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Studiul comparativ privind analiza zgurilor pe probe presate ºi
topite, prin fluorescenþã de raze X

GHEORGHE VLAICU1,2*,  NICOLAE PAVEL1,  FLORIN PÎRªAN1, CLAUDIA STIHI2, GABRIEL DIMA2

1S.C. Mechel Târgoviºte S.A., Str. Gãeºti, Nr. 9-11, 130087, Târgoviºte, România
2Universitatea Valahia din Târgoviºte, Facultatea de ªtiinþe ºi Arte, B-dul Carol I, Nr. 2, 130024,  Târgoviºte, România

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 în timpul procesului de elaborare a
oþelurilor [1,2] este o cerinþã importantã pentru
menþinerea acestui proces în limitele de stabilitate
precizate de tehnologia de elaborare pentru fiecare marcã
de oþel.

Metoda de analizã utilizatã în aceastã situaþie trebuie
sã furnizeze o analizã rapidã, într-un timp cât se poate
de scurt ºi cu o precizie suficient de bunã, care sã asigure
controlul fluxului tehnologic [3].

Lucrarea prezintã douã metode de pregãtire a
probelor de zgurã, metode ce au  fost adaptate pentru
analiza prin fluorescenþã de raze X [4, 5]:

-metoda probelor presate
-metoda probelor topite.

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

Partea experimentalã
Metoda probelor presate

Este cunoscut faptul cã în cazul probelor presate
existã douã efecte care afecteazã negativ precizia analizei:

- efectul mãrimii particulei;
- efectul mineralogic.
În stabilirea reþetei de pregãtire s-a avut în vedere

minimalizarea acestor efecte, obþinerea unei pastile
rezistente ºi simplificarea procesului de pregãtire astfel
încât timpul afectat pregãtirii sã fie cât mai scurt.

 Procesul de pregãtire constã în douã etape:
a)  mãcinarea ºi sitarea probei pânã la granulaþie

finalã sub 100 µm;
b) realizarea pasti lei  presate prin mai multe

experimentãri ,  urmãrind optimizarea raportului
intensitãþilor de  fluorescenþã între elementul majoritar
ºi cel minoritar ºi realizarea unei pastile cât mai stabile.
Parametrii procesului de presare au fost stabiliþi în funcþie
de:

- tipul liantului ( s-au fãcut testãri cu borax, acid boric ºi
parafinã);

- timpul de omogenizare în mixer a amestecului
probã - liant;

- forþa la care trebuie realizatã presarea;
- timpul de menþinere sub presiune.
A rezultat urmãtoarea reþetã de pregãtire:

* email: vlaicu@valahia.ro

- 10 g de probã au fost amestecate cu 2 g de liant  ºi
omogenizate mecanic t imp de 2 min în mixer.
Amestecul realizat a fost presat utilizând  o presã de la-
borator la o forþã de  40 tf. Timpul de menþinere sub presiune
a fost stabilit la 40s. S-a obþinut astfel o pastilã cu diametrul
de 40 mm ºi grosimea de 5 mm având suprafeþele plane
ºi netede.

Analiza prin fluorescenþã  a zgurilor pe probe presate
S-a realizat un program analitic pentru determinarea

concentraþiilor prin fluorescenþã de raze X utilizând
spectrometrul Philips PW1606 la urmãtorii compuºi/
elemente chimice: P2O5, SiO2, Fe, A12O3, V2O5, TiO2, Cr2O3, CaO,
MgO, MnO.

Excitaþia tubului de raze X cu anod de rhodiu a fost
stabilitã la 45 kV ºi 55mA,  pentru un timp de mãsurã de
40s. Timpul total de analizã a probei cuprinzând atât
operaþiile de pregãtire cât ºi cele de mãsurare a fost de
aproximativ  20 min.

Metoda probelor topite
Proba de zgurã  a fost mojaratã la o granulaþie sub l00µm ºi

amestecatã cu o anumitã cantitate de agenþi oxidanþi ºi
aditivi. Amestecul s-a introdus într-un creuzet de platinã-
aur pe un strat de fondant, ca în figura l. Creuzetul a

Fig. 1. Poziþia componentelor reþetei de pregãtire în creuzetul de Pt-Au

fost încãlzit apoi într-un cuptor cu radiofrecvenþã.
Încãlzirea a avut loc în douã etape:
- în prima etapã creuzetul s-a încãlzit la o temperaturã

care a asigurat oxidarea eventualelor particule metalice
prezente în probã;

- în a doua etapã s-a menþinut temperatura de 1200°C
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astfel încât fondantul sã se topeascã, iar oxizii din probã
sã se dizolve în fondantul lichid.

