NORHMA BRANZOWA BN-78/0602-45

HUTNICTWO

ZELAZA I STALI Analiza spektralna stali. Rentgenospektro-

metryczna metoda oznaczania skladnikéw w sta-
lach nisko~ 1 éredniostopowych Grupa kat. III 09

1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy., Przedmiotem normy jest rentaenospektrometryczna fluorescencyjna
metode oznaczanis zawartoéci: Mn, Si, P, S, Cr, Ni, Cu, Mo, ﬂ. vV, Al, Ti, Nb, Zr, As, Sn
w stali,

1,2, Zakres stosowanie normy. Norm¢ stosuje sie@ wraz z instrukcje obsilugi i wytycznymi
aqglitycznynx posisdanego kwentometru /epektrometru/ rentgenowskisgo do sanalizy prébek wy-

topowych i atestowych stali o skladzie chemicznym w zakreeie:

Pierwisstek Zakres zaeawartoéci w %
Hingan 0,01 do 4,0
Krzem 0,01 do 5,0
Fosfor 0,005 do 0,5
Siarke 0,005 do 0,2
Chrom ' 0,04 do 3,0
Nikiel 0,00 do 1,0
Mied# ' 0,01 do 1,0
Molibden 0,01 do 0,5
wolfram 0,06 do 0,5
Wanad 0,01 do 0,5
Aluminium 0,005 do 0,3

) Tytan 0,01 do 0,5
Niob 0,005 do 0,5
Cyrkon 0,005 do 0,5
Arsen 0,005 do 0,1
Cyna 0,006 do 0,05
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1.3, Zasada oznaczania. Analize stali wykonuje sig na wielokanatowym prézniowym spektro-

metrze rentgenowskim, Fluoréscencyjne promieniowanie rentgenowskie oznaczanych skladnikéw
prébki stali wzbudza sie za pomocg promisniowania rentgenowskiego emitowanego przez lampe
rentgenowskg o odpowiedniej anodzie /np. Rh, Cr, W, Pt, Au/.
Elektroniczny ukiad pomiarowy integruje i mierzy natezenie wybranych linii analitycznych,
Zawartoéé procentowg oznaczanych pierwiastkéw odczytuje sie z wykreséw, tablic lub obli-

cza i réwnah regresji /komputer/.

2. APARATURA

2.1. Spektrometr, Analize wykonuje sig na wielokanalowym prézniowym spektrometrze rentge-

nowskim wyposazonym w monochromatory z krysztstsmi /tabl. Zi-1/ powodujgcymi dyfrekcje cha-
rakterystycznego promieniowania prébki. Generator wysokiego napig¢cia ommocy powyzej 2,0 kW

1 napigciu powyzej 50 kv, do zasilenia lampy rentgenowskiej, powinien mieé nyprdotowanq cﬂa-
rakterystyke napieciowg. Stosowaé stabilizatory napiqéia zasilania.

2.2, Elektroniczny ukiad kontrolno-pomiarowy, Do pomiaru natgzenia linii analitycznych
uzywa sig@ liczniki proporcjonalne oraz scyntylacyjne z uktadami do analizy wysokoéci impul-

séw. Stosuje sig dwa systemy pomiaru impuleéw elektrycznych powstaiych w ukiadzie licznikéw:
pomiar napiecia natadowanego kondensatora lub zliczanio impulséw.

Pierwszy eystem polega na tsdowaniu kondensatoréw /1ntogrnfory/ prgdem licznikdéw, a nastep-
nie pomiarze napigcia od chwili uzyskania zalozonego napiecia na kondensatorze wzorcsas zaingtrz-
nego. Pomiar napigcie nastqQpuje automatycznie na poozczogélnyéh kondensatorach przyporzgdko=
wanych poszczegdélnym pierwiestkom. Napigcia 83 niarq.intensywnoéci 1inii spektralnych,

Drugi system polega na zliczeniu impuleéw w wielodekadowych /zwykle 7/ przelicznikach w za-
danym czasie odmiarzenym przez “"zegsr kwarcowy" lub dle nastawionej liczby zliczed odmierza-
ny jest czas. W obydwéch systemach wyniki pomiaréw odczytywane sg kolejno dla poszczegbdlnych
pierwiastkéw, wyéwietlane i zapisywane automatycznie na drukarce.

