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Spektrograficzne oznaczanie 0828-03

zanieczyszczen w mosigdzach

plastycznych M60 i M63

Grupa katalogowa Il 59
1. Przeduiot normy. Przedmiotem normy jest spek- 5. Aparatura i urzgdzenia wg tabl. 2.
trograficzna metoda oznaczanis: zelaza, olowiu,
) ] Tablica 2
antymonu, bizmutu, fcsforu, niklu, cyny, krzemu,

glinu oraz arsenu w mosigdzach
tunku M60 i M63 wg PN-67/H-87025,

2. Zakres stogowania pormy podanc w tabl. 1.

plastycznych ga-

Nazwa

Opis

Urzadzenie do

- cienkoscienna wlewnica Zaeliwna umozli=-

wiajaca uzyskanie prdobki w postaci pre-

pobierania ta o $rednicy 6 mmj; temperatura wlewni=
prébek cy podczso odlegania prébek powinna wy-
nosié 130 + 150°C
Tabllca 1
Urzgdzenie
do przygoto- tokarka
wania prébek
sznagz?ny Zakres analityczny, % :
pierwiastek P
Bel i 0.1 - 0.30 w;§i§:enia generator luku prgdu stalego
= ’ T Y
016¥ 0,003 = 0,30 spektrograf kwarcowy Sredniej dyspersji
Antymon 0,0006 + 0,020 np. Q-24 firmy Zeissa;
Bj t 0.000% £ 0.020 Aparatura analityczny zakres widma 200 + 300 nm;
B y T svektral i vytgcznik czasowy do automatycznej re-
Fosfor 0,002 <+ 0,040 P gulacji czasu przedpalenia i ekspozy-
’ cjiy
Nikiel 0,003 <+ 0,080 wylacznik wlgczajacy iskre zapalajgcsg
Cyna 0,003 <+ 0,30 luk pradu staltego
Krzem 0,005 £ 0,40 P spektroprojektor dovolnego typu
Aluminium 0,002 < 0,030 projekcyjny mikrofotometr nierejestrujigcy np. firmy
Zaissa
Arsen 0,0004 = 0,0090

J. Normy 2zwigzane

PN-67/H-87025 Mosigdz do przerdbki

Gatunki

4. Zasada oznaczania. Wzbudzenie widm wzorcdw i Piyty foto=-

prébek w Xuku pradu statego oraz

piycie fotograficznej. Wykreslenie krzywych ana-
litycznych w oparciu o pomiary fotometryczne za-
czernienn par linii analitycznych prébek wzorcowych.

Odczytanie z krzywych

analitycznych

rejestracja

procentowych oznaczanych pierwiastkéw w

prébkach na podstawie pomiardéw

uzyskanych w warunkach analogicznych

wzorcowych.

zaczernien linii
do

zawartosci
badanych

6. Materiaky pomocnicze i odczynniki wg tabl.3.

plastycznej.

Tablica 3

Nazwa

Opis

na graficzne

Hywolywacy

dbek
preRe Utrvalacz

bardzo twarde np, Spektral Platten
WU3-Blau Ekstra Hart firmy ORWO o wy-
miarach 6X 24 cm lub 9X 24 cm

roztwér I: 40 g hydrochinonu, 40 g pi-
rosiarczynu potasowego, 8 g bromku po-
tasowego rozpuscié w wodzie destylowa-
nej i dopetnié_.wodg destylowang do

objeteseci 1 dm3

roztwér II: 100 g wodorotlenku potaso~-
vego rozpuscié w wodzie destylowanej i
dopelnié do objetosci 1 dm

uniwversalny, kwasny

N

Zgtoszona przez Instytut Metali Ni
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia Gérniczo-Hutniczego Metali Niezelaznych METALE dnic 9 maja 1973 r.
jako norma obowiqzujgca w zakresie czynnosci okreslonych normg od dnia 1 stycznia 1974 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 31/1973 poz. 98)

ezelaznych

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1973

Whalyw do WN 10.7.73. Oddano do skladu 8. 9.73. Druk vkonczono w listopadzie 73. Ceno 2z} 2,40
Obj.0,50a. w. Naklad 4500 +60 agz Zam. 3356/73
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7. Wzorce metaliczne w postaci pretdw o sSredni-

¢y 6 mm i diugosSci okoto 100 mm zatoczone na sto-
zek o kgcie wierzchotkowym 120°. Seria powinna za-
wierad¢ wzorce o zrdinicowanych zawartosciach ozna-
czanych pierwiastkdéw w zakresach przedstawionych
w tabl. 1.

