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scurte comunicari

Studiul comparativ privind analiza zgurilor pe probe presate ©i
topite, prin fluorescenpa de raze X

GHEORGHE VLAICU2*, NICOLAE PAVEL!, FLORIN PIR2AN?, CLAUDIA STIHI2, GABRIEL DIMA?
1S.C. Mechel Targovi°te S.A., Str. Gae®ti, Nr. 9-11, 130087, Targovi®te, Romania
2Universitatea Valahia din Targovi°te, Facultatea de 2tiinpe °i Arte, B-dul Carol I, Nr. 2, 130024, Targovi®te, Romania

The paper presents two methods of slag sample preparation, adapted for X-ray fluorescence analysis: the

pressed samples method and molten samples method.

A comparative study of measurement incertitude in slag on pressed sample and molten sample analysis

was carried out.
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Analiza zgurilor in timpul procesului de elaborare a
opelurilor [1,2] este o cerinpd importantd pentru
menpinerea acestui proces in limitele de stabilitate
precizate de tehnologia de elaborare pentru fiecare marca
de opel.

Metoda de analiza utilizata Tn aceasta situapie trebuie
sa furnizeze o analiza rapidd, intr-un timp cét se poate
de scurt ©i cu o precizie suficient de bund, care sé asigure
controlul fluxului tehnologic [3].

Lucrarea prezintd doud metode de pregétire a
probelor de zgurd, metode ce au fost adaptate pentru
analiza prin fluorescenpé de raze X [4, 5]:

-metoda probelor presate

-metoda probelor topite.

De asemenea, s-a realizat un studiu comparativ al
incertitudinii de masura la analiza zgurilor pe probe presate,
respectiv topite.

Partea experimentald
Metoda probelor presate

Este cunoscut faptul ca in cazul probelor presate
existd doud efecte care afecteaza negativ precizia analizei:

- efectul marimii particulei;

- efectul mineralogic.

In stabilirea repetei de pregatire s-a avut in vedere
minimalizarea acestor efecte, obpinerea unei pastile
rezistente °i simplificarea procesului de pregatire astfel
Tncat timpul afectat pregatirii sa fie cat mai scurt.

Procesul de pregadtire consta in doud etape:

a) macinarea °i sitarea probei pana la granulapie
finald sub 100 pm;

b) realizarea pastilei presate prin mai multe
experimentari, urmérind optimizarea raportului
intensitapilor de fluorescenpa intre elementul majoritar
°j cel minoritar °i realizarea unei pastile cat mai stabile.
Parametrii procesului de presare au fost stabilipi in funcpie
de:

- tipul liantului ( s-au facut testari cu borax, acid boric °i
parafind);

- timpul de omogenizare Tn mixer a amestecului
proba - liant;

- forpa la care trebuie realizatd presarea;

- timpul de menpinere sub presiune.

A rezultat urmétoarea repeta de pregatire:
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- 10 g de probd au fost amestecate cu 2 g de liant ©i
omogenizate mecanic timp de 2 min in mixer.
Amestecul realizat a fost presat utilizdnd o presa de la-
borator la oforpd de 40 tf. Timpul de menfinere sub presiune
a fost stabilit la 40s. S-a obpinut astfel o pastild cu diametrul
de 40 mm ©i grosimea de 5 mm avand suprafepele plane
% netede.

Analiza prin fluorescenpa a zgurilor pe probe presate

S-arealizat un program analitic pentru determinarea
concentrapiilor prin fluorescenpd de raze X utilizand
spectrometrul Philips PW1606 la urmatorii compu®i/
elemente chimice: P,0,, SiO,, Fe,A1,0,,V,0,, TiO,, Cr,0,, Ca0,
MgO, MnO.

Excitapia tubului de raze X cu anod de rhodiu a fost
stabilitd la 45 kV °i 55mA, pentru un timp de mésura de
40s. Timpul total de analizd a probei cuprinzand atéat
operatiile de pregatire cat °i cele de méasurare a fost de
aproximativ 20 min.

Metoda probelor topite

Proba de zgurd a fost mojaraté la o granulapie sub 100pum ©i
amestecatd cu 0 anumité cantitate de agenpi oxidanpi °i
aditivi. Amestecul s-a introdus intr-un creuzet de platina-
aur pe un strat de fondant, ca in figura |. Creuzetul a

Crewzet Pt-Au
T N—

Amestec de zgurd g aditivi
«____l Fondant |

Fig. 1. Pozipia componentelor repetei de pregétire in creuzetul de Pt-Au

fost incalzit apoi intr-un cuptor cu radiofrecvenpa.

