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ZELAZA I STALI Analiza apektr~lna telazoetop6w 
, .. . 

RENTGENOFLUORESC~NCYJNA METODA OZNACZANIA , 
\ CHROMu I KRZEMU· W 1eLAZOKRZEMOCHROMIE Grupe kat. 0319 ' 

- - ., 

1,1" Przadelot norlllY, Przedllliotelll normy jeat rentganofluoraacancy,1na .etode oln.czanla 
chrolllu , i krza.u w telezokrza.ochromie. 

1,2. Zakr ••• toaow.nl. nor.y. Nor .. , -atoauja U, w.p6ln1e z inatrukcj, oba lugl 1 wyty,cz
n'flli an.litycznYllli okraUonego .pektrometru rentganow.klego do analizy próbek pobranycj:1 
z wytopów db ce16w kontroli technologicznej, wyupianie, jak r6wn1et' do kontroli jako'Cl 
telazokrzaeochrolllu w zakra.ach zawartości podatawowych plarwlaatków podanych w tabl, ,1. 

Tablica 1 

Plarwia.tak Zakra.· zawartości. ~ 
, 

chro. 28 .. 45 
krze. 18 .. 42 

. 

2. METODA OZNACZANIA 

, 2,1" Zaud' olnacunia, Pr6bki do analizy przygotowuje eit przaz etapienia rozdrobnio
nego 1 wyprato~go ,telalokrzalllochrolllu W 1111aezaninle topnik6w. Analizt wykonuje ei, przy 
utyClu wlelokanałowego lub eakwancyjn'go prótniowago apektro.etru rentgenowaklego, wypoea
to~go W .onoohrolllatory .)kryaztała.l, powoduj,cyllli dyfrakcjo charaktaryetycznago prolllie
niowania próbkl. "luoraec.npyjne pr,oelanlowanle rencgen,owekia oznaczanych plarwlaetków 
w pr6bcetelazokrze.oehrolllu wzbudzana jaet za pOIllOC, proMienlowania, alllitowanego prlez 

, . ' 

la.p, rentgenowek, o odpowiedniaj enodzla /np, Rh, Au, w, Cr/. Do poeieru natltania 11n1'1 
analitycznych utywe ei, 11czników' proporcjonalnyoh /Fl/ 1 acyntylacyjnych /Sc/ z układa.l 

• I • _ • 

do ana~lzy wyaoko'ol l.pulaów, E1ektronlozny układ pO.iarowy 1110za poaTozag61ne 1.pulay 
, -

lub lntegruje ja w układzi. cdkuj,cy •• wynlki pOlllter6w odozytuja al, kolejno dle ozna-
czanych plerwlaetk'.w, "y'wletla 1 zapiluja autolllatycznle na druk.rca, W.rto'ci pOllll.rowa, 
.V-napi,cla lub N-11ozby zliczań lMpu1a6w, zoataj, przekazene bezpo'rednlo /on-llna/ lub 
na zlaoanl~ operetora /0"-11na/ do kOlllputera 'w calu prze11czenla loh na zawartoścl pro
centoWe oznaczanych plarwla.tk6w, albo eluż, do odczytywanla zewarto'c'l procentowej z wy-
kreeu analltycznego, 

, -
2,2, Urz,dzenla 1 naozynl. pOlllocnlcze, 

2,2,1, Plac Ulitowy. Pr6bkl telazokrz .. ,ochrollu praży ei, i etapia " piecu eilitowYlII, 
Wylllagany zakree z.lenn06c1 ta.peratury pleca -wynoelod 900 do 1200oC. 

Inetytut Metelurgll lelaza 

,Uatenowlone przez Dyrektore Inetytutu Metalurgll telaza zerz,dzenie. nr 1/83 
z dni. 28.01.1983 r. Jako ńor.a obOW1,zuj,ca od dnla 1.01,1984 r. 
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2,2,2, NaczynU platynowe i po.deławka · ezamotowa, 00 atapiania próbek talazokrza.ochrOllU i od
lania -pereł" atoaować na laty tygla, przykrywki i foralIki .wykonane ze etopu 95:5 Pt + 5 I Au ' 
lub 95 I Pc + 3 % Au + 2 I Rh~ Nalaty utywaćtyg1:1 o poje.nośCi 50 - 7O' c.3• Zelacany typ fo. 
r •• kl przadeuwionóna rya. 1. 

