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1. WSTEP
1. 1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest metoda
oznaczania zawartosci srodka poélizgowego w proszkach
metali,
1.2, Zakres stosowania nermy, Norme nalezy stosowad

do mieszanek prasowalniczych, sproszkowanych wyprasek i
innych uktaddw proszkowych zawierajacych érodek posliz-

QOWY,

2, METODA CZNACZANIA

2.1, Pobieranie prébek, Prdbke do badan nalety pobraé

wa PN-75/H-04936 w ilosci 40 g, Jekeli norma przedmio-
towa nie przewiduje inaczej, oznaczanie naley przepro-

wadzic na proszku w stanie dostarczonym,

2,2, Zasada oznaczania polega na ekstrakcji srodka po-

slizgowego odpowiednim ekstrahentem (rozpuszcza{nikiem )
przy uzyciu aparatu Soxhleta, Po ekstrakcji nafezy odpa-

rowad ckstrahent i oznaczyé mase pozostatosci,

2.3, Aparatura i materialy pomocnicze

a) Aparat Soxhelta, wedtug rysunku, skladajacy sie z
nastepujacych czesci:
~ chtoonicy kulkowej,

- ekstraktora Soxhleta o pojemnosci 75 < 100 cm3,

- gilzy ekstrakcyjnej {celulozowej),
- bibuty do saczenia,
~ waty bawetnianej,

L - 3 :
- kolby okragtodenne] pojemnosci 100 cm zawierajce]

kamyczki wrzenne 1),

1) Poniewa? w czasie ogrzewania v koibie cieczy powy-
Yej ich temperatur wrzenia moga nastgpic przegrzania po-
wodujace bardzo gwattowne prawie wybuchowe
nalety temu zapobiec dodajac do kolby mate niepolewane ka-
watki kaolinu, przed wlaniem ekstrahenta, Koalinu nigdy
nie nalety wrzucac do cicczy ogrzanej do temperatury
wrzenia. Ka2dego kawatka kaolinu moina udyé tylko raz,
qgdyZ podczas kaoiin
przestajo spetniac swoja role,

wrzenie,

ochtadzania otworki zapychaja sig i
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Rys. Aparat Soxhleta
I - chtodnica kulkowa, 2- syfon, 3 - gilza ekstrakcyjna,
4 - kolba okragtodenna, & - kamyczki wrzenne, 6 - grzy-

bek grzejny

Zgtoszana przez Instylut Metali Miezelaznych
Ustanowiona przez Generalnego Dyrekiora Zisdnocienia Gérmero-Hulniczego Metali Niezelaznych METALE
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Wysokoéé ailzy musi siegaé powyie| syfonu, Fabryczna
gilzg mo2na zastapié wykonanga z bibuty do sgczenia, Bibu-
te do sgczenia | wate w przypadku, gdy zawartosé érodka
posSiizgowego wynosi ponizej 0,5% nalezy wyekstrahowadé
rozpuszczalnikien., Stofkowych potaczeri aparatu Soxhie-
ta nie naley smarowaé, MoZna ponad szlifem natody¢ opas-
ke z suchej bibuty, 2eby ewentualna skroplona na zimnej
éciance chtednicy wilgoé, nie przedostata si¢ do kolby
przes kapilarne pory w szlifie,

b) Grzybek grzejny o wydajnoéci dostatecznej do  od-

parowywania ekstrahenta z szybkoscia nie mniejsza niz
25 cma/min, Zamiast grzybka grzejnego czyli tkaniny z
wmontowana spirala grzejna moina utyé promiennika pod-
czerwieni,

c) Parownica,

d) Rozpuszczalnik organiczny stutacy Jjako ekstrahent

dla danego drodka poslizgowego nn, czterochlorek wegla,
benzen, toluen, eter naftowy, octan etylu. Wymienione roz-
puszczalniki.zalicza sig do trucizn wzglednie zwigzkdéw

