NORMA BRANZOWA BN-72/0602-26

Hutniotwo
felasa 1 Stali Spektralna analiza stall wgglowyoh. Spekirogra-

fiosna metoda osnacsania pierwiastkéw towarzy-
ssqoych /resstkowych/krgemu,manganu, chromu ni-
klu i1 miedzi.

Grupa katalog IIIO9

1. 4SIER

1.1. Prmedmiot npormy, Prsedmiotem normy jest spekirografiosna metoda oznaczania gzawar-
todoi krsemu, manganu, chromu, niklu i miedsi w stall woglowe].

1.2. Zakreg giosowanla normy. Norma obejmuje osnaczanie zawartosoi pilerwiastkéw krzemtu,
manganu, chromu, niklu i miedsi wystgpujgoyoh w stali jako niezamierzone zanieczyszozenia.

1.3. Pogiaé Limvomna nrébkl badanel. Analiszie poddaje sig lita prébke stali o masie wigk-
ssej nit 50 g 1 érednicy nie mniejsgej nit 6 mm.

1.4. Normy swiagene
PN-T1/H-04004 - Anolisa chemiosna stali i staliwa. Pobieranie i praygotowanie prébek do
analigsy wytopowe]

PN-64/H-04013 - Analiga chemiosna surdéwki, feliwa i stali, Oznaczanie zawartoéci krgemu.
PN-66/H-04012 -~ Analisa chemiosna suréwki, Zeliwa i stali, Ogznacganie zawartoéci manganu.
PN-63/H-04016 - Analisa chemicsna suréwki, #eliwa i stali. Oznacsanie gawartosoi ohromu.
PR-61/H-04018 - Analisa chemiosna suréwki, teliwa i stali. Oznacsanie niklu.
PN-68/H-04024 - Analisa chemiosna surdwki, seliwa i etali. Osnaczanie zawarto$ci miedszi.

2. ZASADA QZNACZANIA

Lita prébke stali wsbudsa sig w iskrze wysokonapigoiowej pragdu gmiennego lub Zuku pradu
smiennego. Emitowana wigska Swiatia po rogszczepleniu w ukiadgie optycznym spektrografu
na linie spektralne, rejestrowana jest na pzycie fotograficznej. Po obrébce fotoshemiocznej f
tometruje eig¢ wybrane linie analityogne. Zawartodé krzemu, manganu, ohromu, niklu i miedzi
w préboe odcsytuje sig s wykresu analitycsnego sporzgdzonego na podstawie prébek wzorcowych
o snanym sktadsie ochemiocsnym.

3. AEARATURA L URZADZENIA

3.1. Urzadgenle do pobierania prébek, Wlewniogka do pobierania prébek cieklej stali wg
PR-71/H-04004.

3.2. Urzadzenda do orsvgotowania powlerzehnl provek

a/ Prazecinarka

b/ Sslifierka talersowa

o/ Drobnogziarnista tarcga sglifierska lub drobnogiarnisty papier foierny.

3.3. Urzadgenie do profilowapie elektrod, Tokarka lub osirsatka do elektrod wgglowych.

3.4. Uklad wgbudgzonia
a/ alternatywnies

skondensowana iskra wysokonapigoiowa typu HFO-1 firmy C. Zeiss Jena wzglednie IG pro-
dukecji ZSRR lud

Inetytut Metalurgii Zelaza

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednocgenia Hutnictwa Zelaza i Stall zarzqdzeniem Nr 42/72

s dnia 7.10.72 jako norma obowiszujaca w zakresie czynnosci okreslonych normg od dnia
1.,07.1973 r.

DRUK ZD w IMZ. 3¢73.ne300+15 Cena 8,50 gx
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tuk prqdu smiemnego typu PS-39 i DG produkecji ZSRR, GS-3 produkoji P20 Warssawa wsglednie
DBS lub ABR firmy C. Zeiss Jena FRD,

b/ Wykaosnik osasowy do automatyosnej regulacji osasu prsedpalenia i naswietlenia.

3.5. Aparaturae gpekiralng, Spektrograf éredniej dyspersji, n.p. Q 24 firmy C. Zeiss Jena
NRD lud typu ISP 22-30 produkcji ESRR,

3.6. Pravxsad projekoviny, Spektroprojektor typu dowolnego.

3.7. Prayvrzad pomiarowy, Milrofotomeir nierejestrujgoy, n.p. mikrofotometr firmy C. Zeiss
Jena ludb MPF-2 produkoji ZSRR.

