89 oco 060 060 059 059 059 
0.,88 0.61 061 061 061 0.61 0.61 
O,eI1 06} C6} C6} 062 O&! 062 

0,86 o. 065 0611- 0611- 064 064 064 
0,85 0.66 066 066 066 065 0.65 
0.,.811- 068 068 067 067 067 0.67 -

0,83 070 0.69 069 069 069 069 
0..82 0'l1 071 071 071 071 070 
0,81 0.73 073 073 072 072 ' 072 

0,80 075 0.75 075 0'74 ~ 0.74 
. _ -- - -- - - - - _._------------ - -

Tablica 2 -

WSp6łczyDĄ1k poprawki na tło -D" 

6 7 8 9 Im - Y.r C 

()4.6 Q4.6 '()4.6 Q4.6 0.,49 170. 
Q4.7 047 Q4.7 1)47 0.,48 175 
Q4.9 Q4.8 048 Q4.8 0.,47 180 

0.50 0.50 ()Ił 9 Q4.9 0,46 185 
0.51 051 0.51 0.50 0,45 190 
052 052 0.52 0.52 0,44- 196 

0.53 C5} 053 0.53 Q.4} 0202 

0.55 05.5 055 0.54 0,42 20.8 
056 0.56 056 056 0.,41 214 

058 057 057 057 0,40 220 

059 0.59 059 059 o.,}9 227 
060 060 0.60 060 C,}8 2}4 
062 062 062 061 0,37 242 

063 063 o.6} 063 0.,36 . 249 
065 065 0.65 065 0.,35 257 
067 067 066 066 o. ,}4 265 

068 0.68 068 068 0..33 274 
070 070 070. Wo. o.,}2 283 
072 072 072 0'71 0.31 292 

074 Q'iIlt 0'73 073 0.30 302 

1 

169 
174 
179 

184 
190 
195 

20.1 
207 
21} 

219 
, 

226 
2}} 
240 

248 
255 
264 

t03 
282 
291 

301 -- . - - - - ----- - -- -- -------

2 3 4 5 

169 168 168 167 
174 173 173 172 
179 178 178 177 

184 183 183 182 
189 189 188 188 
195 194 194 19} , 

20.1 200 199 199 
207 206 205 20.5 
213 212 211 211 

219 219 218 217 

~6 ~5 224 224 
2}} 2}2 2}1 230 
240 239 239 238 

248 247 246 245 
255 255 254 253 
2611- 263 262 261 

272- 271 270 2?0 
281 280 279 278 
290 289 288 288 

300 299 298 297 

6 7 

167 166 
172 171 
177 176 

181 181 
187 187 
19} 192 

198 198 
2Q4. 2C} 
210. 210. 

217 216 

~23 ~ 

2}O 229 
237 ~36 

245 244 
252 251 
260 259 

269 268 
27? 277 
287 286 

296 295 

8 

166 
171 
17ó 

181 
186 
192 

197 
20} 
209 

215 

222 

229 
236 

~4~ 

251 
259 

267 
276 
285 

29 

9 

166 
170. 
175 

180 
185 
191 

196 
20.2 
20.8 

215 

221 
228 
235 

242 
250. 
258 

266 
275 
284 

293 

, 

0'1 

b:l 
Z 
I 

--J 
~ ....... 
o 

~ 
I 

\>' 
--J 



YLT - lT l o 1 2 ~ 4 5 6 7 8 9 YLT - YT O 1 
I 

0.79 077 077 076 076 076 076 076 076 075 075 0.29 ~12 ~11 

0.78 079 079 078 078 078 078 078 077 077 077 0,28 ~~ ~ 
0,77 0,81 081 080 080 080 080 080 079 079 079 0,27 " ~34 ~~3 

0,76 08~ 083 082 082 082 082 082 081 081 081 0.26 346 345 
0,75 085 085 O~ 064 064 064 064 083 083 083 0.25 }59 358 
0;74 Offl Offl Offl Offl 086 086 086 086 085 085 0.24 372 271 

0,73 089 089 089 089 089 088 088 088 088 Offl 0,23 356 385 
0,72 092 092 091 091 091 091 090 090 090 090 0,22 401 399 
0,71 094 094- 094- 094- 09~ 093 093 092 092 092 0,21 416 415 

