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I STALl Analiza spektralna rud żelaza ich koncent 'ra·· . ,/ 
tów, spi~ków i grudel< • Rentgenofluo rescen9yj-
I , 
na metoda oznaczanie Fe, Si02 ' A1 2Oł , CaO , Gr.k at. 0139 

MgO 1 MnO 

l, WST/iP 

1.1, Przed.iot normy. Przsdmio~sm normy jest rsntgenofluorescancyj na metoda oznaczania Fe , 

Si02 , Al20 3 , CaO, MgO i 7no w rudach żelaza przy wykorzystaniu wzorców naturalnych rtid ' że

laza lub próbek syntetycznych jako wzorców spektrslnych. , , 
1.2. Zakres stosowania normy. N6rmę stosuj.e się wspólnie z instrukcję .obsługi i wytyczny':' 

/ , 
.i analitycznymi określonego spektrpm~tru rentgenowskiego do a~aliz próbe~ rud żelaza, konc en-
tratów, spieków i grudek o składach chemicznych zawartych w następuj~cych zakresach . 

Pierwiastek 
,/związek 'chamiczny/ 

Fe 
Si02 
AI~03 
CaO 
MgO 
MnO 

/ 

40 -
0,2 -
0,2 -
0,2 -
0,2 -
0,2 -

2. PRZYGOTOWANIE PR6B~ 

2,1, Przygotowanie próbek do analizy 

80 

25 

10 -
10 

10 

3 

r 2.1.1. Przygotowanie próbek -do analizy drogę odlania ęłynnsgo stopu do for emek platy
nowych, Próbki rud żelaza o lIIaeie, 0,75 g, poddane są . prażeniu w temperatur;za 10500 C do 
etał.ej liasy • . Zaletnieod masy próbki odważyć należy odpowiednią ilość czte roboreilU so
dowego /Na 2B407/, tak aby suma jego masy i mssy próbki ,wynosiła \3,25 g, po czym dodać 
do tego 0,75 g ·azotanu potasowago /KN03/. Otrzymeną trójskładnikowę mieszanin ę nalsży 

następnie ujednorodnić mieazajoc ręcznie przy pomocy łyżki niklowej : Zaleca się następują
c, kolejność czynną'cil prażenie rudy w tyglu platynowym a następnia dodawani e do .niego 
odpowiednich ilości KN03 i Na 2B407, Stapiania uzyskanej ' mieszaniny odbywa się w trzech 
etapach, 

W pierwszy. tygiel wraz z zawartościo włożyć do rozgrzanego do temperatury 11000 C pie.
ca .ailitowego na 5 .in, Po upływia tego czas}' tygiel wyjQć szczypcami, a jego zawartość 
wy.iaszać ręcznie przez zawirowanie, po czym ponownie włożyć do pieca na następn a 5 min. 
Po ~yj,ciu tygla 'jaazcze raz wymieezać jego zawartość przez zawirowanie lub prze lać płyn

ny stop do drugiago p'ustego, nagrzenego tygla pletynowego, a następnie włożyć do pi aca 
na daleza 5 lIin, W t{' •. oetatni. etapie etapiania do. pieca włożyć nale1!y ponadto · f"ramkę. 
platynowo ulliaazczon, n,a podatewieszamotowej. Po upływie tych ostatnich 5 min wyjąć naj -
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3.2.4, . Blacha niklowa l .ub aludniowa o rtY!!l1!rach co na'mnhl 100 PIli /( 199 !!'P. Druga . , 
_atoda nia wylllaga użyci. foramak platyn0."Ych; Uzyskany .top "')'lawa si(l z tygla platyno_go ' 
na blach, niklow, lub alu.iniowo • . Otrzyllanł pr6bk(l pp ochłodzani,u i zeetaleniu rozdrabnia-' 
nia si(l i prsauje w paatylk(l. 

3.2,·5. Młynak pierścieniowy. Pr6bki otrzy.ane po zastygniłciu płynnego atopu wylanego na 
blach(l niklowo lub elu_iniowo rozdrabnia ai, w _łynku pierścieniowy_. 

3.2,6, Praaa hydrauliczna wraz z lIatryce do for_owania próbek. Sproazkowana próbka przy-
, c 

gotowana jeat do po_iaru przez praaowanie przy użyciu presy hydr~uliCZnej dajocaj nacisk co 
naj_niaj 200 at_/cm2 • 

3.3, Odczynniki i matar.iał wzorcowy 
3,3 •. 1. Materipł "zorcoW)', Próbki. rud ~elaza o stopniowany .. - i ataatowanym skłsdzie cha.icz

nYII alużo do wykonania podatawowych wzorców apaktralnych 'wykorzyetywanych w analizie rud o . ' 

nieznany_ akładzie, Składem chemicznym próbki te powinny objoć programowy zakre,s analizowa-
ł 

nych rud, Zaleca się utywanie wzo'rców rud żalaza produkcji IM!, 8CS /Wielka Brytanial lub 
innych taj aa .. aj klasy, 

3,3.2, Odczynniki / 
- 7,5 g odwodnionago czteroboranuaodowego11 Na 2B407 w stopniu czystości cz.d,a~ 
- 0,75 g azotanu sodowego KN03 /suezonego uprzednio w tellperaturze 1050 C przez 1 h 
- kwas aolny 11111 . 

