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1. WSTR®

1o1s Przedmiot normy. Norma obejmuje'oanaosanie sawartodel boru w stalach weglowyoch 1_
i niskostopowyoh w sakresie zawartodel od 0,001 do 0,01%,

1.2, Postad prévkl badenej., Zawartodé boru oznacsa sig¢ w 1ite] prébee stali o masie wigk-
egej ni¢ 50 g 1 érednicy nie mniajsﬁej nit 6 mm,

2, ZASADA OZWACZANIA

Litg prébke stall wsbudsza si¢ w Iulm prgdu smiennego. Emitowana wiaske fwiatla, rozsscse~
plona w ukadsie optysanym epekircgrafu na linie spekiralne, rsjestrowana jest na ptyecie
fotograficznej. Po obrébee fotochemiesme] piyty fotograficsne), fotometruje sig wybrane 1i-
nie anslitycsne, _

Zawartodé boru w prébee odssytuje sie 8 wykresu analityosnego sporsgdsonego na podstawie
prébek wsorcowych o snaps) sawarsodei boru.

3. URZADZENIA I APARATURA

3.1. Wlewnioska do
302 |

pobierania prdbek oiekled stali wg FE=-T1/H-04004,

e/ Prsecinarka
b/ Posioma pzlifierks talersowa
Urgadse:

3030 ie do profilowanis elekitrvod, Tokarks stoltowa.
3,4, Ukiad wzbudszenie |

8/ Ink prgdu smiemmego typu ABR~ lub UBJ firmy O, Zeiss, Jena, MRD,
b/ Wykgesnik cssscwy do eutomatyosnego odmiersanis osesu prsedpelenia 4 nedwietlania,

305, Agaratura gpekiralna
a/ Spekirograf kwarcowy o dyspersji nie muiejezel nié 0,4 nm np. PES~2 firmy O, Zeiss,
Jena, HRD s piatkg dyfrakoyjna £51 nacieé me nm oraz katem blasku w sskresie 300 nm prsy wyb
korsysteniu podwéjnego diegu promieni.
b/ Spektrografy prykmatycsne np. Qu 24 firmy C, Zeise, Jena, H¥RD lub ISP produkcjii

radzieckie] o dyspersdi_nle mniequej nig 0,8 nm w sekresie 250 nm do oznaczed zawertosci
boru powyszej 0,005%,
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o/ Tréjstopniowy ositabiacz platynowy o przepusscszalnodel éwiatla 10%, 50% 1 100%,
3.6. Przyrzaqd projekcyiny, Spektroprojektor typu dowolnego.
3.7. Przyrzgd pomlarowy. Mikrofotometr nierejestrujgcy np. mikrofotometr G II firmy
Ce Zeiss, Jena, NRD lub MF-2 prod., Z5RR,

3.8. Urzgdgenie do obliczenia funkeji spekiralnych, Suwak nomograficzny "Respekira™ lud

inny.

4, MATERIALY ANALITYCZNE I ODCZYNNIKI

4.1, Materialy dcierne. Drobnoziarniste tarcze szliflerskie lub drobmoziarniety papier
Soierny.

4,2, Elekiroda pomocnicza, Pret aluminiowy o édrednicy 5 mm o zakoriczeniu péiimlistym.

4.3. Piyty fotopraficzne. ORWO Spektral Blau WU-2, Hart lub o podobnyoch parametrach.

4.4, Odozynnikl fotograficzne.

a/ Wywolywacss :
Roztwér I = 40 g hydrochinomm, 40 g pirosiarczynu potasowego 1 8 g bromku pota~
sowego rospudoid w wodszsie destylowanse] i dopeZnié do_objgtoéoi 11

Roztwér II = 100 g wodorotlenku potasowego rospudcié w wodsle destylowanej i do-
peinidé do objetodol 1 1. :

Bespodrednio praed wywoiywaniem rosiwory I i II smieszaé s wodsa destylowang w rio=
sunku 1 2 1 3 10,

b/ Kgpiel przerywajacas
Rostwdr kwasu octowego - 3 procentowy rostwér wodny.

e/ Utrwalaczs
Utrwalacs uniwersalny, kwasdny. _
4.5, Papler do sporsgdsenis wykreséw analltycsmnych., Papier o skali liniowo-logarytmicsnej,.

