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1, WSTEP

121, Przedmiot normy, Przedmiotem normy sg me-
tody oznaczania zawartosScl cyny, otowiu i miedziw

ksztaltkach metalografitowych na szczotki do ma-
8zyn elektrycznych.

1,2, Zakres stosowania metod, Metody podane w
ninie jszej normie majq zastosowanie przy bada-
niach odblorczych ksztaitek metalografitowych na
szczotkl do maszyn elektrycznych.

2. METODY OZNACZANIA

221, Przygotowanie prébki, Z kazdej zniszczonej
prébki pozostatej po dznaczaniu wytrzymalofci me-

chanicznej na zginanie pobraé ilosé materialtu
gwarantujqcg po rozdrobnieniu w moidzierzu agato-
wym na ziarno, ktére calkowicie przejdsie prze:z
sito o boku oczka 0,2 mm, otrzymanie Sredniejpréd
ki laboratoryjnej o masie 100 g.

Z tak przygotowanej prdébki naleiy odwaizyé 0528
materiatu z doktadnoscig do 0,0002 g 1 rozpuscié
w zlewce o pojemnosci 250 ml w 30 ml roztworu kws-
su azotowego (1 + 1) dodawanego porcjami. Zlewka
podczas rozpuszczania powinna byé przjln:yta szkiek
kiem zegarkowym. Po rozpuszczeniu prévki mnalesy
gd jgé szkielko zegarkowe, spiukaé wodg nad zlewks
1 zagescié roztwér przez odparowanie do konsysten-
eJ1l syropu.

2+2, Oznaczanie cyny

2,21, Zasada oznaczania polega na wytraceniu
cyny w postacl kwasu p -cynowego, wyprazeniu go
do dwutlenku cyny 1 zwazeniu.

292529 Odczynniki i rogtwory

a) Azotan amonowy, roztwér 15-procentowy.

b) Roztwér do przemywania: 10 ml kwasu azotowe-
go (1,4) i 10 g azotanu amonowego rozpuscié w 11 wody.

6) Zelazocyjanek potasowy, roztwér S-procentowy

d) Ewas solny cz. (1,19).

e) Ewas azotowy (1,4).

f) Mieszanina stezonych kwaséw, solnego i azo-
towego w stosunku 331,

222+ 3, Wykonanie oznaczania, Do roztworu w zlew-
ce przygotowanego wg 2.1 nalezy dodaé 100 ml wrzg-

ceJ wody 1 20 ml roztworu azotanu amonowego, przy-

kryé zlewke szkielkiem zegarkowym i gotowaé wciggu 10min,
po czym pozostawié na Xaini wodnej a2z do opadniecia osadu

i przesgczyé na gorgco przez twardy sgczek z do-
datkiem miazgl sgczkowej. Kwas f-cynowy strgca
sle w postaci bardzo drobnego osadu czesto prze-
chodzgcego przez sgczek w pierwszej chwilli sgcze-
nia, Dla unikniecia powtérnego sgczenia cale] iloé-
¢l cieczy nalezy zlaé poczatkowo przez sgczek
catkowicie klarowny roztwér, a przed sgczeniem cle-
czy metne] podstawié druggq malg zlewke. Gdy prze-
sqcz w male]j zlewce bedzie juz klarowny, spiukaé
go do zlewki z pierwszym przesgczem.

Osad na sqczku naleiy przemywaé roztworem do praze-
mywania a2 do zaniku reakcji na jon miedzl (reak-
cja kroplowa z roztworem %elazocyjanku potasowezo)s
Przesgcz zachowaé do oznaczania miedzi 1 olowiu,
Przemyty osad wraz 3 sgqczkiem nalezy wysuszyé 1
ostroinie spopielié¢ w uprzednio wytarowanym tyglu
porcelanowym w mozliwie niskiej temperaturze przy
dostepie powietrza. Nastepnie nalezy ostudzié ty-
giel, zwilzyé kilku kroplami kwasu azotowego (1,4)
w celu rozpuszczenia ewentualnie zredukowanego me-
talu, a po odparowaniu kwasu wyprazyé w tempera-
turze 850-:-900°C, po ezym ostudzié i swazyé.

