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1. WS TEP

1,1. Przedmiotem normy jest rentgenospektrometryczna fluorescencyjna, metoda oznaczania

zelaza, krzemu, manganu i fosforu w zelazokrzemomanganie.

1.2, Zakres zastosowania normy. Norme'stosuje sig do analiz ruchowych prébek pobranych
z wytopéw, jak réwniez do atestowania pértii materiaiu i obejmuje oznaczanie zawartosci
2elaza, krzemu, manganu i fosforu w zakresach podanych ponizej

s

Pierwiastek Zakres zawartosdci, %
Zelazo . 8 - 15

krzem 8 - 35

mangan 55 - 75

fosfor 0,05 - 0,40

Normy nie stosuje sig do analiz rozjemczych.

2. METODA OZNACZANIA

2,1, Ogbélne wytyczne, Analizie poddaje sig prébke proszkowyg pobrang i wstepnie przy-
gotowana wg PN-73/H-04002, nastepnie zas przygotowang wg 2.5.1 i sprasowang w pastyl-
ke. ' ’

2.2. Zasada oznaczania. Prébke telazokrzemomangénu naswietla sie@ promieniowaniem z
lémpy rentgenowskiej. Wzbudzone promieniowanie fluorescencyjne pochodzgce od poszcze-
gélnych pierwiastkédw wchodzgcych w sklad danej prébki zostaje rozszczepione poprzez
krysztaly analizujgce i przeksztalcone na impulsy slektryczne w licznikach promieniowa-
nia rentgenowskiego. System elektroniczny zlicza poszczegdlne impulsy lub integruje je
w ukladzie catkujacym, Iloéé impulséw lub wielkoséé napigciea z kondensatora integratora
odpowiadajaca natezeniu linii widmowsj danego pierwiastka, poréwnana z tymi samymi wiel-
koéciami dla prébek wzorcowych okredla procentowy zawartodc pierwiastka w badanej préb-

ce,

2.3, Aparatura i urzadzenia

2.3.1, Aparatura spektralna. Spektrometr rentgenowski wielokanalowy lub sekwencyjny z
lampa rentgenowska o mocy .co najmniej 2 kW pracujacej przy IA > 30 mA i UA> 40 kV,
Aparatura powinna zapewnié pomiar natezenia linii K, P oraz Ko¢c Si poprzez uktad
enalizatora wysokoséci impulséw. - _

Pomiar Kx Fe, Kg Mn mozne przeprowadzaé poprzez bezpodredniag integracﬁe} Przy po-
miarach natezen tych linii aparatura powinna zapewnic mozliwoéé stosowania filtréw

ostabiajacych promieniowanie.
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2,3.2, Urzadzenie do pobierania i Erzxgotowania érednia] prébki zelazokrzemomanganu wg

PN-73/H-04002,
2,3,3, Urzadzenia do przygotowania prébki do badan: rangggnospektralnych
a/ miynki pierécieniowo-wibracyjne /objetoéé naczynia mielgcego @ 150 x 40/
b/ prasa hydrauliczna o nacisku powyzej 300 kN wraz z matrycg do formowania pastylek,

¢/ miernik czasu,

d/ waga o doktadnoéci 0,1 g.

2.4, Materialy pomocnicze. Kwas borowy wg PN-75/C-84067 lub inne lepiszcze o granulecji po-
nizej 1 mm nie zawierajace Fe, Si, Mn, P pozwalajace wprasowaé badana prébke, ktore utworzy

powierzchnie pastylki.
2.5, Przygotowanie prébek
2,5.1, Prébki do badan, Z 2elazokrzemomanganu pobrandgo i przygotowanego wg PN-73/H-04002
przygotowaé dwie prébki do badan rentgenospektralnych, ' ) .
Prébke przygotowuje sig w nastepuj@cy sposdb: :
- gporzgdzié nawazke 10 g z dokladnodécia do 0,1 g
- odwaZony material rozdrabniaé w miynku wibracyjno-pierécieniowym przez 5 min,
- rozdrobniony material rozprowadzié réwng warstwg o grubodci okolo 1 mm na trzpieh ma-
trycy do formowania pastylek, '
- na te warstwe wprowadzic¢ okoto 8 g lepiszcza,
- wprasowaé w lepiszcza material stosujec ciénienie powyzej 200 MPa przez 30 s,
Wymiary otrzymanej pastylki powinny byé zgodne z wymiarami podanymi w instalacji obsiugi

spaktrometru,

Analizowane prébki po rozdrobnieniu powinny w calodci /100 %/ daé si¢ przesiac¢ przez sito
o wielkodci oczka 0,063 mm /tj. 10 000 oczek na cm?/ wg PN-71/M-94008.