Soluþia formatã a fost omogenizatã prin agitarea
mecanicã a creuzetului ºi apoi turnatã pe o suprafaþã
planã de platinã-aur, unde a avut loc procesul de
solidificare. S-a obþinut astfel proba de analizat sub forma
unei perle.

Cuptorul Philips PERL’X3  cu ajutorul cãruia s-a
realizat reþeta de pregãtire a probelor topite poate
programa ºi controla toþi parametrii implicaþi în procesul
de pregãtire a probei (temperaturi ºi timpi de încãlzire,
viteze ºi unghiuri de agitare etc.) pentru a asigura o mare
reproductibilitate a procesului.

Analiza prin fluorescenþã  a zgurilor pe probe topite
Ca ºi în cazul probelor presate, s-a utilizat programul

analitic pentru determinarea concentraþiilor prin
fluorescenþã de raze X utilizând spectrometrul Philips
PW1606 la urmãtorii compuºi/elemente chimice: P2O5, SiO2,
Fe, A12O3, V2O5, TiO2, Cr2O3, CaO, MgO, MnO.  S-a utilizat tubul
de raze X cu anod de rhodiu la excitaþia de 45 kV ºi
55mA, iar timpul de mãsurã a fost stabilit la 50 sec.

Timpul total de analizã a probei cuprinzând atât
operaþiile de pregãtire cât ºi cele de mãsurare a fost de
aproximativ  30 min.

Rezultate ºi discuþii
Curbele de calibrare utilizate  la analiza de fluores-

cenþã de raxe X pentru MgO ºi SiO2  pe probe presate ºi
probe topite  sunt prezentate în figura 2.

Pentru un numãr de 9 compuºi chimici (oxizi) ºi Fe
elementar, s-a realizat un studiu comparativ între
rezultatele analizei prin fluorescenþã de raze X în cazul
probelor presate ºi în cazul probelor topite. În tabelul 1
este prezentatã incertitudinea de mãsurã pentru fiecare
metodã de pregãtire a probelor.

Se observã cã în cazul probelor presate incertitudinea
de mãsurã este mai mare decât în cazul probelor topite,
cu excepþia analizelor pentru TiO2 ºi V2O5 unde
incertitudinile sunt egale. Acest lucru indicã faptul cã
efectele legate de mãrimea particulei ºi efectele
mineralogice în cazul probelor presate pot fi numai
diminuate ºi nu eliminate ca în cazul probelor topite.

Cu toate acestea, se constatã cã incertitudinea de
mãsurã pentru probele presate asigurã o analizã
suficient de precisã faþã de cerinþele prevãzute în
tehnologiile de elaborare.

Pe de altã parte, studiind timpii totali de analizã
observãm cã metoda probelor presate asigurã o vitezã
de analizã mai mare, adecvatã cerinþelor actuale de
control pe fluxul de elaborare. În plus, tehnica de

presare a probelor este o metodã de pregãtire relativ
simplã ºi mai puþin costisitoare decât alte metode de
pregãtire a probelor.

Metoda probelor topite, este o metodã foarte precisã,
sigurã, dar mai laborioasã, cu costuri mai mari ºi care
necesitã un timp de analizã mai lung.

Concluzii
Rezultatele experimentale obþinute au arãtat cã cele

douã metode de pregãtire a probelor de zgurã, prin
presare sau prin topire, se pot utiliza în funcþie de
cerinþele specifice. Atunci când existã fluxuri mari de
probe ce trebuie analizate în timpi relativi scurþi iar
probele provin din surse care au compoziþia mineralogicã
similarã, se recomandã utilizarea tehnicii de presare.
Dacã însã este necesarã efectuarea unor analize cu un
nivel ridicat de precizie, iar timpii ºi costurile de analizã
nu sunt parametrii critici, se recomandã folosirea probelor
topite.
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Tabelul 1
PREZENTAREA COMPARATIVÃ A

INCERTITUDINII DE MÃSURÃ LA ANALIZA
ZGURILOR PE PROBE PRESATE, RESPECTIV

TOPITE

Fig. 2. Curbele de calibrare pentru MgO ºi SiO2
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