Prazenie nalezy prowadzié do uzyskania staie]
masy. W celu oznaczenia zanieczyszezeA dwutlenku
cyny pochodzgcych = popiotu grafitu 1 zanieczyss-
czeh tlenkami innyech metali nalezy je oznacayé w
oddzielnej prébce. W tym celu nalezy rozpuscié ne-
wg prébke ksztaltki metalografitowe], przygotowa-
ng wg 2.1, w zlewce o pojemnosSci 250 ml w 30 m}
mieszaniny stezonego kwasu solnego 1 kwasu azoto-
wego w stosunku 3 : 1, Zlewka podczas rozpuszcza-
nia powinna byé przykryta szklelkiem zegarkowym.
Po rozpuszczeniu sie prébki zdjgé szkielko zegar-
kowe, opiukaé wodg nad zlewksg i zaggééié zawar-
to8¢ zlewki przez odparowanie do objetoscl okoio
10 ml, Nastepnie dodaé 100 ml wrzgcej wody i go=-
towaé w ciggu 10 min, po czym przesgczyé na go=-
rgco. Osad przemywaé wodg destylowang zakwaszong
kwasem azotowym do zaniku reakcji na miedt (reak-
¢ ja kroplowa roztworem Zelazocyjanka potasowego).
Przemyty osad wraz g sgczkiem naleiy wysuszyé, a
nastepnie spopielié w uprzednio wytarowanym tyglu
porcelanowym, Pra’enie naleiy przeprowadzié w ple-
cu muflowym w temperaturze 850+900°C. Po catkowi-
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tym spopieleniu prébki nalezy wyjaé¢ tygiel z pie-
ca i ochlodzié najpierw na gladkiej piytce azbes-
toweJ w ciggu 5 min, a nastepnie przeniesé do ek-
sykatora. Po ostygnieciu do temperatury pokojowej
nalezy zwazyé popidér wraz z tyglem, & nastepnie

przeprowadzdé zarzenie kontrolne tak dtugo, az .

réznica pomiedzy dwoma nastepujgcymi po sobie wa=
zeniami wyniesie najwyzej 0,0002 g.

2:2.4, Obliczanie wynikéw, Zawartosé cyny (X )o-
bliczyé w procentach wg wzoru

_ (b=¢) +0,7877-100

A a

w ktérym:
a - odwazka proébki, g,
b - masa otrzymanego zanieczyszczonego osa-
du dwutlenku cyny, g,
¢ - masa zanieczyszczen, g,
0,7877 - 1loéé cyny zawarta w 1 g dwutlenku cy-

0Yy &e

2,2.5, Dokladnosé oznaczania, Dopuszczalna réz-
nica bezwzgledna migedzy wynikami dwéch rdéwnoleg-

tych oznaczan nie powinna wynosié wiecej niz 0,40%.

242,69 Wynik, Za wynik przyjgé Srednig arytme-
tycznag wynikéw co najmniej dwéch réwnolegiych o-

znaczah zgodnych z 2.2.5.
23, Oznaczanie okowiu

2:%.1, Zasada oznaczania polega na wytraceniu

otowiu kwasem siarkowym w postacl siarczanu oXo-
wiawego.

29392, Odczynniki

a) EKwas siarkowy cz.d.a., roztworyl1+1 i 1+20.
b) Ewas azotowy cz.d.a.jroztwér 1+1.

¢) Zelazocyjanek potasowy, roztwdr S-procentowy.
d) Siarczan amonowy, roztwoér 1-procentowy.

2¢%.3, Wykonanie oznaczania, Dodprzesaczu po-
zostatego po oznaczaniu cyny nalezy dodaé 30 ml

roztworu kwasu siarkowego (1+1), odparowaé roz=-
twér do wystgplenia obfitych par kwasu siarkowego,
ostudzié¢ i oplukaé Sclanki zlewkil kilkn mililitremi
wody, po croym ponownie roztwér odparowaé az do mo-
mentu wydzielenia sie bialych par. Po ostygnieciu
nalezy dodaé 30+50 ml wody i ogrzaé prawie do wrze-
nla w celu rozpuszczenia soll. Po upiywie 3 godsz
osad odsgczy¢ przez zwaiony tyglel Goocha z az-
bestem 1 przemyé kilka razy niewielkiml ilosciami
roztworu kwasu siarkowego (1+20). Przesgcz pozos—

tawi¢ do oznaczania miedzi., Tygiel z osadem po wy-

suszeniu prazyé w piecu elektrycznym w ciggu
15=20 min w temperaturze 500°C i po ostudzeniu w
sksykatorze zwazyé,

W razie braku tygla porcelanowego z dnem poro-
watym osad naleZy odsgczyé przez twardy sgczek i
przemywaé go 1-procentowym roztworem siarczanu a-
monowego a% do zaniku reakcji na jon miedzi (resk-
cja kroplowa z roztworem zelazocyjanku potasowegol

Sgczek wraz z osadem nale2y wysuszyé w zwaZonym
tyglu porcelanowym i ostroznie spopielié. Po ostu-
dzeniu tygla nalesy zwilsyé osad roztworem  kwasu
azotowego (1+1), a po rozpuszczeniu sie¢ odtlenio-
nego otowiu, dodaé¢ kilka kropli roztworu kwasu
siarkowego (1+1), ostroznie wyprazyé, jak podano
wyzej, 1 po ostudzeniu w eksykatorze zwazyd,

2s3:%, Obliczanie wynikéw, Zawartosé otowiu(X )o-
bliczyé w procentach wg wzoru

_ b -0,6832:100
a

X

w ktoryms: |
a - odwazka prébki, g,
b - masa siarczanu otowiawegoe, g,
0,6832 = 1ilo8¢ olowiu w 1 g siarczanu olowiawe-
805 8o
2¢%¢0¢ DokiadnosSé oznaczania, Dopuszczalna 1rdi-
nica bezwzgledna miedzy wynikami dwdéch  réwnaleg-
tych oznaczah nie powinna wynosié wiecej niz 0,40%.