5 WZOROE

Spektralne wsorce stall weglowej 1 niskostopowe] me etopniowang zawartosdcig boru o skia-
dsie chemiosnym zbliZonym do badane] prébki np. "Spectrographic Standarde" produkeji BCS =
Anglie, seria 8856 do 5360 lub wiasne, kontrolne metalurgiczne prébki me stopniowans saware—
tofolig boru, anslisowane co najmniej traykrotnie dwoma metodami.

6. PRZYGOTOWANIE PROBEX

W praypadiu analis prébek stali pobranych w csasie procesu wytapisnie i odlewania, nsledy
. pobraé i prsygotowad do enalisy wg PE=71/H«04004,

~ Dla snalis kontrolnych péiwyrobéw i wyrobdw gotowych nalety stosowad prébki lite ¢ masie
nie mniejesej nit 50 g 1 minimalnej #rednicy 6 mm,

Powierschnlg enalityczng prébki ezlifuje sie na sszlifierce bezpoérednio preed wykonaniem
analisy.

W preypadku enalisy péiwyrobéw i wyrobdw gotoiyoh nalezy usungé warstwe grubodei nie mniej-
ssej niZ 1 mm od etrony powierzchni przeznaczonej do analizy spektralne] oraz oczysclé g war-
stwy tlenkowe] miejsce kontaktu prébki ze stolikiem ludb uchwytem,

Powierschnia analityczna nie powinna wykazywad zadnych skaz, nieciggtosdci, rys i innych
wad, & bezposrednio przed analiza nalety ja przetrzed tamponem zwilZonym alkoholem etylowym.
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7. PRZYGOTOWANIE APARATURY

Aparaturg prsygotowaé wediug perameirdéw podanych w poniieze] tablioy :

Tablica 1
Werunki analitycszne

Spektrograf o dyspersji Spektrograf
Aparatura i ozynnosei ragdu Oi’ésx:g/m typu éredniej dyspersji
1 P - 3
Oéwietlenie szoszeliny tréjsoozewkowe
Przesitona przed drugg eoomewks # 15 mm
Szerokodé szozeliny 0,012 mm
Wysokodéé ssomeliny 1 ma
Ustawienie plonmu szozeliny Y= 5,20
Ustawienie siatki dyfrakoyjne] of = =6,35
Bieg promieni podwéjny
Pryta fotografiosna gﬁl01gpootral Blan, Hart WU-2 . 9 X 24 em lub
x om
Blektroda pomocniosa iait aluminiowy o #frednicy 5 mm o zakofomeniu pé2~
istym
e e s e
Elektroda badana Prébka lite o gtadkie] sslifowanej powlersohni
0Odleg2oéé eleksrod 2,5 mm
Wzbudzenie widma Generator Iuku prgdu smiennego ABR3 220 V, 10 A
n i . r -t R

Czas nadwietlenia Iuk przerywany 1/2 - 30 imp/min,, rasem 164 Xgosnie

ozas nadwietlania 41 sek.
Proces fotografiocsny Wywotywacz dwuskiadnikowy przygotowany w 4,3,

czae wywoiywania okoXo 2,5 min, co odpowiada estosunko-
31 ogg;qgeﬁ 1in B, 249,6 nm/Pe 249,7 nm przy sawartofol
|

Sp = Spg = 0,60 - 0,45 = + 0,15 AS

Temperatura kapieli fotograficzmej 19°C 4 0,5. Po prze-

myciu wodg lub 3% roztworem kwasu cotowego piyte ug:m

iié a mzepnio starannie wyptuksé w biezgce) wodsie 1
Wysuezyc.

Mikrofotometr G II lub MP 2

Powig¢kszenle obrasu 20 x

Szerokodé sgzeszeliny mikrofoto-

me tru 0,30 mm

Wyeokoéé ssczeliny mikrofotoe < ST
metru ' 10 mm

e A S P S

Skala odosytéw wyohyler galwano~ | 5.P lub W w salesnosci od stosowanege sposobu oblie
me tru cszenia

i =

Pary linii do fotometrowania 1/ B=244,67 nm Fe 249,32 nm lud
2/ B 249,67 nm Fe 249,69 nm