2,5,2, Prébki kontrolneI Prébke oraz serig prébek kontrolnych nalezy przygotowac w identy-
czny sposéb, jak prébki do badan wg 2. 5.1,

W prébkach kontrolnych procentowa zawartodé krzemu, manganu, fosforu i wegla nalezy ozna-
czyé wg PN-72/H-04202, e %elaza metodqa magnetometryczna. Y '

2.6, Wykonanie oznaczania '

2,6.1, Przygotowanie aparatury, Sprawd;ié prawidiowe dzialtanie aparatury zgodnie z in-
strukcja obslugi, W przypadku pomisru linii widmowych w uktaedzie z analizatorem wysokoéci
impulsdéw sprawdzié i skorygowaé tak napigcie na licznikach, aby mierzona linia prawidlowo
miedcila sie w “oknie" analizatora, ' _

Zmierzyé tlo promieniowania Ky Fe, Ky Si, Kg Mn, Kx P dla prébki utworzonej z lepisz-
cza wymienionego w 2.4 poprzez sprasowanie z niego pastylki. W aparatach z mozliwoécig ko- |

rekty wskazah uktadu pomiarowego skorygowaé¢ tlo do zera.

2.6.2. Pomiar natezerh linii., Pomiaru natezes linii Ky Fe, Ky Si, Ki Mn, Kx P dla prébki X
badanej i kontrolnej dokonaé w sposdéb okreédlony przez producenta spektrometru rentgenowskie-
go. Dla kazdej prébki przeprowadzié podwéjne pomiary. Réznica pomiedzy dwoma rdéwnoleglymi
pomiarami natezen danej linii powinna byé mniejsza od 2 \ij‘gdzio‘l jest nateZzeniem danej
linii widmowej wyrazonej w impulsach lub mV, Przekroczenie tej wartoéci wymaga ponowne]
kontroli prawidlowodci dzialania aparatury,

2.7, Obliczanie wynikéw :

2,7.1, 0b11czan1; wynikéw przy stosowaniu serii prébek kont?bingch procentowg zawartosé

/C/ oznaczanego skladaika w prébce wyznaczaé z zaleznodci:

C=al+ b

gdzie: I - odpowiadajgce natezenie linii widmowej badanego sktadnike
a,b - state wspéiczynniki wyznaczone metodg najmniejszych kwadratéw
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gdzie:  n - liczba prébek kontrolnych .
c, - koncentracja danego sktadnika w "i" prébce kontrolnej
I, - natezenie 1linii widmowej od danego sktadnika w "i" prdébce

2,7,2, Obliczanie wynikdéw przy stosowaniu jednej prébki kontrolnej procentowa zawartosc
/C/ oznaczenego skladnika w prébce wyznaczaé z zaleznosci:
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gdzie: 1,,I,, I,, I, - natezenia linii widmowych K Fe, K Mn, Kg Si, Kg P w
i 1 2 3 4 ol (e ¥ o
impulsach lub mVv dla prébki badanej.

o - oWt Tow *Taw  _Siw
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SW 3w
w ktérych: _ _
Liw Iowe I3W? I,y - Natezenia linii widmowych Ky Fe, Ky Mn, K Si, Kgg #
- dla prébki kontrolnej, .
Cy. Cp. Cg. C4. Cg - procentowa zawartodé Fe, Si, Mn, P, C w badanej prébee
Cuw+ Com: Come Came
ciw 20" 2w aial™ procentowa zawartoéé Fe, Si, Mn, P, C w prébce kontrolnej.
swW : .

W przypadku niemoznoéci skorygowanis, tla, mierzonego dla prébki wykonanej z samego le-
piszcza nalezty przy dokonywaniu pomiaru nategzer linii widmowych pochodzgcych od préoki ba-
danej i koﬁif&lnej uwzglednié odpowiednie poprawki.

2.8, Ocena wynikéw pomiaréw, Wyniki uznaje sig za poprawne jezeli rdznice pomigdzy réw-
nolegtymi oznaczeniami w catym zakresie zawartosci podanym w 1.2 nie przekraczajq dla:
Fe - 0,3 % Mn - 0,5 %
Si - 0,3 % P - 0,02%
W przypadku przekroczenia tych wartosci nalezy analize powtérzyé.
KONIEC




4 INFORMACJE DODATKOWE DO BN-80/0602-46

1. Instytucje opracowujgca projekt normy - Instytut Metalurgii Zelaza - Gliwice
2. Normy zwiazane:

PN-74/H-04002 - Analiza chemiczna Zzelazostopéw, Pobieranie prébek i przygotowanie
éredniej préby laboratoryjnej :

PN-72/H-04202 - Analiza chemiczna 2elazostopéw. Zelazokrzemomangan

PN-75/C-84067 - Kwae borowy techniczny

PN -71/M-94008 - Sita i siatki z drutu. Wymiary oczek,

3, Autorzy projektu normy: -
mgr Jan Kapis, inz., Bernard Wolczak, ini, Czeslaw Orszulik, mgr Jan Wala.




