
BORKA BRAB~OWA BR-72/0602-26 

Butniotwo 
łelasa i Stali Spektralna anali1a stali woglowyoh. Spektrogra-

tiosna metoda osnaosania pierwiastków towarzy-
S9'0yob /res1tkowycb/kraelll.l,manganu, ohromu ni-
ltlu i mied11i. Grupa katalog III09 

1.~ 

1.1. Pi•pd!pigt pgrm1. Prsedmiotem normy jest spektrografiosna metoda oznaozania zawar­
to'°i krsemu, manganu, ohromu, niklu i miedsi w stali woglowej. 

1.2. Zlk;rps stpempia ppm. lłorma obejmuje osnaczanie mawartośoi piorwiaatków krzeml.t, 
lllllD&aDll, ohrOlllU, niklu i miedsi wystopuj,oyoh w stali jako niezamierzone zanieczyszozenia. 

1.3. Ppeta6 filJą•pa próbki badanęj. Anali1ie poddaje sio litą próbko stali o masie wiok­
esej nU 50 g i ih-edDioy nie mniejssej nit 6 mm. 

1.4. loriY 11,llMI 
n-11 /R-04004 - Anllli118 obemiosna stali i staliwa. Pobieranie i praygotowanie pr6bek do 

analiay wytopowej 
P:S-64/R-04013 - Ana lisa obemiosna surówki, te li wa i stali. Oznaczanie zawartości krzemu. 
Plf-66/R-04012 - Ana lisa ohemiosna surówki, teliwa i stali. Oznaczanie zawartości manganu. 
n-63/R-04016 - All&li•• obemioana surówki, llleliwa i stali. Osnaosanie zawartośoi chromu. 
PR-61/R-04016 - Analiu cbemiosna surówki, te li wa i stali. OznacEanie niklu. 
PR-66/8-04024 - Antli• cbemiosna surówki, teliwa i stali. Oznac~anie zawartośoi miedai. 

2. ZASADA OZlfACWIA 

Lit' próbko stali wsbudza sio w iskrse wysokonapięciowej pr4du zmiennego lub łuku prądu 
smiennego. Emitowana wią1ka światła po rozszczepieniu w układsie optycznym spektrografu 
na linie spektralne, rejestrowana jest na płycie fotograficznej. Po obróbce fotochemicznej f 
tometruje eio wybrane linie analityczne. Zawartoś6 krzemu, manganu, chromu, niklu i miedzi 
w próboe odc1ytuje sit • wykresu analitycznego sporządzonego na podstawie próbek wzorcowych 
o 1nanym skład1ie cbemicsnym. 

J. APARATURA I VRZADZElfIA 

J.1. przad1epip dg ppbiprania próbek. Wlewniczka do pobierania próbek ciekłej stali wg 
PB-71 /B-04004. 

J.2. yr11d1enia dg pr•xgątowapia pgwierząhnł próbek 
a/ Prsecinarka 
b/ Sslifierka taler1owa 
o/ Drobnoziarnista tarcza szlifierska lub drobnoziarnisty papier śoierny. 
J.J. Yfzad1epie dg prpfilo!f!pia elektrod. Tokarka lub ostrzałka do elektrod węglowych. 
3.4. IDtład wibudHnia 
a/ alternatywnie• 
skondensowana iskra wysokonapiooiowa typu HP0-1 firmy o. Zeiss Jena względnie IG pro­

dukcji ZSRR lub 

Instytut Metalurgii Żelaza 

Ustanowiona pr1ez Dyrektora Zjednoc1enia Hutnictwa Żelaza 1 Stali zarządzeniem Rr 42/72 
• clnia 7.10.72 jako norma obowi4zująoa w zakresie czynności określonych normą od dnia 
1.07.197.3 r. 

DRUK ZD • niz. 3. 73.n.)00+15 Cena a,50 zł 
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łuk pr11.du lllllieDDego typu PS-.39 i DG produkcji ZSRR, GS-.3 produkcji P20 WarHawa Wllsltdni• 
DB6 lub ABR flrml' c. Zeit• Jena 11RD. 

b/ Wyil:11,c11D1k csasowy do automatycimej regulacji onw prHdpalenia i nalłwieUenia. 