szkodliwych; nalely stosowadé je zgodnie z przepisami thp,

2.4, Wykonanie oznaczania, Odwaz2yé okoto 10 g prébki

lub okoto 5 g w przypadku, gdy przewidywana zawartosé
4rodka poslizgowego przewyisza 2%. Wazenie nalely prze-
prowadzié z doktadnoscia do v, 001 g, Odwazke wsypaé do
wysuszone] gilzy ekstrakcyjnej. Zatkac gilze tamponem =z
waty bawetnianej i umiedcié w ekstraktorze, Bardzo drob-
noziarnisty proszek nale2y przed umieszczeniem w gilzie
ekstrakcyjnej zawinaé w bibute do saczenia odpowiedniej
porowatosci., Zwaziyé kolbe razem z kamyczkami wrzenny-
mi, albo parownice z doktadnoécia do 0,001 g, Nalaé do
kolby okoto 75 c:rn3 ekstrahenta i potaczyé 2z ekstrahentem
Soxhleta jak na rysunku, Podgrzaé¢ ekstrahent do tempera-
tury wrzenia, Zaleca sie wykonanie préby dla danego typu
proszku zawierajacego znany srodek poslizgowy i dla wy-
znaczonego ekstrahenta, w celu okreslenia minimalnego
czasu potrzebnego do peine] ekstrakcji,

W zasadzie czas ten nie przekracza 2 h, Wyznaczony tak
czas ekstrakce]i nalezy stosowad przy wszystkich dalszych
oznaczaniach tej same} kombinacji proszku i ekstrahenta,
Natety uwazaé, aby doptyw wody do chtodnicy nie ulegt
przerwaniu, gdy? moZe to doprowadzié¢ do niebezpiecznych
potardw i wybuchdéw, Praca z ekstrahentami niskowrzacymi
i tatwopalnymi w przypadku pojedynczej ekstrakcji moZe byc¢
prowadzona pod zamknigtym wyciagiem, W przypadku se-

ryjnych préb na kilku lub kilkunastu aparatach pracujacych

réwnoczeénie nalety prowadzié ekstrakcje w specjalnym
pomieszczeniu zabezpieczonym przed wybuchem, W  po-
mieszczeniu tym nie powinny znajdowaé sig tadne odkryte
grzejniki, niezabezpieczona przed eksplozja instalacja e-

lektryczna, silniki elektryczne, ktére mogtyby spowodowaé

zapton itp,

Po zakohAczeniu ekstrakc]i odparowad ekstrahent pod-
grzewajac najpierw detikatnie kolbe na taZzni wodnej do
momentu gdy obecnosé ekstrahenta przestanie byé widocz~

na, a nastepnie w suszarce w temperaturze 10-:-200(2 powyiej
punktu wrzenia ekstrahenta przez 30 min. Moina takie prze-
nieéé ilosciowo roztwér z kolby do parownicy i przeprowa-
dzié te same czynno$ci,

Kolbg lub parownice zwa2yé po ostudzeniu z  doktadnoé-

cia do 0, 001 g,

2.5. Obliczanie wynikéw, Zawartosé Srodka poslizgowe-

go (X) obliczyé w procentach wedtug wzoru

w ktérym:
m, - masa kolby z kamyczkaini wrzennymi i pozostalos$-
cia po odparowaniu lub masa parownicy z pozosta-
toécia po odparowaniu, g,
m, -~ masa kolby z kamyczkami wrzennymi lub parowni-

cy, 9,

m - masa odwaiki proszku, g.

Réznica migdzy wynikami dwéch oznaczan nie powinna
srzekraczaé 0,1%.
2, 6. Wynik. Za wynik nalety przyjaé srednia arytme-—

tyczna dwédch oznaczah zaokraglona do 0,05%,

2, 7. Zalecana tresé protokotu oznaczania. Protokét o~

znaczania powinien zawierad:

a) nazwe i gatunek proszku,

b) numer partii,

c) warunki przygotowania prdbki,

d) nazwe i gatunek rozpuszczainika uiytego w charakte-
rze ekstrahenta,

e) czas trwania ekstrakcji,

f) wynik oznaczania,

g) date wykonania oznaczania,

h) szczegéty nie ujgte w normie, ktére mogtyby mieé

wptyw na wynik,

i) podpis osoby wykonujacej oznaczanie,
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme - Instytut Metali Nie-

2elaznych, Gliwice.

2. Normy zwiazane

PIN-75/H-04936 Metalurgia proszkéw, Wytyczne pobiera-

nia i przygotowania prdbek

3. Dokumenty miedzynarodowe | normy zagraniczne

ISO 4495 (1977} Lubricated metalilic powders - Detenrina-

tion of fubricant content - Soxhlet extraction method
Francja NF A 95.184 {1977) Métatlurgie des poudres,
Poudres metalliques lubrifiées, Determination de la te-

neur en lubrifiant par la méthode d’ extraction au Soxhlet

4, Autorzy projekiu normy - doc, dr inZz, Wactaw Ce-
gielski, mgr inZ, Maria Rainiewska - Instytut Metali Nie-

2elaznych, Gliwice,
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