' NORMA BRANZOWA BN-80/0602-48
HUTNICTWO .

ZELAZA . )
I STALT Analiza spektralna rud zelaza ich koncentra-
téw, spiekdéw i grudek., Rentgenofluorescengy]~
na metoda oznaczanis Fe, 8102, Alzo;, Ca0, or kat. 0139
Mg0 1 MnO ;
1, WSTEP

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest rentgenofluorescencyjna metoda oznaczesnia Fe,

8102. A1203, Ca0, Mg0 1 MnO w rudach zelaza przy wykorzystaniu wzorcéw naturalnych rud Ze-

laza lub prébek syntetycznych jako wzorcéw spektralnych, !

1,2, Zakres stosowania normy, Norme stosuje sie wspdlnie z instrukcja obslugl i wytyczny-

mi analitycz;ymi okraslonego spektrometru rentgenowskiego do analiz prébek rud zelaza, koncen-
tratéw, spiekéw i grudek o skiadach chemicznych zawartych w nastegpujacych zakresach,

1
L

Pierwiastek éakras zawartosci
/zwiazek chemiczny/
Fe 40 - 80
5102 : 0,2 - 25
A1203 0,2 - 10
CaO 0,2 - 10 )
MgO 0,2 - 10
. MnO 0,2 - 3

2, PRZYGOTOWANIE PROBEK

2,1, Przygotowanie prébek do analizy

2,1.1, Przygotowanie prébek do anelizy drogs odlania plynnego stopu do foresmek platy-
nowych, Prébki rud zelaza o masie 0,75 g poddane sg@ prazeniu w temperaturzs 1050°c  do

state] masy, Zaleznie od masy prébki odwazy¢ nalezy odpowiednia iloéc¢ czteroboranu so-
dowego /Na28407/, tak aby suma jego masy i masy prébki wynosilta 8,25 g, po czym dodacd

do tego 0,75 g azotenu potasowego /KN03/. Otrzymang tréjskladnikowg mieszaning nalezy
nastepnie ujednorodnié mieezajec recznie przy pomocy tyzki niklowej, Zaleca sig nastepuja-
cg kolejnod¢é czynnodci: prazenie rudy w tyglu platynowym & nastegpnie dodawanie do nisgo
odpowiednich iloéci KNO3 i N9284O7. Stapienie uzyskanej mieszaniny odbyws sie w trzach
etapach, _

W pierwszym tygiel wraz z zawartoécie wlozfé do rozgrzenego do temperatury 1100°¢ pie-
ca silitowego na 5 min, Po hp&ywio tego czasu tygiel wyjaC szczypcami, 8 jego zawartoéé
wymiesza¢ recznie przez zawirowanie, po czym ponownie wiozy¢ do piece na nastepne 5 min,
Po wyjeciu tygla jeszcze rez wymieszal jego zewartod¢ przez zswirowanie lub przelaé piyn-
ny stop do drugiego pustego, nagrzanggo tygla pletynowego, a nastepnie wlozyé do piece
na dalsze 5 min, W tym.ostatnim etapie stapiania do pieca wlozyé naleiy ponadto foremkg
platynowg umieszczong na podstawie szamotowej, Po upiywie tych ostatnich 5 min wyjeé naj-
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3,2.4, Blacha niklowa lub aluminiowa o wymiarach co najmniej 100 mm x 100 mm, Druga

metoda nie wymaga uzycia foremek platynowych. Uzyskany stop wylewa sie¢ z tygla platynowcgd
na blach¢ niklowg lub aluminiowsg.. Otrzymang prébke po ochiodzeniu i zestaleniu rozdrabnia-
nia sie¢ i prasuje w pastylke, :

3,2,5, Miynek pierécieniowy, Prébki otrzymane po zastygnigciu plynnego stopu wylanego na
blache niklowg lub eluminiowg rozdrabnia si¢ w mlynku pierécieniowym, . )

3,2,6, Prasa hydrauliczna wraz z matrycg do formowanie prébek. Sproszkowana prébka przy-
gotowana jest do pomiaru przez prasowanie przy uiyciu prasy hydraulicznej dajecej nacisk co
najmniej 200 atm/cm?, .

3,3, Odczynniki i material wzorcowy

3,3.1, Materisl wzorcowy, Prébki rud zelaza o stopniowanym i atestowanym skladzie chemicz-
nym stuze do wykonania podstawowych wzorcéw spektralnych'wykorzystywanych'w analizie rud o
nieznaenym skladzie., Skiadem chemicznym prébki te powinny objec¢ programowy zakres analizowa-
nych rud, Zaleca sig uZywanie wzorcéw rud taiaza produkcji IMZ, BCS /Wielka Brytania/ lub
innych tej samej klasy,

3,3,2, Odczynniki
- 7,5 g odwodnionego czteroboranu aodowegoi/ Na,B,0, w stopniu czystoédci cz.d.a.

