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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa me-
tody oznaczania w proszkach: zclaza, miedzi, cyny,
brazu cynowego 1 substancji niemetalicznych nieroz-
puszczalnych w kwasach nieorganicznych.

Substancjami tymi sa: nierozpuszczalny w kwasach
krzem, krzemiany, wegliki, tlenek glinu 1 inne Zaro-
odporne tlenki, obecne w surowcach, z ktérych wy-
tworzono proszek lub tez wprowadzono jc w toku
wytwarzania.

1.2. Zakres stosowania metod. Metody przeznaczone
sa do oznaczania cze$ci nierozpuszezalnych w kwasach,
zawartych w proszkach zelaza, miedzi, stopowego pro-
szku brgzu cynowego i mieszanek miedzi z cyng, nie-
zawierajacych $srodkow poslizgowych.,

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki  w
kwasie solnym i wagowe oznaczenic pozostatosci.

2.2. Aparatura

a) Piec muflowy o zakresie temperatur pracy 900 +
1000°C.

b) Tygielki kwarcowe lub porcelanowe wyprazone
do statej masy w temperaturze 900 -+ 1000°C, prze-
chowywane w eksykatorze.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) cz.d.a. 1 roztwory 1+1, 1425,

b) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a. i roztwor 1+1.

¢) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwdr 30-procentowy.

d) Octan amonowy cz.d.a., roztwor 200 g/dm’.

e) Tiocyjanian potasowy cz.d.a., roztwdr S-procen-
towy.

f) Dwuetylotiokarbaminian
twor 4-procentowy.

g) Siarczek sodu lub siarkowodor.

sodowy cz.d.a., roz-

2.4. Wykonanie oznaczania

2.4.1. Wykonanie oznaczania w proszku zelaza. Od-
wazke probki okolo 5 g umiescié w zlewce. Dodal
ostroznie 100 cm® roztworu kwasu solnego (1+1])
i przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym. Pozostawic
w temperaturze pokojowej do zakoficzenia reakcii (do
zaniku wydzielania si¢ wodoru). W przypadku gdy
pozadane jest wylaczenie weglikow z zawartosci czgsel
nierozpuszczalnych, nalezy do uzytego kwasu solnego
doda¢ 20 ¢m’ kwasu azotowego (1.4). Podgrzaé roz-
twor do wrzenia, a nastepnie utrzymywacé we wrzeniu
okoto 1 min. Dodaé¢ 150 ¢cm’ wody, ponownic pod-
grzaé do wrzenia oraz utrzymywaé we wrzeniu przez
okoto 1 min. Pozostawié roztwor na okoto 5 min dla osty-
gniecia i opadniecia osadu. a nastgpnic przez $rednio
twardy saczek przesaczyé. Pozostato$é na saczku prze-
mywac na przemian goragcg wodg 1 roztworem kwasu
solnego (14+25) do zaniku reakcji na obecno$é soli
zelaza. Catkowito$¢ odmycia sprawdzi¢ np. za pomo-
cy reakcji z tiocyjanianem sodowym. Saczek 7 po-
zostatoscia umiescié w zwazonym tyglu, wysuszy¢ i spo-

pieh¢ saczek. Prazyé w piecu muflowym w tempera-

turze 900 =+ 1000°C do stale) masy. Ostateczne osty-
gniecie tygla przed wazeniem powinno nastgpi¢ w eksy-
katorze. Oznaczy¢ mase tygla wraz z wyprazong po-
zostaloscig.

2.4.2. Wykonanie oznaczania w proszkach cyny, mie-
dzi i brazu cynowego, Odwazke probki okoto § g umies-
ci¢ w zlewce. Dodaé ostroznie 50 ¢cm’® kwasu solnego
(1.18) i przykryé szkielkiem zegarkowym. Postawic
zlewke na brzegu plyty grzejnej i ogrzewaé umiarko-
wanie przez co najmniej 30 min. Zdjac¢ zlewke z plyty,
lekko ostudzi¢, dodaé ostroznie 5 cm’ kwasu azotowe-
go (1.4) i czekaé na pierwsza rcakcjg, ktora nastgpuje
nagle po okoto 10 min. Po zakonczeniu reakcji dodac
dalsze 50 cm® kwasu azotowego (1,4). Umiesci¢ zlewkg
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na plycie grzejnej, ogrza¢ roztwdér do wrzenia i utrzy-
mywaé we wrzeniu, aZ objgto$¢ jego zmniejszy si¢ do
potowy. Jezeli pozostalo$¢ ma zabarwienie czarne, usu-
na¢ zlewke z ptyty grzejnej, dodaé kilka cm® roztworu
nadtlenku wodoru i gotowaé 2 min. Operacj¢ z nad-
tlenkiem wodoru powtarza¢ az do zaniku czarnego
zabarwienia. Dodaé powoli 50 ¢cm® goracej wody, po-
nownie ogrza¢ do wrzenia 1 utrzymywac we wrzeniu
okoto | min. Pozostawi¢ roztwdér na okoto S min
do ostygniecia 1 opadnigcia osadu. Przesgczyé roztwor
przez Srednio twardy sgczek i przemy¢ pozostatosc
najpierw na gorgco kwasem solnym (1, 18), a nast¢pnie
woda. Powatarza¢ przemywanie woda do zaniku reakcji
na sole miedzi w przypadku miedzi lub bragzu cyno-
wego, natomiast w przypadku proszku cyny do zaniku
reakcji na sole cyny.

Sprawdzi¢ catkowito$¢ odmycia miedzi za pomocs
reakcji np. dwuetylotiokarbaminianem sodowym, a cy-
ny za pomocg reakcji z siarczkiem sodowym lub siarko-
wodorem. Saczek z pozostato$cig umiescic w zwazonym
tyglu, wysuszy¢ i spopiceli¢ saczek. Prazyé w piecu mu-
flowym w temperaturze 900 <+ 1000°C do statej masy.

Ostateczne ostygnig¢cie tygla przed waZeniem powinno

nastapi¢ w eksykatorze. Oznaczy¢ mas¢ tygla z wypra-
zona pozostaloscig.

2.5. Obliczanie wynikéw. Zawartos$¢ cz¢Sci  nieroz-
puszczalnych w kwasach (X) obliczy¢ w procentach
wg WZoru

Y = n—-m: 100
m
w ktérym:
mi — masa tygla z wyprazong pozostatoscia, g,
m2 — masa tygla, g,
m — odwazka probki, g.

Wynik kazdego oznaczania obliczy¢ z dokitadnoscig
do 0,01%.

2.6. Dopuszczalne réinice migdzy wynikami réwnole-
glych oznaczan nie powinny przekraczaé¢ 10% wartosci
$redniej lub 0,02% wartosci bezwzglednej. Podaé $red-
nig arytmetyczng dwoch oznaczan réwnoleglych za-
okraglong do 0,02% dla zawartosci do 0,25% wlacznie,
a do 0,05% dla wyzszych zawartosSci.
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1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Metali Niezelaznych,
Gliwice.

2. Dokumenty mi¢dzynarodowe i normy zagraniczne
ISO 4496-1978 Poudres métalligues. Determination de la teneur en
insolubles dans les acides pour les poudres de fer, de cuivre. d'etain
et de bronze
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