4.1 

Rya.l Fora.ka do odlawania -perał-

Podatafik, aza.otow, .toaowan, przy odlawaniu "paral- przad_tawionona ry •• 2. 

C't) 
• 
~ 

'" 
• 

Rya.2 Podatawka aza.otowa 

2.~. Odczynniki 
a/ W,glan wapniowy, cz.d.a. 
b/ W,glan aodowy, cz. d.a~ 
c/ Cztaroboran litowy bazwodny, cż.d.a. 
d/ ~odak potaaowy, oz.d.a. 
al Tlenak lantanowy, cz.d.a. 
fi Kwaa eolny 11,18/, roztwór 1+1. .., 

Q\I lO 
N ~ . 

'" 10 · 

.5 

2.". Przygotowanie pr6bak :telazokrzemochrollu do analizy. W tyglu platynowy .. Ipojamno'ci 
50 1 70 c.3/. przeznaczony. do etaplania próbki umieścić 1.5 g CaCOl 1~0.OO02 g/. Tłoczkia. 
o 'rednicV, IIniejazej nit .\rednlca dna tygla zrobić w węglanie wapniowy. niewielkie wgłębla
nie. 00 drugiego tygla Ini.koniecznie platynowegol wprowadzić, 0,5 g CaC03 1~0,OO02 g/', 
0,5 g Na2C03 1~0.0002 gl i 0,2 g próbki talazokrzemochrollu /~O.0002 g/ o 'rednicy. ziarna po~ 
nitej 250)AII. PO 5111n. mleazanla łyteczk,. przesypać zawartość tygla do przygotowanago 
wgłębienia w w,glanie wapniowym w tyglu platynowYlI tak, aby utworzony z matariału etotek nla 
dotykał ścianek tygla. Za pOIlOC, tłoczka oatrotnia ufor.ować atotek śCi,ty/rya. 3/. 
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Rys.! Spo'Ób ual •• zcz.nl. prÓbkl F.S1Cr " tyglu pl.tynowya 
\ ' 

Tak przygotowanytygul:c' .atartale. ogru~.' wadYII plo.uniupaln,ik. Heck.ra prz.z Ił ain •• 
na.t,pni. przy\lry6 tyglel przy\lr~k, pletynowf; zwitknyć plo.leń palnik. do peln,go 1 kon
tynuować óg;':i~w.ni. do tIÓ .. nt&i zakol\cunu rukcji 'utl.n'.ni. lokol .. l ain.1 Zdj,ć' przykrywk, 
.1 pratyć z_.rto,ćtygl. wpi.cu .s.1itowY." t .. pereturz. 12000cpruz 15 ail\. Po o.tudzeniu 
tygle dowetYĆdonbgoO.Olg K.J 1,tO.0D0! 'g/.6 g Llza,,07 1,tO.OO191 i 0.8 gL'ZOI /t.,0.0002 g/. 
SupUnl. prow.dUć " dw6ch u.paoh" . ," '. . 

e t • fi I - 10 .in. n.dP.l~iki •• lub w piecu .Uitowya w t"p.r.turz. ,900°C. 
E t a p U - 15 ... n~ w pi.ou .ilUowy,a w t.aperaturz. 1200oC. 

. . . .. ~ " ) :. ' .. 

Podoza. II at.pu. po Ił t iO .in. aUpi.nU WYj,ć , tygial & piac. i :& ... rto'ć wya1 •• z.ć prz.z 
&ilWiraw.n1 •• Stopiony' •• t.rid odl.w.ć dOU.i.ezc~on'j n. n •• otow.j podatawc. for .. k1!w" 

, 2.2.2/ uprz.dnio rozgrz.n'j wr8&z podat_k, w pi.cu. Ćz' •• ogrz .... nl. ,for •• ki z podet_k, 
w t .. pereturu, 12000C Wyn081 około l , .in. Po uplYW1. około , I .1". po odhniu ·p.rł,· wyj,Ć 
z for.aki. Utył. tygl. i for.aU płatY"_ ozY'ct.6 pruz odpOWi.dnlo długi. z.nuruni. " go-
i",cy. roz,tworu' kw •• u .01,..,,0 11+1/. • 

· ~,5, wyko.n.nł' 9,n'9,,6 • . 