- 0,75 g azotanusodowagoKNO3 suszonego uprzednio w temperaturze 105°¢ przez 1 h

- kwas solny /1:1/ =

3,4, Wykonanie oznaczania

3,4,1, Warunki oznaczania, Parametry prycy spektrometréw rentgenowskich ustalié¢ zgodnie
z zaleceniami instrukcji obslugi tych przyriqdéw. Podane w tablicy 3 parametry maja charek=-
ter orientacyjny i dotyczg spektrometru sekwencyjnego Philips PW 1450 AHP,

Tablica 1
Skladniki syntetycznych wzorcéw rud 2elaza

Fe203 S:I.O2 ' A1203 CeCOy4 MgO Mn304
9 g g g . g

0,41 0,30 0,12 ; 0,0286 0,008 -
0,53 0,26 0,10 0,196 0,003 -
0,66 0,20 0,05 0,107 - 0,03225
0,82 0,15 ‘0,02 0,0054 - 0,01075
0.87 _ 0,10 0,006 0,018 0,015 0,00107%
0,83 0,08 0,01 | 0,0107 0,07 0,0032
0,77 0,05 0,07 - 0,10 0,00645
0,92 0,01 0,003 0,054 0,04 -
1,00 - - - - -

3,4,2, Spektralne wzorce podstawowe /SWP/, Serie wzorcéw spektralnych o stopniowanej
koncentracji interesujacych skladnikdéw rud sluzgce do cechowania aparatury i ustalania
przebiegu podstawowych wykreséw analitycznych oraZ do kontroli i korekcji przesuniecia
lintowego i zmiany kata nachylenia wykreséw analitycznych, SWP zawieraj® prébki rud zela-
za o atestowanym sktadzie wzglednie prébki syntetyczne. Spektralne wzorce podstawowe po-

winny by¢ przechowywane.w eksykatorze, jednakie nie diuzej niz cztery tygodnie, Nalezy sto-
sowaé¢ min, po 5 wzorcéw w rozwazanych przedziatach koncentracji dla kakdego oznaczanego piler-
wiestka.

1/ Sposéb odwadnienia NasB407-10 H,0, Odwazona masg¢ uwodnionego czterobdranu sodu umiedcié
w misie platynowe] ostroznie ogrzewaé¢ do temperatury 4000C,Po zakorficzeniu procesu od-
dawania wody /gotowanie sig masy na skutek usuwanis H20/w celu uzyskanie bozwodgoj soli
o konsystencji klarownej cieczy, kontynuowac ogrzevanie w temperaturze 900-1000 Cc /15~
min/, Otrzymany stop wylaé na czystg polerowang plyte ze stali nierdzewnej, Po zeszkle-
niu 1 oziebieniu materialu rozdrobnié go w odpowiednim miynku /np. pierécieniowym/. 0d-
wadnianie i topienie boraksu mozna tez przeprowadzié¢ w odpowiednich tyglech grafitowych
/nieporowatych/. Dostajace sig do stopu zanieczyszczenia grafitowe nie obnitaje jekosel
uzyskanego topnika, -
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Teblica 2

Sktad procentowy wzorcéw rud syntetycznych

=

Nr Fe §10, A1203 Ca0 MgO ' MnO
% % % % % %
[
1 28,82 30 12 16 0,8 -
2 36,86 26 10 11 0,3 -
3 46,16 20 5 6 -
4 57,14 15 2 ' 0,3 - 1
5 60,71 .10 0,6 1 1,5 0,1
6 58,12 8 1 0,6 7 0,3
7 54,14 5 7 - 10 0,6
8 64,14 1 0,3 3 4 . -
9 69,94 Gre - , " s .
Tablica 3
Parametry pomiarowe spektrometru sekwencyjnego Philops PW 1450 AHP
i ko /
Pierwiastek | Kat 2 O Krysztal Prad lampy ' Napiecie ciks po~- Detaktor
/mA/ /kv/ miaru /sek/
Fe 54,46° | LiF200 7 . 40 20 "| Przeptywowy
Mn : 95,15° LiF220 30 40 40 Przeptywowy
+ seyntyla-
. cyjny

Ca 113,11° LiF200 10 30 40 Przepywowy
si 109,12° PE 60 40 40 Przeplywowy
Al 144 ,95° PE 60 100 100 Przeplywowy
Mg 136,72° ADP 50 50 100 Przeplywowy

3.4,3, Podstawowy wykres analityczny, Dle kazdego spektrslnego wzorca podstawowego wyko=-
nenego co najmniej dwukrotnie wg 2.1.1,, 2.1.2, lub 2.2, nalezy trzykrotnie wykonaé pomiary

intensywnoéci linii analitycznych wszystkich oznaczanych pierwiastkéw, a nastepnie sporzedzié
wykresy analityczne, Wykresy te wykonywa¢ naleiy wykorzystujgc rdéwnanie regresji liniowej
prostej /lub regresji wielokrotn~j/ i w oparciu o znajomos$é skladu wzorcéw podstawowych 1
uéredniong wartoéé wskazan przyrzadu,

‘Réwnanie regresji liniowsj prostej ma postad:

Y = ax + b

gdzie:

- koncentracja oznaczon~go pierwiastka w procentach,

- wspélczynnik regresii,

- wartodé okreslajaca przecigcie prostej réwnanie regresji z osig wspéirzednych Y,
- wskazanie spektrometru np, mV lub liczba zliczerh impulséw,

X T o <

Wartoéci wspdiczynnikéw a 1 b wystepujacych w powyzezym rdéwnaniu wyznacza si¢ nastepujgco:



