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i, WSTERP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda sprawdzania obecnosci skladnikdw lotnych w
metalach stosowanych do wyrobu czedei do przyrzag-
aéw elektroprézniowych, gtdéwnie do lamp elektro-
nowych., ‘

1,2, Zastosowanie normy, Norm¢ naleiy stosowaé

w celu stwierdzenia w materialach przeznaczonych
do wyrobu przyrzadéw elektroprézniowych obecnosci
skiadnikéw lotnych i ewentualnego okreélania ich
sktradu jako$cliowego za pomocq analizy spektralnej,

1,3, Okreslenia. Skadniki lotne sg to wszystkie
pierwiastki, ktérych preznosé par jest wigksza od
preznosei par miedzi,

2, METODA SPRAWDZANIA

2,1, Zasada sprawdzania. Badany material umies«
c¢ié w rurze kwarcowej w prézni i podgrzewaé do o-
kreslonej temperatury,wigkszej od temperatury pra-
cy danego materiaiu w gotowyn wyrobie, np. w lam-
ple elektronowej. Skladniki lotne znajdujgace sig
w‘materiale wydzielaja sie z niego i osadzajg na
powierzchni czotowej chlodzonej elektrody speki-
ralnej, w miejscu X-X zaznaczonym na rys. 1,
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Rys. 1. Rozmieszczenie prébki elektrody spektralnej
i preta chlodzgcego W piecu

-

Wystapienie latwo dostrzegainego osadu na po-
wierzchni elektrody wskazuje na 2zanieczyszczenie
materiatu skladnikami lotnymi, Jakosgciewy skiad
osadu mozna okreélié przez dokonanieanalizy spek-

tralnej elektrody.
2,2, Urzadzenie do sprawdzania obecnosci skiad-

nikéw lotnych
2,2,1,

skzaaa S1¢ z poziomo ustawionego elektrycznego
pieca rurowego PSR-0, ktéry moze byé przesuwany po-
ziomo, Piec ma szafe sterowniczg z zasilaczem 1 z
regulatorem temperatury z doktadnoécia do 1,5%.
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Opis wurzadzenia (rys, 2), Urzadzenie

Rys. 24 Schemat urzgdzenia

Wewngtrz pieca jest umieszczona przezroczysta
rura kwarcowa, zakonczona szlifem S,.Druga czgsé
gzlifu jest wykonana ze szkla twardego 1 polaczo-
na elastycznym przegubem metalowym z wymrazarks na
ciekty azotﬁv. Przegub elastyczny zabezpiecza ru~
re kwarcowg przed uszkodzeniem podczas obstugi

stanowiska, a Szczegélnie podczas przesuwania
pieca.

Krany Ké i Kﬁ unozliwiajg wstepne
urzgdzenia pompg rotacyjng, a nastepnie pompowa-
nie pompsg dyfuzyjna. Sonda SJ, polgczona z Kkana-
tem prézniowym, pozwala na pomiar cisnienia w
urzadzeniu za pomocag prézniomierza jonizacyjnego,
Kran K& stuzy do zapowietrzania rury kwar cowej bez

‘koniecznosecil wyltaczenia pompy dyfuzyjnej ,Wewnalrz

odpompowanie

Przemystowy Instytut Elektroniki
Ustanowiono przez Zjednoczenie Przemystu Elektronicznego i Teletechnicznego ,Unitra”
dnia 29 kwietnia 1967 r. jako norma obowigzuigea w zokresie metod badar od dnia 1 lipca 1968 r.
(Mon. Pol. nr 49/1967, poz. 247)
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rury kwarcowej znajduje sie trddka do umieszczania
" prébki, wykonana réwniez z kwarcu, oraz pret chio-
dzdcy 2z miedzi prézniowej, Sposéb polgczenia elek-
trody z pre¢tem chtodzacym pokazano na rys, 3, Wy-
stajacy 2z pieca koniec Tury kwarcowej wraz z umie-
szczonym wewngtrz niej pretem chiodzony jest stru-
mieniem zimnego powietrza,
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Rys. 3. Polgczenie elektrody spekiralnej E_
Zz pretem chiodzonym P . (lekko wciskane)

2,2,2, Wyposazenie

al Piec sylitowy rurowy PSR-0 o s$rednicy otworu
25 mm z szafg sterownicza umozliwiajaca zasilante
pieca oraz regulacje temperatury =z doktadndécig
do 1,5%.
- bJ Rura kwarcowa przezroczysta R, o drednicy
Zewngtrznej 20 +~ 22 mm, zakonczona szlifemj;dtugosé
rury wraz ze szlifem 1000 mm,

¢) Szlif szklany Sy
~ d) Przegub elastyczny PE z tombaku oraz z dwéch
rurek kowarowych,

e) Kran do zapowietrzania rury kwarcowej.Kl.

£) Sonda jonizacyjna SJ.

g) Wymrazarka na ciekly azot W,

h) Krany prézniowe szklane K, 1 K,.