, 2.5~1. W.runki p"Urowl. p.r ••• trv, precy .pektro •• tru rentg.now.ki.go uet.Uć zgodnie 
z zal.o.niaal lnetrulcoji ob.ługi pO'l.dan.go przyrqdu. w.ru"klpOłl!Urowe pod.n. w, t.bl. Z 

' .. j, ch.rakt ... ori.nt.cyjnY i; dotycq tpektro .. tru .e'kw.ncyjn.go typu pW 1"'50 ~p Uray 
Philip •• - wypo •• tonego w ,l •• p, z .nod, chro.ow, 11ub złOt,/. 

Zuw.gi n. to ... wy"lkl , po.i.r~ ~j.k .twi.rdzono - ni ••• l.t, w .po.6b krytyczny od n •• 
pl,ol. l pi",du bapy rentgenow.kt'j ,.pektro .. tru.po.l.r~~ 1110*,"' dokonyw.ć przy u&yclu1nnyoh 
typ6w .pektrollletr6w. b.z z.i.ny lub a ni.wi.lk, kor'kt, w.runk6w pr'QV. 

- , , 

Detaktor Oenerll~Qr Cz.e , Oyskr.,.in.tor wytO-
P.l. r"i •• t.k K,t 28 ICryszątł " , .;, " pOllliaru ko,6ci ' i.pu~.6w' xl 

. , KoU ... tor , kV !lA • pr6~dol"y/pr6g górny . -., ' 

- ' F1 . , ~ . .. ~. .. . ,.- .. " .... 
Si ,109.21 PI !5(5 -,.,.- 50 "O 20 "150/700 

Fl 
Cj: 

20x~; , ' !gXXI 
... ...... .-

CI' 69,Z9 Lif 200 !~ "III 
, 10 150/"'50 50 . 

" 

" . 
xl Warto'ci prog6w podano w 

. 
• k.U od O do 1000 jednoat.k In.etewi.nych n • dzitU,Cloobro-

towv- potencjo_trza/. Sk.la 1000 dzl.lak odpowiada z.kr •• owl od 0.3 do 10 V. ', ' 
xxI Dotyczy 1.lIIpy z .no~ zlot,. 

. /1 

, 2.5,,2. Wzorce pod.tem. Nel.ty poehd.ć •• ri, wzoro6w Iprzyn.jeni.j 5/ o' Uop"iow.n'j z.-
wartości ' oznacz.nychpi.r~l.ttk6ww t.l.zokrz.aochrOlllla. W ~rzyp.dku br.kuwzoro~ ,~ .t •• to
weny •• kładUe ch .. lcZnYII Inp. "S. acs. 11'42:/ n al. t y wykqr~~~.ć pr6bkl kontrolne. ~yką".ri! 

- . " ';' " - ,,"',. ' ._. ' . " .I. ~ ' · ł .... : l.I . . , - ' : 

do t.go celu., labor.torlulII l .n.Uzow.ne lII.tod._l cł\.a+9~~~t l ~~~~~.,~ ~~.ę: prz'p'~Otf.~~er:tie 

analizy skł.du chulczn.go tych pr6b.k w kUku l.bor.!~~~!~~~ r'zorąłlP~~, i~~~ .~u~~ ~9 ~ ... 
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chowania apara'tury i ua talania przebiegu poda tawowych wylcraaó. anah tyca"ych. flraYSlotOWa"t.. 
próbek wzorców IpodwÓjnyćh ' - z równoległych odwetaki do pOlll18ru w apektroMtra. praabiaaa 
wg 2.4. Okras przechowywania "pareł- ~ eksykatorze n.te powinian byt dlutaay n't oata"V tYSlod-
nia. • 

2,5.3', Podstawowy wykua analityczny. oh każdego wzorcapoda,tewowago Iwyko"a"aao pOdw6J
niel należy trzykrotnie wykoneć pOllliary nat,żen1a pro.ieniewania charakt'ryatyoanaao obu Oaft.
czanych pierwiastków, a naet,pnia - po uarednianiuwyników - aporzłdzló wykra,y an.litYQIt"a. 
Wykreay nale~y wykonać. wylcorzyatuj,c równania ragraaji liniowaj. Ila podataw'a zn."aao ekl.
du ohaalcznago wzorców podatawowych 1 uśrednionych warto'cl wakazań przyra,du. 