4.1, Elekirode pomoonjoga, Alternatywnie w saletnosol od stosowanej metody.
a/ Pret se spektralnie ozystego #ggla ¢ drednicy 5 mm matocsony na stofek o kgolie wiers-
chozkowym 70°C,
b/ Pret 8 oryste] miedsi o érednioy 5 mm satoosony na stosek o kgoie wierschotkowym 70°C.
4.2. Piyty fotografiogzne. Orwo Spekiral blau WU-3, Extrahart.
4.3. Qdoavanikd fotosraficsae
a/ Wywolywacsgi
Rogtwér I - 40 g hydrochinonu, 40 g pirosiarosynu potasowego i 8 g bromku potasowe-
go rospudolé w wodzie destylowane] 1 dopeinid do objetofol 1
Rostwér II - 100 g wodorotlenku potasowego rozpudcié w wodsie destylowanej i dopez-
nié do objetodol 1 &
Stosunek miesgania rostworu I,II 4 wody 131310
b/ Utrwalaoss
Utrwalaos uniwersalny, kwasdny.
4.4, Pe nykresd

Spektralne wsorce stall wgglowe] se stopniowang gawartodolis krzemu, mangami, chromu, ni-
klu i miedsl o skiadsie chemiognym i pochodgeniu metalurgiosnym sblisanym do badanej prébki

n.p. Wsorce spektrografiogne stali wgglowej produkoji £D - IMZ - 1-5

Wzorce spektralne stali #redniostopowej - IMZ "Spectrographic Standards™ produkoji BOS
Anglia reria SS1-SS8,

lub wiasne prébki wsorcows stall weglowe] ze stopniowang zawartodoiq krsem, mangami, chromu,
niklu 1 miedszi analigowane przynajmniej trzykrotnie dwoma w:todami.

6. PRZYGOTOWANIE PROBEK

W praypadku analis ruchowyoh prébke pobiera sig i prazygotowuje sposobem podanym w normie
PR-T1/H-04004.

Do analig kontrolnyoh péiproduktéw i wyrobéw gotowyoh nalety stosowaé prébki lite o masie
nie mniejsgzej nig 50 g 1 minimalnej érednicy 6 mm,

Powierschnig analityoszng prdébki sslifuje sig na sslifierce begpodrednio prsed prsystepie-
niem do analisy.

W prsypadku analisy pétproduktéw lub wyrobdw gotowych usungé co najmniej warstwe grubos-
ol 1 mm od strony powierzchni prsesnsczone] do analisy spektralnej.

Powiersohnia analityosna nie powinna wykasywaé sadnych skas, niecigqgtofci, rys i innych
wad, a bespoirednio przed analisa nalety Jg przetrsed tamponem swiltonym alkoholem etylowym.

7. PRZYGOTOWANIE APARATURX

7.1. Ukiad wzbudgenia, Dopussosa sie zaréwno generatory wsbudsenia iskry wysokonapigoio-
weJ Jjek 1 Xuki prgdu smiennego.
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a/ Wsbudzenle w iskrse wysokiego napigoia.

Dla IG-2 i IG-3 masilanie pierwotnego uswojenia transformatora 220 V, ukiad stosony, po-
jemmoéé 0,01 nP, samoindukoja 0,01 = 0,05 mH. OdlegzodS pomiedsy elekirodami sterujeoymi
3 mm, odlegtodé pomigdzy elektrodami analityognymi 2 mm. Natgfenie wyladowad ustawia sig w
ten sposéb, by w jednym péZokresie nastgpowaio jedno lub dwa wyladowania. Osas prsedpalenia
60 8, ozas nadw.etlenia 60 s, Cgas nadwietlenia dobrad w salesnodol od osutodoi stosowanego
materiatu fotografioznego i dwiattodol spektrografu.-

Dla generatora iskry wysokonapigoiowej typu HFO stosowad nastgopujqoe parametrys ukied nie
sterowany o napigoiu 12 KV pojemnodci 0,06 uP 1 samoindukoji O mH.

0dlegtodé pomigdsy elektrodami analityosnymi 2,5 mm. Osas praedpalenia 30 sek, osas na-
éwietlenia 30 s. Csas naswiotlenia dobrad w zalesnodoi od osulodci stosowanego materiaiu fo-
tografioznego 1 swiatlodol spektrografu.

b/ Wgbudgzenie w Iuku pradu gmiennego.