Incélzirea a avut loc in doua etape:

- in prima etapé creuzetul s-a incdlzit la o temperaturd
care a asigurat oxidarea eventualelor particule metalice
prezente in proba;

-1n a doua etapa s-a menpinut temperatura de 1200°C
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Nr. |Elementul/ Incertitudinea de misurd ( % ) |Domeniul de
Crt (Compusul concentratie ( % )
chimic
Probe presate Probe topite

1. Ca0 0,63 0,35 33-71

= SI0, 0.6 0.40 9-20 PREZENTARTE:eclglMlPARATlvA A

431 &1;%3 &;g gﬁ‘l‘ ;5152 0 INCERTITUDINII DE MASURA LA ANALIZA

3 o 037 030 030-3 ZGURILOR PE PROBE PRESATE, RESPECTIV
TOPITE

. P,0s 0,02 0,01 0,01-0,77

7. Cr0s 0,08 0,03 0,03 -6

8. MnO 0,06 0,04 0,05-8

0. TiO, 0,01 0,01 0,05 -1

10. V05 0,01 0,01 0,01-0,3

astfel incat fondantul s& se topeasca, iar oxizii din proba Intensitate (Keps)

sa se dizolve in fondantul lichid. .

Solupia formatd a fost omogenizaté prin agitarea ~ "°°%° N 1obe precate MgO
mecanicé a creuzetului °i apoi turnatd pe o suprafald  goo00 L 3
pland de platind-aur, unde a avut loc procesul de X Sio,
solidificare. S-a obpinut astfel proba de analizat sub forma  2se00
unei perle. :

Cuptorul Philips PERL'X3 cu ajutorul caruia s-a 0 et . + L . i . 4
realizat repeta de pregatire a probelor topite poate - 5 10 5
programa °i controla topi parametrii implicapi in procesul 30000 |- MgO ‘
de pregatire a probei (temperaturi ©i timpi de incélzire, : S0,
viteze °i unghiuri de agitare etc.) pentru a asigura o mare 15000 |-
reproductibilitate a procesului. i probe topite

2 1 A ] "
Analiza prin fluorescenpd a zgurilor pe probe topite 9 5 10 15

Ca®iin cazul probelor presate, s-a utilizat programul
analitic pentru determinarea concentrapiilor prin
fluorescenpa de raze X utilizadnd spectrometrul Philips
PW1606 la urmatorii compu®i/elemente chimice: P,Q,, SiO,,
Fe,AL0,,V,0,, TiO,,Cr,0,, Ca0, MgO, MnO. §- a utilizat tubyl
de raze X'c anod de rhodiu la excitapia de 45 kV ©i
55mA, iar timpul de masura a fost stabilit la 50 sec.

Timpul total de analizd a probei cuprinzand atat
operabiile de pregatire cat °i cele de méasurare a fost de
aproximativ 30 min.

Rezultate °i discupii

Curbele de calibrare utilizate la analiza de fluores-
cenpa de raxe X pentru MgO ©i SiO, pe probe presate °i
probe topite sunt prezentate fn flguraz

Pentru un numar de 9 compu®i chimici (oxizi) °i Fe
elementar, s-a realizat un studiu comparativ intre
rezultatele analizei prin fluorescenpa de raze X'in cazul
probelor presate i in cazul probelor topite. Tn tabelul 1
este prezentatd incertitudinea de méasurd pentru fiecare
metoda de pregatire a probelor.

Se observa céin cazul probelor presate incertitudinea
de méasurd este mai mare decét in cazul probelor topite,
cu exceppia analizelor pentru TiO, °i V,0, unde
incertitudinile sunt egale. Acest lucru indica faptul ca
efectele legate de marimea particulei °i efectele
mineralogice in cazul probelor presate pot fi numai
diminuate °i nu eliminate ca in cazul probelor topite.

Cu toate acestea, se constatd ca incertitudinea de
masurd pentru probele presate asigurd o analiza
suficient de precisa fapd de cerinpele prevazute in
tehnologiile de elaborare.

Pe de altd parte, studiind timpii totali de analiza
observdm ca metoda probelor presate asigurd o viteza
de analizd mai mare, adecvata cerinpelor actuale de
control pe fluxul de elaborare. In plus, tehnica de
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concentratie (%)
Fig. 2. Curbele de calibrare pentru MgO ©i SiO,

presare a probelor este 0 metodd de pregdtire relativ
simpl& °i mai pupin costisitoare decat alte metode de
pregdtire a probelor.

Metoda probelor topite, este 0 metodé foarte precisa,
sigurd, dar mai laborioasa, cu costuri mai mari °i care
necesitd un timp de analiza mai lung.

Concluzii

Rezultatele experimentale obpinute au arétat cé cele
doud metode de pregétire a probelor de zgurd, prin
presare sau prin topire, se pot utiliza in funcpie de
cerinpele specifice. Atunci cand exista fluxuri mari de
probe ce trebuie analizate in timpi relativi scurpi iar
probele provin din surse care au compozipia mineralogica
similard, se recomandd utilizarea tehnicii de presare.
Dacd insd este necesard efectuarea unor analize cu un
nivel ridicat de precizie, iar timpii ©i costurile de analiza
nu sunt parametrii critici, se recomanda folosirea probelor
topite.
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