Wartoéci pomiarows mV lub N liczby impulséw zostajq przekazane bezpodrednio /on=-line/ lub
na zlecenie operators /off-line/ do komputera, w celu przeliézania 1ch na zawartosé % poszcze-
gélnych pierwiastkéw, albo stuzg do obliczenis zawartodéci % poszczegélnych pierwisstkéw z wy-

kresu analitycznego.

3. MATERIALY I ODCZYNNIKI

€
3.1. Tarcze édcierns - z elektrokorundu dostosowane do przecinarki.

3.2. Kemienie écierne’’/ - szlifierskie donicowe lub segmentowe nr SKB 9418 z elektrokorundu

do wstepnego szlifowania przecigtych prébek.

3.3. Ptétno lub papier éciernyl/ - elektrokorundowy nr 46 lub 36 nadajgcy sig@ do pracy

szlifierskiej powyzej 1000 obr/min.

3.4. Rozpuszczalniki - benzyna, benzen, alkohol etylowy do oczyszczanii powierzchni prébek.

1/ Uwage: p. 3.2 1 3.4 nie stosowaCc w przypadku oznsczania Al.
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4. WZORCE SPEKTRALNE I SPEKTRALNE PROBKI KAL IBRACYJNE

4.1. Spektralne wzorce podstawowe - serie wzorcéw spektralnych o stopniowanym, atestowanym

sktadzie chemicznym, stuzgce do cechowania eparatury i ustalania przebiegu podetawcnych'wy-
kreséw analitycznych, Skladem chemicznym wzorce te powinny obejmowaé programowy zakres ana-
lizoﬁanaj etali. Do tego celu mozna stosowsé wzorce stali produkowsne przez Instytut Metalur-
gii Zelaza lub inne wytwarzane przez wyspecjalizowane firmy, np. BAS Anglia, NBS=USA,

4.2. Spektralne kalibracyijne prébki metalurgiczne -~ sluzg do przygotowania wykreséw anali-

tycznych uwzgledniajgcych charakterystykq prébek analizowanych w danym laboratorium, pod
wzgledem skiadu chemicznego oraz sposobu pobierania i przygotowania ich do analizy spektral=-
nej. Prébki te zaleca sig wybraé sposréd szczegdlnie dobrych prébek ruchowych, przy'czyn po-
winne je cechowaé dobra jednorodnodé, w przeciwnym razie wyniki analizy spektralnej obarczo-
ne bedg bledami. Jeden ze sposobéw okredlania jednorodnoéci podano w 4.3,.1.

Sktad chemiczny spektralnych kalibracyjnych prébek metalurgicznych nalezy okreélié w opar-
ciu o wielokrotna analizg¢ chemiczna.

4.3, Spektralne kontrolne prébki korekcyjne - /wini-haksi/ - 8g to prébki stali przygoto-

wane we wiasnym zakresie, lub pochodzgce z zakupu. Ich skitad chemiczny winien byé tak dobra-
ny. by reprezentowane byiy gérne i dolne granice zawartoéci oznaczanych piarwiaétkéw. Prébki
te sluza do kontroli i ewentualnej korekcji polozenia wykreséw analitycznych, w ukladzie
nspélrz@dnychz'iawartoéé pierwiastka - wielkoéé pomiarowa, ktdére w czasie wykonywania kolej-
nych analiz mogg ulec przesunigciu kgtowemu wzglgdnie liniowemu /albo jedno 1 drugie/. Préb=-
ki korekcyjne musze byé msksymalnie jednorodne zaréwno pod wzgledem chemicznym jek 1 struktu-
ralnym. Przeprowadzenie korskcji przy uzyciu prébek niejednorodnych prowadzi do biedéw syste-
matycznych, ktérych wielkodé zalezy od stopnia niejednorodnodci prébek korekcyjnych,

4.3.1. Sprawdzanie jednorodnoéci kontrolnych prébek korekcyinych, Ocena jednorodnodci pré-

bek polega na atniardzeniu./dla poazczeg&lnych pierwisstkéw/, czy wyniki analiz uzyskane
z dﬁdch przeciwleglych ptaszczyzn badanej prébki reprezentuja te samg zbiorowosdé.