Dla DG i PS-39 zasilanie tuku 220 ¥V natefenie Zulm 4 & 5 A, 0dlegloéé pomi¢dsy elekiroda-
mi sterujacymi 0,7 mm Odlegtoéé pomiedsy elekirodami amalityosnymi 1,5 & 2 mm. Csas prsedpa-
lenia 10 s. Czas nadwietlenia ustalaé w salefnofoi od omutodoi stosowanego materialu fotogra-
ficznego 1 swiatlosci spektrografu okoto 15 s. Dla DB~6 sasilanie Iuku 220 V, natedenie Zu-
ku 4 * 5 A, 0dlegioéé pomigdzy elektrodami sterujgoymi 0,3 mm. Odlegiosé pomiedsy elektroda-
mi analityoznymi 1,5 * 2 mm.Cgzas przedpalenia 10 s. Umas nadwietlenia ustalaé w zalednodod
od czutosci stosowanego materisiu fotografiosnego i éwiatzoéoi spektrografu okoto 15 s.

T.2. Elekt 134 Stosowaé elektrode pomooniosg se spektralnie osystego wegla
ludb w praypadku nie oguacgania miedsl w badanej prébce, elektrode = ozystej miedsi o dredni-
oy 5 lub 6 mm zatoozone] na stozek o kgole wierschozkowym 70°. W obu prsypadkach nalety na
nowo przygotowaé powierzchni¢ ozynng elsktrody prsed kasdym je] wykorsystaniem.

7.3. Przygotowanie spektrografu, Spektrograf fredniej dyspersji pracujsoy w sakresie
210 S 440 nm. Oéwietlenie szogseliny tréjsoczewkowe, Sserokodé esoseliny 0,015 mm. Wysokodé
sgozeliny przynajmnie) 1 mm.

7.4, Mikrofotometr, Mikrofotometr nierejestrujacy typu G II ludb MP-2. Powiersohnia obrasu
20 x, szerokosé szczeliny 0,30 mm. Wysokosé szoseliny nie mniejssa nig 10 mm.

Dtugosé fali w nm
Linie plerwiastka | linie pierwiast- Wabudsenie
analityoznego ka wgorca wewngt-
rznego %elagza
si I 250,689 Fe I 250,790 I
Si I 252,852 Pe I 253, 069 I
si 251, 1612 PFe II 251 810 I1/1
Si 288 158 Pe II 288, 076 I/11
Mn I 280,106 Fe 1 280,452 I
Mn II 293 306 Pe I 293, 6905 I/11
Mn 293,930 Po I 293,6905 /11
Pe IT 292,658
R I 352,454 Pe 352, I
N I 341,477 Pe I 341,3135 I/11
Pe I 341,553
Ni I 305,882 Pe I 305 526 I
Fe  304,5072 I
N I 341,477 Pe I 339,934 II
Cr II 267,715 Fe II 268,475 I
Cr II 267 715 Pe II 288, 076 II
Cr II 286 257 Pe II 288 076 II
Cr IX 288 047 Pe II 288 157 II
Cr I 357, ,8687 Fe I 358, 6986 II
Cu I 327, 2396 Pe I 328, 676 II

UWAGA s
I - wzbudzenie Zukowe
II - wzbudzenie iekrowe
X - %13%% gizeszkadza w rezimie iskrowym linia T4 III 251,60 jug powyte] sawartodod
W re&imié Tukowym zawartoéé chromu w stosunku do gawartodoi krsemu w badanej préboe
nie moze przekroczyé 4( Cr <4).
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€. WYZNACZANIE WORESON ARALITYOZNYOH

Wykres analityocgny sporsadsa sig¢ dla kafsde] piyty fotografiosnej. Ba widmie fotografowa-
nych wgoroéw ustalié saczernienie pary linii krzem, mangamua, chromu, niklu i miedsi. Dla
kazdej pary linii analityosnych obliosyé réinice zacserniefi AS migdsy saosernieniem linii
analityognej, a gacgernieniem linii wzorca wewngtranego felaza.

Na podstewie znanego skzadu chemiocgznego wsorcéw ores obliocsonych dla nich érednich résnic
sacgernier wykreslié wykres analityozny w uktadzie A S8/1gC w ktéryms

C - proocentowa zawartodé plerwlastka we wrzorou

AS - odpowiadajgea jej srednia réinica zaczernief pary linii.

9. WYRONARIE OZNACZANIA

Po przygotowaniu aparatury zgodnie z punktem 7 oraz przygotowaniu powierschni analityos-
nej prébki wedtug p. 6 saktadaé piyte fotografiozng do kasety epektrografiocsnej. Zamooowad
w ntatywie spektrografu analizowans prébke lub wzorzec oraz elektrode pomoonicsq i nastawid
sa pomoog sgablonu lub systemu projekcyjnego mig¢dzyelekirodowg prserws analityomng. Po usta-
wieniu ukadu elektrod w osi optyczmej spektrografu wezbudsaé prébke do swiecenia saXgcsajao
poprzez wytaoznik gegarowy generator iskry lub 2uku na ustalony okres prsedpalenis oras na-
féwietlania, Na pXyte fotografioczng naswietlaé kolejno trzykrotnie wldmo kasdego wsoroa oras
analigowanej prébki.