).5. Aparatąra apektr&lpa. Spektrograf drtdniej dyeperaji, n.p. Q 24 firm;T o. Zeiaa Jena 
IRD lub typu ISP 22-.30 produkcji ZSRR. 

).6. Pr•lt••d proj1k91jny, Spektroprojektor typu dowolnego. 
).7. Pr'lfffd ppmivm. llikrofotomatr nierejestruj11.oy, n.p. mikrofotometr fir117 o. ZdH 

Jezia lub 111'-2 produkcji ZSRR. 

4. MATERIAŁY AIALIUCZ1!E I OOOZXlllil[I 

4,1. Bl!ktrąda pomocDiOlll& Alternatywnie w saleino4oi od 1to1owanej metody, 
•I Prot ze apektralnia 01yetego *tgla o 4rednicy 5 11111 1atoc1ony 11& atołek o t,.,cie w1er1-

ohoil:kowym 10°c. 
b/ Prtt 1 o~yetej mied1i o średnicy 5 ma 11toc1ony na etoł•k o k•Oi• w1er1ohoil:kowym 10°c. 
4,2. Pil:YtY fotograticzpg. Orwo Spektral blau WU-.3, Jllxtrabart. 
4 • .3. ()dczy;pniki fotografJ.alnl 
a/ Wywoil:yweo111 

Ro1twór I - 40 g hydrochinonu, 40 g pirosiarcsynu potasowego i 8 g bromku potaaowe­
go rozpuśoi6 w wodzie destylowanej i dopeil:ni6 do objtto,oi 1 ~ 

Rostwór II - 100 g wodorotlenku potasowego rozpu,ci6 w wodlie deatylowanej i dopeit-
ni6 do objtto4oi 1 ~ 

Stosunek mies1an1a romtworu I,II 1 wody 111110 
b/ Utrwalac11 
Utrwalaos uniwersalny, kwaśny. 
4.4. Papier do 1Ykrdlan1a !JYkreaÓJ anal1bo8t',_ygh. 
Papier pojedynomo logarytmowany, 

Spektralne waoroe stali w~glowej 1e atopniowan~ sawarto4oi11o krzeau, mangami, ohr01111, ni­
klu i miedlli o ekil:ad1ie ohemiosnym i pochodzeniu metalurgiOIJlJlll 1bliłanym do badanej prdbki 

n.p. Wmoroe spektrograficzne stali wtglowej produkcji ZD - Ili! - 1-5 
Wzorce spektralne etali średniostopowej - DIŻ "Speotrographio Standard•" produkcji BOS 

Anglia 0eria ss1-ssa. 
lub własne próbki w1oroowe stali Wfglowej ze stopniowanq, za"8rto,oi11. kraem, mangami, ohro11111, 
niklu i miedzi analizowane prmynajmn1ej trzykrotnie dwoma !G, •• i;odami. 

6. PRZYGOTOWABIE PRÓBBK 

W pr~ypadku analiz ruchowych próbkt pobiera sio i przygotowuje sposobem podanym w normie 
.PJr-71 /R-04004. 

Do analim kontrolnych póitproduktów i wyrobów gotowych nalały stosowa6 próbki lite o maaie 
nie mniejszej nu 50 g i minimalnej 4rednioy 6 lllD. 

Powiersohnit analityosn11o próbki sslifuje ei~ na sslifieroe bempo4redn1o pr•ed prsy•t'lli•­
niem do analimy, 

W pr•ypadku anali•Y półproduktów lub wyrobów gotowych USUD4Ó oo najmniej warstwt gl"llbo'­
oi 1 111 od strony pow1er11ohn1 prmesnaosonej do analimy spektralnej, 

Pow1ersohn1a analityczna nie powinna wykazywacS *8dnyoh skH, nitoi11.gil:o,oi, rys i i.mlyoh 
wad, a bespo4redn1o ~rsed analisą naleły j11o prsetr•e6 tamponem sw1lło11111 alkoholem •tY1°"111• 