8. Przygotowanie prdébek. Powierzchnie wzorcdw i

prébek przeznaczonych do analizy zatoczyé na to-
karce w stozek o kgcie wierzchozkowym réwnym?ZOO.
Czynnosc t¢ powtarzal przed kazdorazowym wzbudze-
niem.

9, Przygzotowanie aparatury. Aparature do ozna-
Sb, Bi, F, Ni, 3n, Si, Al oraz As

przygotowac wg danych umieszczonych w tabl. 4.

czania Fe, Pb,

Tablica &

Warunki analityczne dla spektrografu Q-24

Aparatura i czynnoéci Okreslenie warunkéw

Zakres widma - jak w tabl, 2

Oswietlenie szczeliny |- trdjsoczewkowe

Szerokos¢ szczeliny |- 0,015 mm

Wyscokosé szczeliny -~ 1,0 mnm

Piyta fotograficzna |~ WU-3 firmy ORWO

Elektrody - wzorzec lub prdobka w postaci

pretéw o Srednicy 6 mm o po-
wierzchniach czynnych przygo-
towanych jak w p. 8; elektroda
dolna spolaryzowana dodatnie

Migdzyelekirodowa
przerwa analityczna |- 2,0 mm

Wzbudzenie widnm - tuk prgdu stalego o natezeniu
8 A1 napigciu 200 V zapalany
iskrg sterowang o nastgpujg~
cych parametrach: 39000 V,
1500 pF, 0,012 mH

Ekspozycja - 30 o

Proces fotograficzny |- roztwory I i II wywolywacza
przygotowane wg tabl., 3 zmie=—
szaé z wodg destylowang w sio-
sunku 4:1:4, czas wywolywania
powinien wynosié¢ 75 s, a tem=—
peratura wywolywacza 19 iO,SOC;
po przemyciu wodg destylowang
plyte utrwalié, nastepnie plu-
kaé w biezgce] wodzie w ciggu
30 min i wysuszyé

Mikrofotometr:
powiekszenie obrazul= 20X
szerokosé szczeliny|- 0,30 mm
wysokoséé szczeliny {- 15 mm

skala odczytéw wy= |- logaryimiczna z uwzglgdnieniem
chylef funkcji Seidla

10. Wykonanie oznaczania. Po przygotowaniu apa-
oraz

ratury wg danych przedstawionych w tabl. 4
przygotowaniu prébek i wzorcéw jak w p. 8 umies-
cié w kasecie odpowlednig klisze fotograficzng.
Wigczy¢ w obwdéd spektrografu generator iskry za-

palajacej oraz Zuku prgdu staXego. Na piycie re-

Jestrowaé w identycznych warunkach po dwa widma

wzorcéw i 3 widma prdbek. Wskazane jest wzbudze-
nie prébek i wzorcéw na przemian w celu uniknie-
cia wpiywu ewentualnej niejednorodnosSci emulsji

fotograficznej w obrebie kliszy. Przed kazdorazo-
wym wrbudzeniem powilerzchni¢ czynng prdbek i wzor-
cdw przygotowad w sposdéb podany w p. 8. Po wyko-
naniu spektrograméw klisz¢ nalezy poddad proceso-
wi obrdbki fotograficznej.

Roztwory I 1 II
destylowang w stosunku 1:1:4.

wywotywacza zmieszalC z wodg
Czas wyworywania po-
winien wynosié 75 s, a temperatura wywolywacza 19
+0,5°C. Po przemyciu wodaq destylowanag piyte na-
lezy utrwalidé, a nastepnie prukad w biezgce]

dzie w ciggu 30 min i wysuszydé.

wo -

Przed przystgpieniem do fotometrowania
szerokosé i

ustawic

wysokosd szeczeliny mikrofotometru

zgodnie z danymi przedstawionymi w tabl. 4.

Fotometrowad¢ nalezy pary 1inii analitycznych

podane w tabl. 5.

Tablica 5
. . tugoséé linii pier- &l 14
g;i;:;iz;ek 3ia§tka :;naczinego, Dii;g:;'lizli
Fe 295,74 285,82
Pb 266,32 263,00
Sb 321,15 231,96
Bi 306,77 308,81
289,79 285,82
P 255,33 tto w odleglosci
0,1 mm od linii P
Sn 266,13 263,00
Ni 305,08 308,81
si 250,69 240,01
Al 308,22 308,81
As 234,98 tlo v odleglosci
0,1 mm od linii As

11. Obliczanie wynikéw. W przypadku kezdego wid-

me nalezy obliczy¢ réznice zaczernien pary linii
anelitycznych wg wzoru
AS=S,-S,
w ktérym:
AS - rdznica zaczernien linii oznaczanego piler-

wiastka 1 linii miedzi jako wzorca wewneg-
trznego,

S, - zaczernienie linii analitycznej oznaczane-
go plerwiastka,

S, - zaczernienie linii analityczne] wzorca we-

wnetrznego.