0,70 097 096 096 096 096 095 095 095 095 . 094- 0.20 433 431 

0,69 099 099 099 098 098 098 098 097 097 097 0,19 451 449 
0,68 102 101 101 101 101 100 100 100 100 099 0,18 469 4fJ7 
_0,&1 104- .104 104- 104- '10~ 103 103 103 102 102 0,17 490 4ffl 

0.66 107 107 107 106 106 106 105 105 105 105 0,16 511 509 
0,65 110 110 109 109 109 109 108 108 108 10'1 0,15 535 532 
0.64 113 113 112 112 112 111 111 111 111 110 0,14 560 557 

O,6~ 116 116 115 115 115 114 114 114- 114 1U O,U 5fYl 564 
0.62 119 119 118 118 118 117" 111 117 117 116 0.12 617 614-
0.61 122 122 122 121 121. 121 120 120 120 119 0,11 6.50 647 

0.60 126 125 125 125 124 124 124 123 123 123 0.10 687 683 
- ._-

2 ~ 4 " 5 6 

~10 m ~8 3IYl ~ 
~ }20 }19 ~18 ~17 

3~ ~}1 3}o ~9 ~8 

}44 34' 342 }40 
"~ 356 355 354 353 351 

369 }68 367 ~65 }6lł 

383 }82 }eO 379 }78 

398 396 395 393 392 
41} 412 410 408 407 

4~ 428 426 425 423 

447 .q../I.5 443 .q../I.2 440 
466 4611- 462 460 358 
485 48} 481 479 477 

.507 5e5 .502 500 498 
5}o 527 525 523 520 
555 552 549 547 ~ 

582 579 576 573 570 
611 608 605 602 599 
643 640 637 633 6~ 

679 675 672 668 664 

c .4.1iab 11.07 2 

7 8 9 

~5 }04 }O~ 

~16 : ~14 313 
~6 }25 }24 

'38 337 335 
3.50 349 348 
363 361 360 

376 375 373 
!390 389 3f5l 
4Q.5 404 402 

421 420 418 

438 436 435 
356 454 452 
475 473 471 

496 494 492 
518 516 513 
542 539 537 

568 565 562 
596 593 590 
f2.7 624 620 

661 657 654 

, 

b:S 
2 
I 

~ 
o 

~ 
~ 

~ 



YLT - YT O 1 2 3 4 .5 6 7 8 9 1LT - tr O , 

0,59 129 129 128 128 128 127 127 127 126 126 0,09 728 
0,58 133 132 132 131 131 131 1;0 130 1;0 129 0,08 774 
0,57 136 136 135 135 135 134 134 134 133 133 0,07 &!.7 

0,.56 140 140 139 139 138 138 138 137 137 137 0,06 889 
0,55 144 143 143 143 142 141 141 141 141 140 0,05 964 
0,54 148 147 147 147 146 146 145 145 145 144 O,()Ą. 1056 

0,53 152 151 151 151 150 150 149 149 149 148 0,03 1176 
0 ,.52 156 156 155 155 154 154 154- 153 153 152 0 ,02 1347 
0 ,51 161 160 160 159 159 158 158 157 157 157 0 , 01 1643 

0.50 · 165 165 164 164- 163 163 162 162 161 161 0,00 ~ 
~--_._ - -~--

L __ ~· --

1 2 3 4 

723 719 715 711 
769 764 760 755 
822 816 810 805 

883 876 fflO 863 
955 948 940 932 

1045 1035 1026 1016 

1162 1149 1136 1123 
1326 1306 12ffl 1269 
1602 1565 15;0 1499 

2638 2338 2162 2037 

c .d. tabUcy 2 

5 6 7 8 

707 703 699 695 
750 746 741 T~7 

800 794 789 784 

. 857 851 845 8p9 
925 917 910 903 

1007 998 989 980 

1111 1099 1088 1077 
1252 1236 1220 1205 
1469 1442 1416 1391 

1941 1863 1796 1739 

9 

691 
732 
779 

833 
896 
972 

1066 
1190 
1369 

11688 

(J) 