1) Zbiornik prézni wstepnej Zbpy.

j) Szlif na flanszg¢ pompy dyfuzyjnej 8y «

k) Pompa rotacyjna dwustopniowa PR-II-6 o0 wy-
dajnodei 6 mS/gOGZ.

1) Pompa dyfuzyjna olejowa PD0O-120 o wydajnodei
120 1/s.

¥) Pret chiodzacy PCu z miedzi prézniowej.

m) Elektroda spektralna E, z miedzi spektralnie
czystej,

n) Teimometr termoelektryczny T,

2,3, Pobieranie i przygotowanie prébek

2.3.1, Pobieranie prébek, Po sprawdzeniu w ma-
teriatach obecnosci sktadnikéw lotnych pobiera sie
prébki w ilodel okoto 5 g 2z kazdego wytopu. Prébki
w tasmach powinny mieé ksztatt waskich pitytek, o
wymiarach 2x60 mm i grubosgci odpowiadajacej gru-
bosci tasmy, Prébki drutu otrzymuje sig¢ przez po-
cigcle go na odeinki dtugofci 60 mm.

2,3.2, Przygotowanie prébek, Badang prébke na-
lezy doktadnie oczyécié przez mycie w tréjchloro-
etylenie, alkoholu i wodzie destylowanej, Po umy-
ciu prébke wysuszyé,

2.4, Wykonanie sprawdzenia

2,4,1, Postepowanie przy sprawdzaniu zawartodci
sktadnikdéw lotnych. Przed przystgpieniem do po=-
miaru ¥(6dke kwarcowg oraz rurg kwarcowg nale?ydd&-
tadnie oczyscié z wszelkiego rodzaju nalotdéw,plam
i zabrudzen, Jezeli rura kwarcowa ma naloty 1lub
plamy, ktérych nie mozna usungé przez mycie"chro-
miénkq", nalezy ja wyzarzyé w powletrzu /nie za-
mykajac szlifu/, Maksymalna temperatura wyzarzania
1300°C, Odwazona i dokladnie odtluszczona prébke
umiesci¢ w tédce i wsunaé do rury kwarcowej w jed
Nastepnie
spektralng wraz z pretem chtodzgcym tak, aby od-

potoZenie Kkralcowe, wsunaé elektrode
legtosé migdzy 16dka a powierzchnig czolowg elek-
trody spektralnej wynosita ok, 30 mm.Polaczyé ru-
ré'kwarcowq za pomocy szlifu Sq % ukladem pompo-~
w.m i odpompowaé urzadzenie pompa rotacyjna.Przed
wigczeniem pompy dyfuzyjnej sprawdzié préznie za
poﬁxocq iskiernika lampowego /kolsr wyltadowania ga-
zu bladoniebieski/, Odpombowaé urzgdzenie do cié-
nienia 1-107% Tr. Po osiggnieciu wymaganej préz-
nl nasungé na rure¢ kwarcowa piec elektryczny na-
W normie
przedmiotowej dla danego materialu, Piec nalezy na~
sungé¢ na rur¢ kwarcowg w ten sposéb, aby lédka =z
badanq pPrébka znajdowala sie w strefie najwyzszej

grzany uprzednio do temperatury podanej

temperatury, W czasie podgrzewania i. wygrzewania
wystajqcy koniec rury kwarcowej wraz z umieszczo-
nym wewnatrz pretem chlodzié strumieniém zimnego
powietrza,

W wyniku intensywnego ochtodzenia wystajgoego koni-
ca rury i pre¢ta miedzlanego oraz na skutek znacz-
nie wig¢kszego wspélczynnika przewodnosel cieplnej
szkta kwarcowego w przekroju X - X(rys, 1) naizi-
mnieaszym,punktém begdzie koniec elektrody spekt-
ralnej, Pierwiastki lotne odparowujgce z badane 3
prébki kondensujg si¢ na najzimniejszym miejscu,
tzn. na kolcu elektrody spektralnej.

W przypadku matych §62n10 temperatur czota elek-
trody spektralnej i powierzchni szkta,
Jace pilerwiastki lotne mogg osadzaé sie réwniezna
powlierzchni szkla,

Skiad jakodéciowy nmalotu ustala sig metods anali-

zy spektralnej,

odparowu-

2,4.2, Ocena wynikdéw, Wydzielanie si¢ plerwiast -
kéw lotnych /wystgpienie nalotu na kodcu elektro-
dy spektralnej/ jest oznaks ich istnienia w bada -
nym materiale i stanowi powéd do niedopuszczenia
badanego materiatu do produkecji przyrzadéw elekt-
ropréﬁniowych‘i lamp elektronowvch,

Materiaty stosowane do produkcji lamp elektrono-
wych i przyrzadéw elektroprézniowych nie
dawaé nalotéw pierwiastkéw lotnych,
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