Biorac za podstawe sktad chemiczny wzorcéw dla
kazdego pierwlastka sporzgdzic¢ wykres analitycz-
ny. Na osi rzednych odiozyc logarytmy zawartosci

procentowych danego skladnika wzorcowego, na osi
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odcietych odpowiadajace im AS. Z otrzymanych wy-
kreséw odczytac logarytmy zawartosci procentowych

oznaczanych pierwiastkéw i obliczy¢  odpowiednie
zawartoéci procentowe. Przy zastosowaniu siatek
jednostronnie logarytmicznych na oai centymetro-

wej odxozy¢ wartosé AS, natomiamst na osi logary-
pierwiastkdw we

wyni-

tmiczne) zawartosci procentowe
wzorcach. Odczytana wartosé z wykresu jest
kiem analizy wyrazonym w procentach.

Za wyniki przyjg¢ srednig arytmetyczng trzech

pojedynczych oznaczain.

12. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwno-

leg¥ych oznaczah nie powinny przekraczal:

przy zawartosci Fe
od 0,01 do 0,1% - 0,004%;
powyzej 0,1 do 0,3% - 0,01%;
przy zawartos$ci Pb
od 0,002 do
powyZej C,01 do

0,01% -~
0,03% -~

0,00025;

0,007%;

zawartosci Sb
od  0,0005 do

pray
0,001% — 0,003

powyzej 0,001 do QU020 - O,0002%;
przy zawartosci Bi
od 0,0004 do 0,001% - 0,00008%,
powyzej 0,001 do 0,2% - 0,0004%;

przy zawartosci P

od 0,.i1 do 0,01% - 0,0002%,

powyzej 0,01 do 0,04% ~ 0,002%;
przy zawasrtosci 3n
od 0,003 do 0,01% - 0,0006%,
powyzel 0,01 do 0,1% - 0,0024%,
powyzej Q,1 do 0,3% - 0,01%;
przy zawartosci Bi
od 0,003 do 0,01% - 0,0004%,
powyzej 0,01 - do 0,35 - 0,004%;

przy zawartosci S5i

od 0,005 do 0,014 -~ 0,0006%,

powyzej 0,07 do 0,4% - 0,006%;
przy zawartosci Al
od 0,001 do ¢,01% -~ 0,00055%,
powyzej 0,0 do 0,1% - 0,004%;
przy zawartodci As
od 00,0004 do 0,001% - 0,0001%,
powyzej 0,001 do 0,015 -~ 0,000%%.

13. Precyzja metody -~ wg tabl. 6.

Tablica 6
Zawartosé | Odchylenie |Wspdlczyn— Liczb
Pierwla-| érednia ¥ | standardowe [nik warian- | 02°%
stek +s cji +v gﬁaﬁ
% %
0,009 0,00027 2,82
Fe 0,051 0,003% 7,71 15
0,30 0,011 3,63
0,0030 0,00021 7,0
Pb 0,018 0,0018 10,22 15
0,27 0,011 4,22
Sh 0,0029 0,00016 5495 15
0,020 0,0011 5,70
0,00065 0,000020 3,03
Bi 0,0025 0,00009%4 3,76 15
0,017 0,0014 8,05
B 0,039 0,0026 6,61 a5
0,0018 0,00016 9,11
0,0032 0,0006 7,21
Sn 0,05% 0,0034 6,27 15
0,31 0,018 5474
0,0032 0,00013 3495
Ni 0,027 09,0011 3,88 15
0,28 0,017 5,96
0,0055 0,00049 8,91
Si 0,079 0,0028 3,51 15
0,36 0,023 6,38
i 0,0019 0,00007 3,47 15
0,051 0,0021 4,05
- 0,00052 0,000049 9,42 15
0, 0089 0,00045 5,03
n
N X
Zawartosé &rednia _ o S
X e =
S
2 2
. / 3,(5 - mﬂ)
Odchylenie standardowve o o e B L
——
P ; . S .
Wspélczynnik wariancji v - 100
x, - wynik potrdjnego pomiaru,
n - liczba potréjnych pomiardw,
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