7. PRZXGOTQWAIIE APARA\'URX 

7,1. Vkł•d 11bud1ep11. Dopuszo1a sit sarówno generatory ••bud„nia iskry wysokonapi9oio­
wej jak i il:uki pr11odu Uliennego. 
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a/ Wsbudsenie w iekrse wyeolt1ego napitoia. 
Dla IG-2 i I0-3 maeilanie pierwotnego uswojenia tranetormatora 220 V, układ •łoło117, po­

jemność 0,01 mll', samoindukcja 0,01 ;. 0,05 mB. Odległoló poalt„J' elek'h'ołalll etel"llj,oJllS, 
3 mm, odległość pomitdzy elektrodami analiłyoenymi 2 mm. „ ... ,._Die W7ł•4owa6 uetawia •lt w 
ten sposób, by W jednym półokresie nae'lifPOW&łO je4Jlo lub 4n W7ł&4owanla. Oue pHedpaleDia 
60 s, osas naśw.etlenia 60 s, O•ae naświełlenia dobrać w •aleinoloi od osułoloi etoeowaneeo 
materiału fotograficznego i światłości spektrografii.-

Dla generatora iskry wysokonapiooiowej typu Rll'O ełoaowad naat1puj,oe parametr,.• układ Die 
sterowany o napięciu 12 KV pojemności 0,06 uJ i eamo:lndukoji O 11111. 

Odległość pomiędsy elektrodami analityollD)'Dli 2,5 na. o„. pl'tledpal•Dia 30 ••k, .„. na­
świetlenia 30 s. C11&s naświetlenia dobrad w salełnoałoi od 01111łoloi etoeowanego materiału fo­
tograficznego i światłości epektrogratu. 

b/ Wzbudzenie w łuku prlłdu zmiennego. 
Dla DG i PS-39 zasilanie euku 220 Y natotenie łutu 4 t 5 A. Odległośó pom1td•7 elektroda­

mi steruj1Jcymi 0,7 11111 Odległoś6 pomiodsy elektrodud. ualit70•117Mi 1,5 !' 2 •· O•aa pr•edpa­
lenia 10 e. Czae naświetlenia ustalać w ealełnośoi od oeu.łol~ stosowanego materiału totocra­
tioznego i świaU:ości epektrograf'U. około 15 s. Dla DB-6 „allani• łutu 220 V, nattłenie łu­
ku 4 ~ 5 A. Odległość pomiodzy elektrodami eteru~•o1'1111 0,3 „. Odległośd polllt4•7 elektroda­
mi analitycznymi 1 ,5 ~ 2 11111.Csas przadpalenia 10 e. o„s nańietlenia ustalad w salebdol 
od czułości stosowanego materiału fotogratiospego i światłoałoi spektrograf'U około 15 •· 

7.2. Elektr2da poroocn1oza. Stosować elektrodę pomoonio1111. ae spektralni• oayatego wtela 
lub w pr~ypadku nie oznacsania miedsi w badanej pr6boe, elektrodt s osystej miedsi o '1-e4Di­
oy 5 lub 6 mm zatoczonej na stotek o k,oie wier•obołkowym 70°. W obu pr•ypadlcaoh naleł7 na 
nowo przygotować powierzchnię ozynn' elektrody p:rsed kałd111 jej wykor•7etaniem. 

7.3. frzvgotowąnie spektrografµ. Spektrograf '1-edniej d7aperaji praouj,07 w aaJcreeie 
210 : 440 nm. Oświetlenie szcseliny tr6jaoosewkowe, S•erokość asoseli117 0,015 111. Wyaoto•d 
ssozeliny przynajmniej 1 DDD. 

7.4. Milsrofotometr. Mikrofotometr nierejeetruj,cy typu O II lub llP-2. Powiersohnia obrama 
20 x, szerokość szczeliny 0,30 mm. Wysokość szoseliny nie mniejssa nit 10 mn. 