~ 
I 

~ 
"o 

2 
I 

VI 
"-l 



YLT - YT D.1cY Yr.T - YT D.1cY Yr.T - Y.r 
I 

2.0 2,000 1,48} 1,279 
4 15 

1.986 1.456 1,262 
5 16 

1,9 . 1,900 1,428 1.244 
6 17 

1,821 1.40} 1,228 
1.8 7 18 

1,767 1,370 1,213 
8 1,4 19 1.2 

1.712 1,'57 1,198 
1.7 9 20 

1,66'il 1.}}7 1,18} 
10 21 

1,624 1.317 1,169 
1,6 11 1,3 ~ 1,15 

1,585 1,299 1.156 
12 ~}, 

1,549 ' 
1} 

1,516 
1,5 14 

D.103 
Yr.T - tr D.103 

1,14} 
24 }} 

. 1.1}O 
25 }II-

1,117 
26 ., }5 

1,106 
27 }6 

1,094 
28 1,1 }7 

1.08} 
29 38 

1.072 
}O }9 

1,061 
}1 1.05 40 

1,051 

I c.d. tablicy 2 
Idla y~ - tr 1.0 1 powytej/ 

Y~ - YT D.1cY 

1,041 
42 

1.0}O 
4} 

1.021 
44 

1,011 
45 

1,OO} 
1,0 46 

, 

b:1 
Z 
I 

~ 
"o g 
I 

'" -..J 

'" 
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9. WYKONANIE OZNAOZANIA 

Po przygotowaniu aparatury zgodnie z punktem 7 oraz przygotowaniu pow1enebni analityoz
nej próbki wedlug punktu 6, nalety załotyć płytę fotografiozną do kasety sp.ktrografioz
nej. Analizowaną próbkę lub wzorzec oraz elektrodę pomooniozą zamooowa6 w at.tywi •• pe~tro
grafu i nastawić za pomocą szablonu lub systemu projekcyjnego 2,5 mm mi,dzy .l.ktrodow~ 

przerwą analityozną. Po ustawieniu elektrod w os1 optyoznej spektrografu wbud •• ć próbkę 
załączając generator iskry poprzez wyląoznik czasowy na ustalony okres przedpal.D1. oraz 
naświetlania. Naświetlać płytę fotograficzną trzykrotni. kolejno widmem kał.4e80 w.oro. oraz 

- analizowanej próbki. 
Po wykonaniu spektrogramów poddać plytę procesowi obr6bki fotografioznej pn1 o.y_ t •• pe

ratura kąpieli fotografioznej wynosząoa 190 0 winna by6 stała w granioaoh ~ 0,,00. Pado •• a 
prooesu fotografio znego płyta powinna być natyohm1ast zanurzona oałkowioi. w roałwec' .. h. 
Dla równomiernego mieszania roztworu wywoływaoza nale~y xu.etę jednostajnie kol1-.4. " ' 2,5 
min.przerwać prooes wywoływania przez natyohlll1astow& 1 intenaywn& plukani. wedla lab ., .... 1.-
l i przerywająoej. Obraz widma utrwalać w utrwalaozu pra.a okres ok.' min, po oz~ pl .... · 
w strumieni u wody bietąoej i wysuszyć • Podozaa suszania plyty .. rao~ b.oSlll\ \IW" _ ' •• 
by powietrze w pomieszozeniu było wolne od pyłu. 

Fotometrowanie linii spektralnyoh przeprowadza s14 aa pomoc, mikrofotoa&tru, kt6r,r ~ 
gotowuje się jak podano w p.? Pomiar zaozernienia lini1 rozpoGlIłlÓ po uplyw1. okolo l' .. 
od chwili zapalenia tarówki mikrofotometru. W 014gu tego ozasu 1'.gulu~& a14 OBlIro6c\ obli .• " 
płyty na ekranie mikrofotometru oraz ustawienia linii Bpektralnyoh r6wńOlegl. do szoa.~ 
mikrofotometru. Na skali P, • lub S odozytać par,y linii Zr "9,1 - :re ~,1 DII lUb Zr ", .. 
- Fe }44,7 Dm oraz tła widma obok linii cyrkonu i oblioayó poprawq na Uo w sal.6nośol al 
wybranego sposobu lp. 8/ • Następnie oblioz;yć dla pary linii anal.i'yOSD&~ r6lniot nattłeil flt 
mię.dzy natęhniem linii oyrkonu, a lIaozernieniem linii wzoroa wftDttrSD.1O 6.1 .... Ha pod
stawie składu ohemi cznego wzorców oraz oznacllonych ·dla nioh średnioh r6tn1o nattleA ~ 
lić wykres analityczny w układzie ~Y/lg O w kt6rym, . 