4 BN-T74/0602-38

8., WYKONANIE OZRACZENIA

Po prsygotowsniu aparatury zgodnie z punktem 7 oras prsygotowaniu powierschni analitycs-
nej prébki wediug punktu 6, naleiy zsZotyd piytq fotografiosng do kasety spektrograficsne].
Analigowang prébkg lub wsorszeo orasz elektrodg pomooniosq samocowad w statywie spektrografu
i nestewid sa pomocsy ssablonu lub eystemu projekcyjnego 2,5 mm migdzy elektrodows prserwy
anslityczng. Po ustawieniu elektrod w osi optyosne] mpektrografu wsbudseé prébke salgosajgo
gonerator Xuku poprzes wyigomnik ozesmowy na ustalony okres przerywanego naéwietlania, Na-
bwietlaé piyte fotograficzng trsykrotnie kolejno widmem katdego wsorca oras analisowane]
prébki, _

Po wykonaniu spekirogramdéw podded piyte procesowl obrébki fotograficsnej prsy osym tem-
peratura kgpieli wynossgoe 19°C winna byé staZa w granicach 3 0,5%0, Podomas procesu foto=
graficsnego piyta powinna byé matyochmiset sanursona ocaikowicie w rostworach, Dla réwnomierw
nego miesgania rostworu wywolyweoss nalesy kuwety jednostajnie koxysaé, Po 2,5 mimutach,
prserwadé proces wywoiywania przes natychmisstowe i intensywne plukanie wodg ludb w kgqpleli
preerywajgoe), Obras widms utrwaled w utrwaloosu przes okres ok, 5 mimut, po osym plukaé
w strumieniu wody blefgoe] i wysusayd, Podcses susszenis piyty swracad baosng uwage na %o,
by powietrze w pomiessoseniu dyio wolne od pyiu, )

Fotometrowanie linii spekiralnych prseprowadza eig¢ za pomoog mikrofotometru, ktéry pray-
gotowaje ele jak podeno w p. 7. Pomiar szaczernienia linii rozpoosgé po uptywie okozo 15 min,
od chwili sapalenis #ardwki mikrofotometru. W oiggu tego csasu reguluje sig ostrodé odbrasu
ptyty na ekranie mikrofotometru oraz ustawionia linii smpektralnych réwnolegle do ssoseliny
mikrofotometru,

FBa ekali P, W lub S odeasyteé zacsermienia pary linii B 244,6T7«Fe 249,32 mm lub B 249,7 ~
Pe 249,69 nm, Haetepnie chlioczyé dla pary 1linii anslityosnej réénicg log. saogernied AS
migdsy zaczernieniem 1inii boru, s zacsernieniem 1linii wsorca wewngtranego #elaza. Na pode
etawie ek¥adu ohemicznege wzorodw oras oamaczonych dla nich na podstawie fotometrowanych
pél anslityocznyoh drednich réinic log. msoserniefi ustalid wykres analityomny w ukzadsie
A8/1g ¢ w ktérym: '

U « procentowe stofenie plerwiastke we wsoreu
8 - odpowladajgos je] frednia réznica log. zaosernied pary linii

%Ze waglegdu na mosliwodd wystepowania »éinie strukturelnyoh pomigdsy wsorcsmi sitosowanymi
& prébkq enslisowmang oras ewentualne oddszialywanie wsejemmege wpiywu pierwisetkéw, prsedieg
wykresédw analityosnyoh naleiy sprawdsid sze pomoog wiesnyoh prébek kontrolnyoh,

9., OBLICZANIS WYHIXOW

Po wykounaniu pomiardw oblicsa sig réinice log, sacsernied 1inii analityosne] i felasa
% spekirogremach odpowladejgoych wegorcom 1  analisowenym pribkom oras wysnaose sig wykres
analityosny wedug eposobu podanego w p~cie 8,

Zawartodé procentows badenego plerwiastke odesytuje sie z wykresu apalityoznage, ¥ pray-
padim gdy obliosone régnice log. saosernief dla trsech oanaocses, toj samej prébki AS,,
As, 4 A3, rétaig ele migdsy wartofoly nejwytess i nejnisesq mmiej nis o 3 Jednoetkd
nalesy obliesys dredniy rdéfnice zaosernien.