W zwigzku z tym nale2y stwierdzié, czy: k

a/ prezycja oznaczania pierwiasstkéw na obu analizowanych powierzchniach badanej prébki jest
identyczna. Do tego ceiu stosuje 8ig test "F" Fiachora1/ réwnoéé wariancji dwéch zbiordw/.

b/ érednie z wynikéw uzyskanych dla poszczegélnych pierwiastkéw z obu przeciwlegtych piasz-
czyzn s@ zgodne. Do tego celu stosuje sig Jédng z postaci testu Studenta /test réznicy miedzy
dwiema érednimi/. Ponadto cobliczone dla poszczegélnych pierwiastkéw wariancje i odchylenia
atandard:;a nalezy ocenié poréwnujac je z wariancja otrzymang dla danego pierwiastka we wzor-
cach podstawowych lub z odpowiednimi wartoéciami dla chemicznych metod rozjemczych, Wszyst-
kie powy%sze obliczenia statystyczne nalezy prowadzié na poziomie istotnoéci p = 0,05,

4.3.2, Sposéb _przeprowadzenia obliczeh i ocena., Podlegajgce ocenie prébki kontrolne anali-

Zuje 8i@ na Spektrouetrze co najmniej pieciokrotnie na obu przeciwlegilych powierzchniech
odlegiych od siebie nie wigcej jak 50 mm. Po kazdej analizie powierzchnie nalety ponownie
przeszlifowad. '

1/ Test ten spotyka 8i@ czgsto w literaturze pod nazwg testu Snedecora
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a/ drednis arytmetyczna
n

i=1

X = =

gdzie: X, = wyniki pojedynczych oznaczan
n = ilos¢ oznaczanh

b/ odchylenie standardowe

n L
-2
Z /xi-x/
S iml
n -1
gdzie: n-1 = liczba stopni swobody /iloéé oznaczerh pomniejszona o Jeden/.'

X;=x = réznice miedzy wynikami pojedynczych oznaczah a ich wartoécig érednia

¢/ Test Fischera “F" /zgodno$¢ wariancii/

)

2
51
Foo —
S2
dzie: s2 1 s2 . wartancje wyliczone z wynikéw oznaczehd wykonanych na obu przeciw-
9 1 2 J

leglych powierzchniach prébki wzorcowej /kontrolnej/, przy obli-
czaniu testu mniejszy wartoéd iariancji podstawia sie do mianownika.

Po wyliczeniu wartodci F nalezy wyszukaé z tabl, Z 2-1 podenej w zalgczniku 2 odpowiednig

wartoéé krytyczng F 1. odpowiadejgce okredlonym stopniom swobody /dla 51 i Sgl. Jezeli za~-

tab
chodzy zaleznoéé Fobl Feabl.® t° 2 prawdopodobiefistwem réwnym 95 % mozna przyjgé, 2e nie
me réznic migdzy wariancjami,

Wzorzec wykazuje wigc identyczng jednorodnoéé ne obu mierzonych ptaszczyznach, Im bardziej
precyzyjna bedzie metods badawcza /wielkoéé odchylenia standardowego/ tym bardziej ostre bedg
kryteris oceny. -

Wekazenym jest poréwnanie wariancji wzorcéw podstawowych z wariancje SKPM, a w przypadku
znacznych odchylen ntandafdowych tekze z odpowiednimi odchyleniami standardowymi wyznaczo-

nymi dla chemicznych metod rozjemczych,

d/ Test Studenta "t" /zgodnoéé srednich arytmetycznych

‘- /%Xy = X/ ,]/,,

31 + 52

gdzie: §1 = érednia arytmetyczna wynikéw oznaczeh z jednej powierzchni

Eé « érednia srytmetyczna wynikéw oznaczan z drugiej powierzchni
Sg = wariancje z jednej powierzchni

52 = wariencja z drugiej powierzchni

n = -iloé¢ oznaczah wykonanych w serii dla jednej powierzchni

Wzér powyzezy stosuje sie w przypadku réwnej ilosci oznaczah na obu powierzchniach prébki.
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Wyliczong wartosc "t"obl. poréwnuje s8i@ z wartoscia “t"tabl. z tabl, Z2-2 podane] w za-

teczniku 2.
Jezeli zachodzi zaleznosc top1.< trabl.’ 'O Z prawdopodobieristwem réwnym 95 % mozna przy-

jaé, ze nie me istotnych réznic miedzy érednimi erytmetycznymi, a prébks na odcinku przeba-

danej diugosci jest jednorodna.