7.5. Pary linii do fotometrowania. 

Długość fali w ma 

Linie pierwiastka 
analitycznego 

Si I 250,689 
Si I 252,852 
Si 251,612 
Si 288, 158 
Mn I 280, 106 
Mn II 2939306 
Mn 293, JO 

Ni I 352,454 
Ni I 341,477 

Ni I 305,882 

Ri I 341,477 
Cr II 267,715 
Cr II 267,715 
Cr II 286,257 
Cr II .288,047 
Cr I 357,8687 
Cu I 327,396 

UWAOAa 
I - wzbudzenie łukowe 

II - wzbudzenie iskrowe 

linie pierwiast-
ka wzorca wewnvt-
rznego telaza 

Fe I 250,790 
Pe I 253,069 
Pe II 251,810 
Pe II 288,076 
Pe I 280,452 
Pe I 293,6905 
Pe I 293~6905 
Pe II 29 §658 
Pe J52, 82 
Pe I 341,J1J5 
Pe I 341,553 
Pe I J05,526 
Pe 304,5072 
Pe I 339,934 
Fe II 268,475 
Pe II 288,076 
Pe II 288,076 
Pe II 288,157 
Pe I 358,6986 
Pe I 328,676 

WsbudHnie 

I 
I 

II/I 
I/II 

I 
I/II 
I/II 

I 
I/II 

I 
I 
II 
I 
II 
II 
II 
II 
II 

X - linii przeszkadza w retimie iskrowym linia Ti III 251,60 jut powyłe3 „warłoałol 
0,021~ Ti.-
W retimie łukowym zawartość chromu w stosunku do sawarto4oi lcr•emu w baclanej pr6boe 
nie mote przekroczyć 4(:" Cr <4)• 

:'TST'" 
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C. !XpACZAIJ:E mqtE8Ó!f AIALI'l'XOQIPI 

Wykree analityo~ spors,daa ait dla kałdej płyty fotografioane3. Ba widmie fotoaratowa-
117oh wzorodw uatalió saozernienie pary linii krze1111, auiganu, ohrom, niklu 1 llied•i• Dla 
kałdej pary linii analityoznyoh obl1oay6 r6tniot zaosernień 48 mitd•Y saosernienie• liDli 
analityoznej, a aaozernieniem linii wzoroa wewnttrzaego łelaza. 

Ba podstawie snanego sk<tadu ohemiomnego waorców oraa obl10BoD70h dla nioh 8'ednioh r61Dlo 
aaosernień wykreślić wykree analityczny w uk<l:adzie 4 8/lgC w ktdr;Jllll 

C - prooentowa aawartośó pierwiaetka we wzorcu 
J'lS - odpowiada3,ea 3ej średnia rótnica aaozernień pary linii. 

9. mQNAIUE OZlJACZA?!IA 

Po praygotowaniu aparatury zgodnie z punktem 7 oraz przygotowaniu powieraobni analiłJ'O•­
nej prdbki według p. 6 zak<l:adaó płytę fotograficzną do kaeety spektrogratioanej. Zamooowa6 
w otatywie epektroE,"l"afu analizowaną pr6bkę lub wzorzec oras elektrodt pomoonio•• i naetaw16 
aa pomooą ezablonu lub eystellll projekcyjnego międzyelektrodow• prae~ analityOIDll• Po usta­
wieniu układu elektrod w osi optycznej epektrografu wzbudzać próbkt do świecenia aał,osa3,o 
poprzez wyłąosnik megarowy generator iskry lub il:uku na ustalony okres praedpalenia oras na­
dwietlania. Ha płytt fotografiozną naświetlać kolejno trmykrotnie Widmo kałdego wsoroa oraa 
analisowanej próbki. 

Po wykonaniu spektrogramów poddać płytę prooesowi obróbld. fotografioanej prsy O•:Jlll tempe­
ra tura kąpieli fotografiosnej wynosząca 19°c powinna być stała w granioaoh f 0,5°0. ZallUl'so­
na do wywoływao11& płyta powinna być jednocześnie pokryta na oałe3 awojej powier•obDi ro•two­
rem. Dla równomiernego mieszania roatworu wywoływacza nalety Jcuwełt jednostajnie kołyaaó.Po 
2 min przerwać prooes wywoływania przez szybkie lecz intensywne pił::ulcan1e wod• lub k•pieli 
prserywająoej. 

