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W niniejszej pracy opracowano trzy procedury analityczne iloSciowego oznaczania pierwiastkéw
gtéwnych i sladowych w wybranych materiatach pochodzgcych z przemystu metali niezelaznych, przy
zastosowaniu fluorescencyjnej spektrometrii rentgenowskiej (XRF). Prébki przygotowywano
w postaci cienkiej warstwy aby mozliwe byto zminimalizowanie efektéw matrycowych, gtéwnego
Zrédta btedéw w analizie XRF.

W czesci teoretycznej pracy omoéwiono podstawy spektrometrii XRF, w tym: oddziatywanie
promieniowania rentgenowskiego z materig, efekty matrycowe oraz wptywu grubosci probki na
natezenie promieniowania fluorescencyjnego. W czesci literaturowej przeprowadzono przeglad prac,
w ktérych oznaczano pierwiastki gtéwne i sladowe w prébkach cienkowarstwowych.

W czesci doswiadczalne;j:

e opracowano metody oznaczania gtéwnych sktadnikéw stopdw CuMnNi oraz stopéw miedzi
fosforowej CuP i miedzi fosforowej z dodatkiem srebra CuPAg. Roztworzone prébki nanoszono na
odpowiednio dobrane podtoze, ktére po wysuszeniu analizowano technikg rentgenowskiej
spektrometrii fluorescencyjnej z dyspersjg dtugosci fal (WDXRF). Kalibracje przeprowadzono
z wykorzystaniem materiatdw odniesienia (stopy CuMnNi) oraz prébek syntetycznych (stopy
CuPAg);

e opracowano metode oznaczania pierwiastkdw s$ladowych i domieszkowych, stanowigcych
zanieczyszczenie miedzi. Miedz, bedgcg matrycy, usuwano elektrolitycznie, a pozostate pierwiastki
zatezano i nanoszono na folie Mylar. Powstata w ten sposdb prébka cienkowarstwowa
analizowana byta technika rentgenowskiej spektrometrii fluorescencyjnej
z dyspersjg energii (EDXRF). Do kalibracji zastosowano prébki syntetyczne.

Badania wykazaty nieréwnomierne rozmieszczenie pierwiastkdw na podtozu, co niekorzystnie
wptywato na precyzje i doktadnos¢ uzyskiwanych wynikéw. Zastosowanie wzorca wewnetrznego
pozwolito w znacznym stopniu skorygowac efekt niejednorodnosci probek i uzyskac¢ wyniki spetniajace
wymagania przemystu metali niezelaznych.

Zastosowanie metody cienkiej warstwy pozwolito znacznie obnizyé tlo spektralne i poprawic
stosunek sygnatu do tta. Ponadto, przygotowanie prébek cienkich doprowadzito do minimalizacji
efektdw matrycowych bedacych jednym z gtdéwnych Zrédet btedédw w analize XRF. W konsekwencji
uzyskano liniowg zalezno$¢ pomiedzy sygnatem a stezeniem analitu (lub jego masg powierzchniows),
a zastosowanie metod korekcji efektéw matrycowych (parametréw fundamentalnych czy
wspotczynnikéw korekcyjnych) nie byto konieczne.

Obliczenia teoretyczne (kryterium Rhodesa) wykazaty, ze probki spetniajg kryterium prébek
cienkich, z wyjgtkiem oznaczania fosforu w stopach CuP i CuPAg, ktéry emituje niskoenergetyczne
promieniowanie. Badania przeprowadzone metodg emisyjno-transmisyjng wskazaty na pewng
absorpcje promieniowania charakterystycznego w materiale, z ktérego wykonane jest podtoze. Jego
sktad jest jednak niezmienny, dlatego ostabienie promieniowania jest state we wszystkich préobkach
i mozna je zaniedbad, jezeli probki wzorcowe i préobki badane sg nanoszone na takie same podtoze.

Opracowane metody poddano walidacji, a doktadno$¢ sprawdzono przy uzyciu materiatéw
rzeczywistych oraz materiatow odniesienia. Uzyskane wyniki spetniajg wymagania analiz materiatow
pochodzacych z przemystu metali niezelaznych. Opracowane metody przygotowania préobek sg
alternatywa dla materiatéw, ktére sprawiajg trudnosci w bezposredniej analizie XRF.