5, PRZYGOTOWANIE PROBEK

Prébke stali pobiera si@ za pomocg iyzki metalowej wg BN-77/0602-42 i wlewa do wlewniczki
miedzianej.

Zaleca si¢ nastgpujgcy ksztalt i wymiary prébki:

- érednica dolnej podstawy 30 ~ 35 mm '

‘= érednica gérnej podstawy 40 -~ 45 mm

- wysokoéd 50 =~ 70 mm

Prébke przesiang do laboratorium przecina sig@ na wysokosci 20-25 mm od stopy wlewka i dolng
czedé od strony przecigcia po ochiodzeniu szlifuje wstepnie na kamieniu éciernym, a nastgpnie
na plétnie dciernym lub kamieniu sciernym o odpowiednim sktadzie chemicznym, twardodci i ziar-
nistoéciA Powierzchnia analityczne prébki powinna byé réwnomiernie blyszczgca, a rysy powstas-
ie podczas szlifowania réwnolegie. Powierzchnis musi byé wolna-oﬁ peknigé, dziur, rzadzizn i
wtrgcet niemetalicznych. Szlifowane] powierzchni nie wolno dotykad pnlénmi 1 nie powinna sigq
ona stykaé¢ z innymi przedmiotami moggcymi j@ zabrudzié orez nale2y chronié jg przed zapyle-
niem. Prébkg powinno sig szlifowaé bezpodrednio przed snalizg. Powierzchnie prébek, wzorcéw

i prébek kontrolnych nalez2y przygotowaé zawsze w ten sam sposdéb.

6. WARUNKI ANALIZY

6.1. Charakterystyka wzbudzenia :

- 2rédio promieniowsnia - lampa rentgenowska o mocy 2 kW, anoda Rh, Cr, Pt, W, Au,
- uyaokio napigcie = 50-60 kV

- natg¢zenie prgdu anodowego - 30-50 mA

6.2. Rodzaj pomiaru: staly czas | : - 20-100 s /wyznaczany dodwiadczalnie/
etate liczbe 1uﬁu106w - 10‘ - 105 /czas zlxinny/

pomiar wzgledny /stosunkowy/ - etala liczba impuledw dla wzorce
odniesienia

8.3. Linie enalityczne: W tabl. 21 - 1 podenej w zatgczniku 1, podano linie analityczne
i zalecany rodzaj krysztelu do oznaczanis objetych normg piorniaoikéw w podanym zakresie
zewartodci,

6.4, Dobér warunkéw snelizy, Bardzo waznym jest optymalne nestawienie spektrometru wielo-
kanatowego, tj. takie, aby kazdy monochromator umozliwial poniuf zawartoéci pierwiastka w wy-
aagaqyﬁ zakresie z maksymalnie wmozliwg precyzjg w odpowiednim czasie. Jako optymalny mozna
uwazaé teki dobér warunkéw pomiaru, gdy analizowany pierwiasstek mozna oznaczaé dla zekresu
stozen 10'3 % w czasie krétszym niz 100 s, z precyzjg lepsze niz 5 % wzglednych, natomiast
przy zawartoéciach :> 10'1 % z precyzje <: 0.5 % wzglqdnych.'
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Przy duzych zawartosdciach niektérych pierwiestkéw oraz w przypadku techniki pomiaru impul=-
sbw licznika opartej na 'ladbwaniu kondensatoréw i pomiarze napigcia mV", najczeéciej sto-
suje si¢ odpowiedni dobér pojemnoséci kondensatoréw oraz ostabianie natg2enia promieniowania
/np. filtry, szczeliny itp./, gdy wymagana jest réwnoczesnie wysoka wykrywalnoéé innych pier-
wiastkéw o malych stezeniach. |

Technika pomiaru impulséw polegajaca na ich zliczaniu umozliwia dls tego samego ukiadu po-~
nisroﬁego rozezerzenie zakresu zawartosci niektérych pierwiastkéw prawie do pigeiu rzedéw
tj. od 0,001 % do 100 %. Ograniczeniem jest tu czas martwy licznika oraz stosowanie samo-
czynnych ukladéw do wprowadzania korekty lub uwzgledniania jej rachunkowo. Liczniki propor-
cjonalne orez scymtylacyjne umozliwiaja dodatkowg selekcje promieniowania pierwiastkéw tj.
rozréznianie energii fotonéw ich promieniowania charakterystycznego. Jest to szczegélnie waz-
ne przy nakladaniu sig linii wyzszych rzedéw cieiszych pierwiastkéw na linig analizowanego
pierwiastka np. CuK /4-go rzedu/ na lini¢ PK /1-go rzedu/ itp.