Równania r~raaji liniowaj aa poatać, 

y • aX + b 

gdzia, Y - zawartość procantowa oznaczanago piarwlaatka 
X - wakaunia apektroaatr,u, napięcie - aV lub hczba zUczań i.pulaów .. N 
a - wapółczynnlk ragreaji 
b - wartość okrdhj,ca przaci,c1a proataj równania ragra.ji a oa" , np6lra,dnych V 

Wartość wapółczynników a i b wylicza ai, naat,puj,Ool 

a -

b -

- liczba użytych waorc6w żalazokrzaaochro.u 
- uśredniony wynik pO'iaru nat,żanla pro.ianiowania oh.raktarVltyeznago •• "aoza~ 

" 

nago l-tago piarwiaatka 
Vi - zaw,arto'ć procantowa piarwiaatka w i-tytl waorcu talazolerz •• oohroau • 

2.5,4. Korakcla wykreaów analitycznych. Paaiary -kontrolnych- próbak wzoroów pod.tawowych 
Iwzgl,dnia próbek korakcyjnychi należy wykonywać w ok""lonych odułPuh oz.eu wa poaladana
go doświadczenia. jednak nia rzadZiej nlż co 4 h. Je'li werto'ć ' 'radni. otraytlanych wynik6w ' 
różni U, ,niaj nU ~ jadna odchylanla atandardowa od warto'cJ. poc:qtkowa.1,f, potrzabe korakty 
nia zachodzi. W lnnych przypadkach na1ety dokonać korakty wykr.au wzorcowago. 

a.6. ' Wykonenie analizy. Dla każdaj partU żelnokrzaaochroau o niaanany'- .kładZie cha.iez
ny, aporz,dUć po dwia pr6bki do .naUzy wg 2.4. Ipr6bki z równoległych odwatak/. Poaury n.
t,tania pro'lania"anl. wykonać na 11niach Kot. atoauj,c par ... try podana w tabl. 21ub wg in-
atrukoJi innago apaktroaatru. 

2.7. ObUczanie wyników. Zewarto'ci procent'O"a oznaczanych pi.rwlaetkÓw ISi. erl "yUczyć 
ja dny' z poniżazych apo.ob6wl , ' 

al u'rednione wynlki z co naj ,niej trzech pO'lerów dl. katdago oznacz'anago piarwla.tk. 
w pr6bce wetewić do r6wnanla wg 2.5.3. 1 obUczyt zawartości procantowa pl.rwiaetków w próbc.;, . '. . . 

bl obliczyć 'radni, arytlletyczn, wek.zań przyrz,du dl. poazczagólnych' pia,..,l •• tków. a n.-
8ttpn1e zwykreeów lub tablic odczytać odpowUdej,ce l' z..,arto'cl pro'centow.. 

~ 

2.8, oop,u8Zczalne różnice 111!dzy równoległyai ozn8czanUII" n1l 'Gg, przekroczyć w.rtości 
podanych 'w tabl, 3. 
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Tobl1ca 3 

takree zawartoścl plerwla.tka, Oopuezczalna rótnic_ ml,dzy 
Plerwlaetek równoległyml oznaczani_.l, % % abe. 

18 do 25 0,20 

51 powytej 25 do 35 0,25 

powyżej 35 do 45 Q,30 

28 do 35 0,25 
Cr 

powytej 35 do 45 0,30 

• 
Wartoścl rótn1c ~1tdzy równoległyml oznacz_nla.1 wyzneczono przy żalożaniu, że 

c-3$ 

o - zawartość procentowa piarwla.tka, odpOwladajoca rótn1cy et,teń .i,dzy równoległV-l 
oznaczania .. l, 

6 - odchyleni. Uandardowe. 

K ° N I E C 

INFO!U1ACile PODATKOWE do BN-83106Q2-52 
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nla Cr. 81 1 Al w żelazoohro.l •• 

3. Zal,ceni. piedzynarodowe 1 d,ne lit,r.turow, 
- ISO. Doku.ent TC 132/SC 2, N 231E 'F.rroalloya - Che.lcal an.lyai'·, 1980 
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•• b.H •• DOeeeldorf. i955 
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