c - procentowe atęieni. pierwiastka we wzorou 
6. y - odpowiadająoa jej średnia 1'6łnioa natę 6eń par linii. 

Ze względu na możliwość występowania r6łnic strąkturalnyoh po~d.1 waoroaa1 stosow~ 
" a pr6bką ,analizowaną oraz ewentualne oddziaływanie wlla~emn&1O wpl1Wu pi&rwiastków, prs.bies 

. . I 
wykresów analityoznych należy sprawdzić za poaooą wlasnyoh pr6bek kontrolD1Oh. 

10. OBLICZANIE W1NIXOIr 

Po wykonaniu pomiar6w oblioza się r6żnice natęłeń linii analltyOSD&j i *e1 ... w spektro
gramaoh odpowiadających wzorcom i analizowanym ~r6bkom oraa wyznaoza aię wyk2ea ana11tycany 
według sposobu podanego w poie 9. 

Zawartość procentową badanego pierwiastka odczytuje aię z ~kresu ana11tloSDego. W prs;y_ 
padku gay obliczone r6tnice logarytmów natętleń dla trzeoh oanaoaeA, tej .... j próbki Ó.Y1' 
Ó. Y2 i[:,.Y3 r6tnią się między wartOŚCi, najwyższą i najnił.sSłl lID1&j nil o , ~e<lnos1lki nale
ży Obliczyć średnią r6tnicę natęteń. 

Jehli ;jedna z wartości 6.Y odbiega znacznie od dw60h poaostal1oh np.6.Y1 od D.Y2 
i 6. Y" należy zbadać przy pomocy teatu D1xona istotnośó wartości odb1.gaj,o.j, 110 anacQ 
stwierdzić , czy należy do zbiorowości ozy nie. Testową warto6c\ Q wylUUloza Bię oblioaająo 
stosunek r6tnicy między wynikiem odbiegająoym 1 na~blił..a,. wyniki •• __ aiedn1m do rozsttpu 
wyn1KOw Ir6żnicy mię dzy wynikiem najwyższym i na~niłszlm/. · UaY.k8D4 warto66 naleł.;y por6wnać 
z wartośoiami krytycznymi testu IQ! podanymi w·tabli01 , dla prawdopouobieńatw. 0,90. Jeta
li obliozona wartość jest w!taza od wartośoi J[rytyoanej tesilu IQ! dla traeoh pomiarów, to 
wynik odbiegający naletly odrzuoać, a wartość LlY obliozyć jakO &redn1ą arytmet;yozDfl dw60h 
pozostałych. Jeteli natomiast obliozona wartość jest mniejsaa od wartOśoi kr7tyoanej teatu 
IW dla trzeoh pomiarów, wynik odbiegająoy nahły do badanej zbiorowości i średni, r6żniot 
natęłeń 6.,Y na1dy obliozyć jako średnią arytaetloaDfl w.z;yatkioh trzeoh wyników pomiaru. 
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Tablioa 3 

WartoŚć 'krytyczna testu D1xona 

Liozba poll1arów 3 4 5 6 7 
n , 

Q 0,90 0,886 0,679 0,557 0,482 0,4", 

11. OOIUDNOOO OZNAOZ~ 
Vopuasozalne r6*ni08 po~dsy WlD1k··1 'r6wnolegl1oh oznaoseń nie pow1Dny przekraoaać. 

do 0,01" Zr 
pOWl*e~ 0,01 40 0.05 " Zr 
powy*e~ 0,05 40 0,1 " :Zr 
powyte~ 0.1 40 0,2 "Zr 

lWI UD 

- 0,0005 
- 0,00' 
- 0.005 
- 0,008 
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