Jegeli jedns z wartodoi A8 odbiega znacsnie od dwéch pozostalych np, £181 od llsz
i £&83. nalesy sbadad prsy pomooy testu Dixone istotnodé wartodol odbiegajqoej, to snmaosy
stwiordsld, omy nelefy do sbiorowofoi osy nie. Testows wartosd Q wymmacsa sig¢ obliczajgqo
stosunek réinioy migdsy wynikiem cdbiegajgoym 4 najblisssym wynikiem sgsiednim de rosmstepu
wyalkéw /réinicy migdsy wynikiem najwytesym i najnisssyn/, Usyskang wartodé nalesy pordéwnaed
& wartofolami krytyosnymi testu /Q/ podanymi w tablicy 3 dle prawdopodobieristwa 0,90. Jegeld
oblicsone wertodd jest wigkssma od wartodol krytyosnej testu /Q/ dla trsech pomiardw, to wy~
nik odbiegajgoy nalgty odrgucid, a wartodsd OA\S obliozyé jeko drednig arytmetyoczng dwdch
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pozostatych, Jeteli natomlast obliczona wartoéé jest mniejsza od wartodol krytycznej testu /Q/
dla trzech pomiaréw, wynik odblegajgcy nalezy do badanej zbiorowosci i drednig réznice za-
czerniefi AS nalety obliczyé jako drednis arytmetyczng wezystkich trzech wynikdéw pomiaru.

Tablica 2

Liczba pomiaréw n 3 4 | 5 6 T

Q 0,90 0,886 0,679 0,557 0,482 0,434

10, DOKZADNOSC 0ZRACZAR

Dopuszosalne rétnice migdsy wynikemi rdéwnoleglych oznaczai nie powinny przekracszads

powyse] 0,001 do 0,005% B - 0,00005
powysej 0,005 do 0,01% B - 0,0005

KONIEC

ZALACZNIK 1 do BN-74/0602-38

Zastosowanie poprawkl na tZo

W niektérych praypadkach okredlanie makych zawartogei boru prazy zaestosowaniu spekirogra-
féw o mniejszej sile Swiatia mogna napotykaé na pewne trudnodci, ze wzgledu na powstajgce szbyt
gilne tZo piyity fotograficznej. Zastosowanie tzw. poprewki na t%o dla 1linii boru umofliwis
witedy oznaczanie sawartodci boru w zakresie objetym normag.

Pray oblicganiu poprawki ne tXo naleiy posiugiwaé sig nateseniami, a nie zacsernieniami,
ktére ge wazgledu ne charakterystyke piyt fotograficsnych nie sg wielkodciami addytywnymi.
Przejdoie = wartodel macsernied S na natotenie Y odbywa sig przes krsyws cechowania emulsji
fotograficznej.

Poniewas zwykle sacsermienie tia leiy ponifej zekresu normalnyoh wartedoi, posa prostoc-
liniowym odeinkiem kraywej, dogodnie jest prowadszié obliczenia posiugujac sie matematyoznie
przeksstaoonymi zaczernieniami, tzw. funkejg Kaisera K. prsy sastosowaniu suwaka nomogra-~
ficznego lub ich ssosegbélnymi prazypadkemi, funcjami Seidla -jLﬁEJL- = P, W obu przypadkach
wykrefla si¢ krsyws cechowania emuleji fotografiosznej lub obliosa sie¢ je] kgt nachylenia,
stosujqo kilkustopniowy eszabiecs przepuszosalnodol promieniowania apekiralnego,

Wykredlona w ukladsie tych wartodol krzywa cechowania emulsji fotograficsnej jeet prosts
prawie w catym sakresie matych zawartodcl zacserniei,

Spoeéb i liosbowe prsyktady obliczemia poprewki na tio podano w mormie branzowe]

BE-T73/0602<3T, pt. "Spekiralna analiss stall weglowych i niskostopowych., Spekirograficsma
netoda osnacsania eyrkomu®.

\ .



INFORMACJE DODATKOWE DO BN-74/0602-38

1. Instytucje opracowujgee projek® normy - Instytut Metalurgii Zelaza -~ Gliwioce

2, Hormy nwigaano

BE=T72/0602~31 | - Analise spekiralna stali, Praktycsne wekasdwki stosowa-
nie spekitrografii

P!h71/5w04004 _ - Analiza chemiosna stali i staliwa. Pobieranie prébek
do analizy wytopowej

BH=T3/0602-34 ' . = Analisa spekiralna steli, Zasady obrébki piyt foto-
graficsznych stosowanych w spektrograficznej analizie
. huitnicze]
BU-T4/0602=-37 -~ Spektralns enalise steli weglowych i1 niskosiopowych.

Spektrograficzna metoda oznaczania cyrkonu,

\

3. Autorszy projektu normys mgr ing, Jan Goryoska
doc.dr Jerzy Jurcayk