Po wykonaniu spektrograméw poddaé piyte procesowi obrébki fotograficsnej prsy osym tempe-
rature kgpiell fotograficsne] wynoszgoa 19°C powimna byé state w granioach ¢ 0,5°C. Zanurso-
na do wywolywaosa ptyta powinna byé Jednoozednie pokryta na calej swoje] powiersohni rostwo-
rem, Dla réwnomiernego miessania rostworu wywoiywaceza nalesy kuwete jednostajnie kolysadé.Po
2 min przerwaé proces wywolywania przez szybkie lecz intensywne piukanie wods lub kapieli
przerywajgoeJ.

Obraz widma utrwalié praetrzymujgo ptyte w utrwalaczu przes okres ok. 5 min po osym piu-
kaé w strumieniu wody biezgcej i wysussydé.

Podosas sussenia pXyty zwracadé baozng uwage na to, by powiletrse w pomiessoseniu byZo wol-
ne od pyiu.

Potometrowanie 1inii spektralnych prseprowadga si¢ £a pomocq mikrofotometru, ktéry prsy-.
gotowuje sie jak podano w p.7.

Na ekali P, W lub S /0 ~oo/ odosytaé zaczernienia pary lini analityosnych.

Pomiar sacsgernienia 1linii rozpoczaé po upzywie okoto 15 min od ohwili sapalenia fardéwki
mikrofotometru., W oiggu tego ogasu reguluje si¢ ostrosé obrazu klissy na ekranie mikrofoto-
metru orag ustawienie 1linii spektralnych na pyocie fotografioznej réwnolegle do ssoseliny
mikrofotometru.

10. OBLICZANIE WYNIKOW

Yo wykonaniu pomiaréw oblicga sie¢ rdégnice zaczernienia linii osnaczonego skiadnika oras
wzorca wewngtrgnego felaza W ppektrogramach odpowiadajgoyoh wgorcom i analisowarnym prébkom.
Wygnaczaé wykres analityozny wediug sposobu podanego w p-cie 8. Zawartosé procentowg anali-
zowanego sktadnika odczytuje sig z wykresu analityoznego. W przypadku gdy oblicsone résnice
gaczernied dla trzech ognaogar tej samej prébkis A8y, OS, 1 AS3, réinig sig od siebie
mniej niz o 3 jednostki miedsy wartodoig najwyzssq i najnifsszg, nalesy oblicsyé dredniq rés-
nice gaogzerniex.

Jesell jedna z wartofol &S odbiega snacgnie od dwéoch posostaiyoch n.p. 68y 0d A8y 4
AS, nalety gbadaé istotnodé wartodoi odbiegajacej to znaogy stwierdsié osy nalesy do sbada-
nej zbiorowosol osy nie. W tym celu nalesy obliocszyé stosunek /Q/ rétnioy miedsy wynikiem od-
blegajgoym 1 najbligszym wynikiem sgsiednim dc¢ rosstepu wynikéw /résniocy migdsy wynikiem
najwytszym 1 najnigszym/. Uzyskang wartos$é nalesy poréwnaé g wartodciami krytyosnymi testu
/Q/ podanymi w tabl. 3 dla prawdopodobieristwa 0,90.

Jezell obliczona wartodé jest wigksza od wartodci krytycsne] testu /Q/ dla trsech pomia-
réw, to wynik odbiegajacy naleiy odrsucié, a wartodd AS obliocsyé jako srednis arytmetyozng
dwéch pozostakych,
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Jedeli natomiast obliomona wartosdd jest mniejsza od wartodoi krytyosne] testu /Q/ dla
trsech pomiaréw wynik odbiegajaocy nalesy do badanej sbiorowodol i Arednig réisnice sacserniefi
A B nalesy obliosyé jako érednig arytmetiyosng wesystkich trsech wynikéw pomiaru.

Wartodol krytyosne testu Dixona

Tablica 3
Iicsba pomiaréw n 3 4 5 6 7
Q 0,90 0,886 | 0,679 | 0,557 0,482 0,434
11. DOKZADNOSC oZNACZAS

Dopussosalne réinice pomigdsy wynikami réwnolegiych oznacsad nie powinny przekraczads

Si - prsy sawartodoi 0,30% - 0,035%
Mn - pray zawartodoi 0,30% - 0,02%
Or - prsy sawartofoi 0,30% - 0,03%
¥4 - pray sewartodol 0,30% - 0,02%
Cu - pray sawartodoi 0,30% - 0,02%.

KONIEC
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