3,4, wykonania oznaczania 
3,4,1, Warunki oznaczania, Paramatry prycy spektrometrów rentgenowskich uatWć zgodnie 

z za1eceniemi instrukcji obsługi tych przyrżodów, Podane w tablicy 3 parametry .ajo charak-
ter oriantacyjny i dotyczO spektrometru aekwencyjnego Philipa PW 1450 AHP, -

, 

Tablica 1 
Składniki syntetycznych wzorców rud żelaza 

Fe203 Si02 A1203 , CaC03 Mga. Mn304 
g g g g g g 

- . 
0,41 0,30 0,.12 ł 0.0286 0,008 -
0,53 0,26 0,10 0,196 0,993 - -

-
,/ 

0,66 0,20 0,05 0,107 - 0,03225 . . 
0,82 0,15 '0,02 0,9954 , - 0,01075 
0.87 , 0,10 0,006 0.018 0,015 0.001075 
0,83 0,08 · 0,01 0.0107 0.07 0,9932 
0,77 0,05 0,07 - 0,10 0,00645 , 
0.92 0,01 0,003 0.054 0,04 -, 
1,00 - - - - -. 

, I 

3,4,2, Spekt~alne wzorce podstawows /SWP/, Serie wzorców epektralnych o etopniowanej 
koncentracji intaresujocych akładników rud ełużoce do cechowania aparatury i ust,alania 
przabiegu podstawowych wykresów analitycznych orat do kontroli i korekcji przesunięci. 
liniowego i zmiany leO'ta nachylania wyk rasów analitycznych, . SWP zawieraj, próbki rud żel.-
za o atastowanym składzia 
winny ' być przachowywana, w . 
aować _1n. po 5 wzorców w 
wi.stke. 

"zgl(ldnia .próbki syntatyczna. Spektralne wzorce podstawowe po-
. . i ' 

eksykatorze, jadnakża nie dłużej niż c z.tery tygodnie. Nalea:v ato-
rozważanych przedziałach ko ncentracji dla każdego oznaczanego pier-

, 
1/ Sposób odwadnian'ia Na2840]' 10 H20, Odważon,.asęuwodnionego czterobóranu sodu umieścić 

w _lsie platynowej l ostrożnie ogrzewać do temperatQry 4000C.Po zakończeniu procesu od
dllwania wody Igotowani"- sl(1 Illasy na skutek uauwanie H20/w calu uzyskania bezwodnej soli 
o konsystencji klarownsj cieczy, kontynuować ogrze~,anie w temperaturza 900-1000oC 115-
_inl OtrzYllany etop wylać na czysto polerowsno płytę ze atsli nierdzewnej. Po z.szkle
ntu i oziębieniu .eteriału rozdrobnić go w odpowiedni __ łynku /np. pierŚcieniowy./. Od
wadnienie i topienie boraksu lIożna też przeprowad;a:.ić w odpowiednich tyglach grafitowych 
Inieporowatychi. Doetajoce 8ię do etopu zaniaczy8zczenia grafitowa nie obni~ajo jakości 

. uzyekenego topnika. . 
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Teblice. 2 

Skład procentowy wzorców rud syntetycznych 

/ -
Nr Fe Si02 A12°:3 CaO ,,!gO MnO 

, % % % % % % 
• , 

~ 

1 28,82 30 12 16 0,6 -
2 36,86 26 10 11 Q,3 -. 
:3 46 , 16 20 5 6 - :3 , , - , 
4 57,14 15 2 0,3 - 1 

5 60,71 10 0,6 1 1,5 '" 0,1 
; 

6 56,12 8 1 0,6 7 c:t,3 
7 54,14 5 7 - , 10 0,6 

6 64 , 14 1 0,3 3~ 4 . -
\ 

9 69,94 - - , - - I - , 

Tablice 3 
I 

Parametry pomiarowe spektrometru sekwencyjnego Philops PW 1450 AHP 

, / 
Pierwiestek . Kęt 2 O Kryształ Pręd lampy , Napięcie Ciaa po- Detektor 

ImAj /kV/ lIieru /sek/ 

; 
Fe 54,460 LiF200 7 , 40 20 Przepływowy , 

95,15° 
, 

Mn f LiF220 30 40 , 40 Przepływowy 
+ seyntyla-, cyjny • 

Ca 113,11° LiF200 10 
' , 

30 40 Przepływowy 

Si 109,12° PE 60 40 ' 40 Przepływowy 

Al 144,95°, PE 60 100 100 Przepływowy 

Mg 136,72°. , ADP 50 50 100 Przepływowy 
, 

3 , 4,3, Podstawowy wvkree analltyczny, Ola katdego epektrelnego wzorca podatewowego wyko
nanego co najmniej dwukrotnie wg 2,1,1 ~ , 2,1,2, lub 1,2, nalety trzykrotnie wykonać pomiary 
1nteneywności linii analitycznych wazystkich oznaczanych pierWiastków, e neetępnie eporz~dzić 
wykreey analityczne, Wykresy te wykonywać nalety wykorzyatujQc równanie regresji liniowej 

\ 

prostej /lub regreeji wielokrotn~j/ i , w oparciu ° znajomość składu wzorców podstawowych i 
uśre,dnionQ wdrtość wskazań przyrzQdu, , 

'R6wnanie r.egreej i 11nlow~j prost ej lIIe post a Ć I 

y • ,ax + b 
; 

gdziel 
y koncentracja oznaczon-go pierwiastka w procentach, 
a wepółczynnik regresji, , 
b I'I8rtość określajęca przecięcie proatej 'równania ' regresji z osię wap6łrzędnyc!1 y, 
x , wskazania spektrometru np, mV lub liczba zliczeń 1mpuleów, 

Wartości wsp6łczynników e i b występujęcych w powytszym równeniu wyznac~e Się nsstępujęcol 