Dobér optymalnego czasu analizy zelezy od wydajnoéci /czuklodci/ tj. mV/1 %/s lub imp/1%/s,
uzyskiwanej dla monochromatoréw pierwiastkéw o niskich liczbach atomowych /Al, Si, P, S ;tp./.
dlatego przystepujgc do ustalanie warunkéw analizy nalezy najpierw okreélié granice wykrywal-
nodci tych pierwiastkéw i na tej podetawie ustalié czas analizy. . .

Granica wykrywalnoéci tj. minimalna zawartoéé % pierwiastka wykrywana w badanym materiale,

®

zZslezy od wydajnodci -~ m danego kanaiu oraz od poziomu tila:

min
I
3 t
G§1n " e '1:‘
gdzie: [ ] = liczba mV lub impulséw przypadajgca na 1 % pierwiastke i sekunde,
I, - intensywnoéé tle linii analizowanej,
T - czas pomiaru tia.

7. WYKONANIE WYKRESOW ANALITYCZNYCH

7.1. Podstawowy wykres analityczny. Ola wlaéciwego ustawienia aparatu nalezy przeanalizo=-
waé odpowiedni zestaw spektralnych wzorcéw analitycznych.

W tyn celu mierzy i@ co najmniej trzykrotnis wzorce podstawowe i sporzgdza wykres ana-
lityczny w ukiadzie wspéirzednych: |

procentowa zawartoéé picrninﬁtka

érednie wskazanis asparatu /mV/ lub liczba impulséw /N/

Wykres ten ntlozy wykonaé przy ustalonych parametrach, ktére nastgpnie bedg obowigzywaé
w anelizie ruchowej. Program aparstu naslezy tak uetalié, aby wskazenia dla maksymslnych za-
wartoéci pierwiastkédw odpowiadaly ok. 2/3 lub 4/5 wartoéci skali /nv/ wskazah przyrzqdu,

wyjetek stanowié¢ moge pierwiastki wystepujgce w bardzo maiych stezeniach /P, S i inne/.
7.2. Roboczy wykres anslityczny, Poniewaz struktury analizowanych prébek i wzorcéw podsta-

wowyéh moge byé rézne, jak réwniez ich skiad chemiczny nie zawsze jest podobny do skiadu che-
micznego analizowanych w ruchu gatunkéw stali, dlatego nalezy przygotowaé wykres analityczny

/roboczy/ z zestosowaniem spektralnych prébek metalurgicznych. W tyam celu mozna zeleznoéé
pomigdzy wynikami uzyskanymi na spektrometrze i metodami chemicznymi ujgé w liniowe réwnania
regresji:
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y = 8ax + b

w ktérym: y =~ zawartos¢ pierwiastka w procentach
a - wspbéiczynnik regresji ‘
b - warto$é okreélajaca przeciecie osi wspéirzednych y przez prostq réwnania
regresji ;
x = wskazania aparatury w mV lub impulsach /N/
W przypadku wykresdw analitycznych nie bedgcych prostymi, mozna przy odpowiednim keztaicie
krzywych podzielié je na odcinki dajgce sie sprowadzié do réwnania liniowego. Przy dostatecz-

nie duzej iloséci par wynikéw, wartosci wspéiczynnikéw "a” 1 "b" w wyzej] wymienionym réwnaniu

oblicza si@ nastgpujgco:

n n n
" Z XYy < Z"i Zyi
imi . iml i=1
a= =
2
2
" Z o Z"i
i=l i=]
n n
Tiy, - e3ox,
b = =1 A=l
n
gdzie: n = iloéé wykonanych oznaczan

Xy = wyniki odczytane z przyrzedu w mV lub impuleach /N/
Yy - wyniki oznaczen metodg chemiczng