Obraz widma utrwalić przetrzymując płytę w utrwalaczu przez okres ok. 5 mi.n po osym płu­
kać w strumieniu wody bietąoej 1 wyeuesyć. 

Podozas euasenia płyty zwi·aoaó baozną, uwagę 118 to, by powietrse w pomiea•oseniu było wol­
ne od pyil:u. 

Potometrowanie linii spektralnych prseprowadsa sio za pomocą mikrofotometru, ktdry prs;r-. 
gotowuje się jak podano w p.7. 

Iła skali P. 1' lub S /O -oo/ odosytać zaczernienia pary lini analityo11nyoh. 
Pomiar saosernienia linii rozpocząć po upływie około 15 min od obwili upalenia iar6wti 

mikrofotometru. W ciągu tego OBBBU reguluje się ostrość obrazu klissy na ekranie m:l.krofo'ło­
metru oraz ustawienie linii spektralnych na płycie fotografiosnej równolegle do ssoseliny 
mikrofotometru. 

10. OBLICZANIE WYlflX(M 

l'o wykonaniu pomiarów oblicza sio r6tnice zaczernienia lin11 osnaozonego •k2adnika oras 
wzorca wewnttrmnego łelama w spektrogramach odpowiadaj,cych wmorcom i analis~ próbkom. 
WyznacBać wykres analityczny wedil:ug sposobu podanego w p-cie B. Zawartość prooentow• anali­
zowanego składnika odczytuje sio z wykresu analitycznego. W prsypadku gdy obliosone r6łnloe 
zaczernień dla trzech oznacmań tej eamej próbk11 ti.s1, ti.s2 i AS3, r6łni• sit od siebie 
mniej nit o 3 jednostki międmy wartością. najwytssą i najnitsz•, naleły oblio•yó '1-edni' r6ł­
n1oę aacmernień. 

Jeteli jedna z wartości AS odbiega znacznie od dwóoh posostałych n.p. 681 od 682 i 
AS3 nalały sbadać istotność wartośoi odbiegającej to anaczy stwierdsió o•y naleły do •bada­
nej sbiorowoiłoi osy nie. W tym celu nalety obliczyć stosunek /Q/ rótnioy międsy wynikiem od­
biegającym i najblitszym wynikiem sąsiednim de rosetępu wyników /rdłnioy mitd•y wynikiem 
najwytszym i najniłezym/. Uzyskaną wartość naleły porównać • wartościami krytyoBD:Jllli tes'łu 
/Q/ podanymi w tabl. 3 dla prawdopodobieńs'łwa 0,90. 

Jełeli obliczona wartość jeet większa od wartości krytycsnej testu /Q/ dla trseoh pomia­
rów, to wynik odbiegają.cy naleły odrzucić, a wartość AS oblicsyć jako tiredni• arytmetyozq 
dw6oh posoetałyoh. 
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Jełel1 natollia•t obl10•011& warto46 3eat am1e3s•a od warto4o1 Jcryt7011ne3 testu /Q/ dla 
tr„oh pom1ar6w WJD1lc o4biesa3,07 naleł;y 4o badanej sb1orowo~o1 1 iłredni• r6łn1oo •ao•ernień 
6 8 naleł7 obl1om7d 3ako '1-edlli' arytmet7011D' wH;yatldoh traeoh wynilcdw pomiaru. 

Warto4oi lcryt7011ne testu Di%ona 
Tablioa 3 

Liomba JOld,ar6w a 3 4 5 6 7 

Q 0,90 o,ea6 o,679 0,557 0,482 0,434 

11. p21uJ?19$ć QWOzAI 

Dopuaaosalne rdinioe pollitd•1 WJDilcam1 równoległych oznaosań Die powinny prmekraozadt 

Si - pr•y 11awarto4o1 0,3~ - 0,035~ 

llb - prs;y zavrarto4o1 0,3~ - 0,02~ 

Or - prs7 sawarto4o1 0,3~ - 0,03~ 

•1 - prs7 sawarto4o1 01 30~ - 0,02~ 

Ou - prs;y sawarto4o1 0,3~ - 0,02%. 

KO•IEC 
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