7.3, Korekcja wykreséw analitycznych, W czasie pracy urzedzenia z réznych przyczyn wykresy

analityczne mogg ulec przesunigciu. Dlatego polozenie ich nelety okresowo sprawdzsé¢ i w razie
potrzeby przeprowadzaé korekcje, czyli sprowadzic je do pierwotnego poklozenia. Do tego celu
sluzg spektralne kontrolne prébki korskcyjne /pkt. 4.3/. Korekcje nalezy przeprowadzac:

a/ w czasie normalnej pracy spektrometru co okolo 8 godz,

b/ jezeli zachodzi podejrzenie, ze wykresy analityczne ulegly przesunieciu,

¢/ przy wymianie elementdéw aparatu /réwniez urzgdzen zaaadniczych/, |

Ogélne wskazéwki przeprowadzanis korekcji.

a/ analizowaé trzykrotnie prébke korekcyjng i obliczyé érednie wskazania spektrometru dlea
kezdego kanaiu na programie przeznaczonym do analizy stali,

b/ wybraé¢ kanal wymasgajgcy korekcji,

c/ potencjometrem czutoéci ustawié wartodé wskazan przyrzgdu na wartosci programowej stosu-
Jgc nastepujgce zesade:

- jezeli wartodé srednia /a/ réini sig od programowej o wi@cej niz dwa odchylenia standar-
dowe nalezy korygowaé o peing réznice, _

- Jezeli wartodc drednia /a/ rézni sig o jeden do dwéch odchylerr standardowych, nalezy kory-
gowaé o pét réznicy, '

-.Jozeli wartoéé¢ srednia /a/ rézni si¢ o mniej niz jedno odchylenie standardowe korekcji nie

trzeba wykonywaé.
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8. WYKONANIE ANALIZY

8,1. Wykonanie oznaczania, Przygotowan@ do analizy prébke stali nale2y umieécic w kasecie,
wprowadzié do spektrometru i wykonaé dwukrotng analize. W przypadku wystgpienlia réznic po-
miedzy wynikemi /mV/ lub /N/ wigkszych od 2 $/S - odchylenie standardowe/ nalezy pomiar po-
wtérzyé po ponownym przeszlifowaniu prébki., '

8.2. Obliczanie wynikdw, Obliczyé¢ érednig arytmetyczng wskazanh przyrzgdu dla poszczegédl-
nych pierwisstkéw, a nastepnie 2z wykroabh. z tablic lub réwnah rogresji'odczytaé wzglednie

obliczyé ich zawartoéci procentowe w prébkach.

8.3, Réznice migdzy wynikami kolejnych oznaczah nie powinny przekraczaé granic podanych

w obowigzujgcych normach PN dla snalizy chemicznej stali,

KONTIEC

zalgczniki 2

informacje dodatkowe



Zatgcznik 1 do BN-78/0602-45

Linie analityczne, optymnlne krysztaty i wartosci katéw 2@
oraz zakresy oznaczania pilerwiastkéw w stali

Tablica Z1-1

Pler=- | Linis Krysztal aigg:;ggasz- Kegt reflaksu Zskres
wiastek :g?kﬁral— /hkl/ CZYZNOWYy : %
. 2d R 2@ °
Mn Ke 2,103 |LiF /220/; /200/ 2,848 95,19/62,99 0,01 - 4,0
s Kt 7,126 |PE 7002/ } /SnSb/ 8,742 109,18 0,005 - 5,0
P |Ke©,155 |Ge /111/ 3 fPE/ | ©,5327 89,49 0,005 - 0,5
s Ko, 5,373 |NaCl/200/ ; /PE/Ge/|  5,6410 144,53 0,005 - 0,2
cr K 2,291 |LiF 7220/ § /200/ 2,848 107,11/69,37 0,00 - 3,0
N Kd, 1,659 |[LAF /200/ 4,0267 48,68 0,01 - 1,0
Cu Kg 1,542 [LAF 7200/ 4,0267 45,04 0,00 - 1,0
Mo Kg 0,710 |LiF /200/ 4,0267 20,34 0,005 - 0,5
w La 1,476 |LAF /200/ 4,0267 43,03 0,01 - 0,5
v K 2,505 |LAF /200/ : /220/ 4,0267 76,95/123,18/ 0,005 - 0,5
Al Ke 8,339 |PE 7002/ ; /EDDT/ 8,742  |145,06 0,005 - 0,3
T1 Kee 2,750 |LAF /200/ 4,0267 86,16 0,005 - 0,5
Nb K 0,748 LiF /200/° 4,0267 21,40 | 0,005 - 0,5
zr K5 0,788 |LiF /200/ 4,0267 22,56 0,005 - 0,5
. n/ _

As K@ 1,057 |LiF /200/ 4,0267 30,45 0,005 - 0,1
sn L.;,#.eoo LiF /200/ 4,0267 26,82 0,007 - 0,05

n/ Linia K P dla arsenu w obecnoéci olowiu




10 Zalgcznik 2 do BN-78/0602-45
Wartoéci granic odchylenia wielkoéci F Fischera w zaleznoéci od liczby
stopni swobody n, - 1 4 n, = 1 oraz poziomu istotnosci p = 0,05
Tablica Z2-1
oo n, - 1
2 3 4 5 6 7 8 9 10 |11 |12 | 14 16 20
3 9,28 |9,12 |9,01 8,94 s,es| 8,84| 8,81 |8,78 18,76 |8,74 8,71 | 8,69 8,66
4 6,59 [6,39 |6,26 6,16 6,09| 6,04/ 6,00 |5,96 |{5,93 {5,91 5,87 5,84 5,80
-] 5,41 |5,19 |5,05 | 4,95 | 4,88| 4,82| 4,78 (4,74 |4,70 4,68 4,64 | 4,60 4,56
6 4,76 |4,53 |4,39 4,28 4,21| 4,15| 4,10 |4,06 |4,03 [4,00 3.96 3,92 3,87
7 4,35 (4,12 |3,97 3,87 3,79 3,73| 3,68 |3,63 |3,60 |3,57 3,52 3,49 3,44
8 4,07 |3,84 |3,69 | 3,56 | 3,50| 3,44| 3,39 (3,35 3;31 3,28 3,23 | 3,20 | 3,15
9 3,86 |3,63 3}48 3,37 3,29| 3,23| 3,18 |3,14 |3,10 |3,07 3,02 | 2,98 | 2,93
10 3,71 |3,48 |3,33 3,22 3,14| 3,07| 3,02 |2,98 [2,94 [2,91 2,86 | 2,82 2,77
11 3,59 |3,36 |3,20 3,09 3.01 2,95| 2,90 |2,85 |2,82 |{2,79 | 2,74 2,70 | 2,65
12 3,49 |3,26 |3,11 | 3,00 | 2,91 2,85| 2,80 (2,75 2,72 12,69 .2.64 2,60 | 2,54
Wartoéci zmiennej losowej t Studenta w zaleznoéci od liczby etaﬁni swobody
2 /n=1/ i poziomu istotnoéci p=0,05
Tablica Z2-2
2 /n-1/ 8 9 10 11 12 13 14 15 16
t0.0S 2,306 2,262 2,228 2,201 2,179 2,160 2,145 2,131 2,120
2 /n-1/ 17 18 19 20 21 22 23 24 25
t9,05 2,110 | 2,101 | 2,093 | 2,086 | 2,080 | 2,074 | 2,069 | 2,064 | 2,060
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INFORMACJE DODATKOWE do BN-78/0602-45

1. Instytucje opracowujgcs normg - Instytut Metalurgii Zelaza, Gliwice, ul. K.Misrki 12/14

2. Normy zwigzane
PN~71/H-04004 Sprawdzanie skiadu chemicznego stali i staliwa. Pobieranie i przygoto-

wanie prébek do analizy wytopowej
BN-77/0602-42 Analize spoktrnlna stali. Pobieranie i przygotowanie prébek spektralnych
'BN-77/0602-01 Analiza spektralna suréwki stali i surowcéw hutniczych.
Prektyczne wskazéwki stosowania analizy rentgenofluorescencyjnej
BN~-77/0602-43 Analiza spektralna stali. RENTGENOSPEKTROMETRYCZNA METODA OZNACZANIA
 NIOBU W STALI NISKOSTOPOWEJ

3. Autorzy grojektu.nornx - Doc. dr Jerzy Jurczyk, doc., dr inz. Zbigniew Ziolowski,
mgr inz, Bolesiaw Dojka