2:%:6¢ Wynik, Za wynik przyjaé Srednig arytme-
tyczng wynikéw co najmnied dwédch réwnolegiych  o-
znaczan zgodnych z 2.3.5.

2+4, Oznaczanie miedzil

2ete1, Rodzaje metod, Do oznaczania miedzi moz-

na stosowaé nastepujace metody:
a) metode elektrolityczna,
b) metode jodometrycznge

2altela Oznaczanie miedzi metods elektrolityczng

2ele2,1, Zasada oznaczanla polega na wydzieleniu
miedzi na katodzie podczas elektrolizy kwasdnego
roztworu soli miedziowej.

2e4,2.20 Aparatura, Aparat do elektrolizy z pa-
rg elektrod platynowych o katodzie siatkowej,

242 Odczynniki

a) Azotan amonowy cz.d.a.

b) Mocznik lub siarczan hydrazyny, roztwér: 5 g
mocznika lub siarczanu hydrazyny rozpuscié w wodze
destylowanej i dopeinié do 100 ml .

c) Alkonol etylowy 96-procentowy.

2¢4,2:44 Wykonanie oznaczania., Przesacz pozosta-
1y po oznaczaniu otowiu nalezy zageécié do objetos-

ci 100 ml i dodaé¢ 5 g azotanu amonowego, Po  czym
ogrzaé do temperatury 60-80°C i poddaé elektrolizie
przepuszczajge prgd ¢ natgseniu 2 A, przy napleciun
245+2,8 V, przy cigglym mieszaniu roztworu, Podczas
elektrolizy zlewke naleiy prazykryé dwiema polédwka-
mi szkieika zegarkowego z wycletymi otworami na
elektrody 1 mieszadlo. FPo wydzieleniu sie miedzi ma
katodzie (odbarwienie roztworn) nalezy opiukaé wo=
dg Sciankl naczynia i obie poléwki szkielka szegar-

kowego, dodaé 1 ml roztworu mocznika lub siarczanu

hydrazyny i prowadzié elektrolize dalej w ciagu

10+20 min, zmniejszajac natezenie pradu do 0,5 A.

W celu rozpoznania zakoficzenia elektrolizy nalesy
dodaé do roztworu wody destylowanej 1 obserwowaé,
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czy po upiywie kilkunastu minut nad poprzednio o-
trzymang warstwg miedzi na katodzie nie wydziela
si¢ w dalszym ciggu warstwa tego metalu. W przy-
padku wydzielania sie¢ nadal miedzi na katodzie

elekyrolize nalezy prowadzié¢ dalej. Po skofczone] -

elektrolizie, nie przerywajac doptywu pradu naleZy
szybko usungé zlewke z elektrolitem i w celu prze-
mycia elektrod podstawié na jeJ miejscu kolejno
dwie zlewkl z wodg. Nastepnie nalezy wylgczyé do-
piyw pradu, odlgczyé katode, optukaé jg alkoholem
etylowym, wysuszyé w temperaturze 1002105°C i po
ostudzeniu w eksykatorze zwazyé, MiedZ wydzielona
na katodzie powinna byé zwarta o barwie rézowej.

2,4,2,5, Obliczanie wynikéw, Zawartosé miedzi(X)

obliczyé w procentach wg wzoru

. b =100
R
w ktérym:
a - odwazka prébki, g,
b - masa mledzi osadzonej na katodzie, g.

2e4+2,6, Dokladno$é oznaczania, Dopuszczalna
réznica bezwzgledna miedzy wynikami dwéch réwno-

leglych oznaczad nie powinna wynosié wiecej niz
0,15%. |

2o452,7, Wynik, Za wynik nalezy przyjgé Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch rdéwnoleg-
lych oznaczaid zgodnych z 2.4,.2.6.

2,4,3, Oznaczanie miedzi metodg jodometryczng

2e4:3.1, Zasada oznaczania polega na wydziele-

niu jodu jodkiem potasowym z roztworu soli mie-
dziowych 1 zmiareczkowanie go mianowanym roztwo-
rem tiosiarczanu sodowego.

2e4e3,2, Odc iki

a) Jodek potadowy cz.d.a.

b) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n,Mia-
no roztworu tiosiarczanu sodowego nastawié na elek-
trolityczng miedZ lub braz z dokladnie oznaczong
elektrolitycznie zawartodcig miedzi 1lub kwas
szczawiowy.

c) Skrobia, roztwér O,S5-procentowy.

2e44%.%, Wykonanie oznaczania, Przesgcz pozos-

taly po oznaczaniu otowiu nalezy rozcieficzyé wkol-
bie pomiarowej do 500 ml, po czym pipeta pobraé
50 ml roztworu i wlaé do kolby stozkowej, a na=-
stepnie dodaé¢ 50 ml wody i 5 g jedku potasowego i
miareczkowaé O,1n roztworem tiosiarczanu sodowe~
g0, silnie mieszajgc. Poczgtkowo nalezy miarecz-
kowaé szybko, bez dodania roztworu skrobi, a gdy
zabarwienie roztworu = znacznie ostabnie, dodaé
3+5 ml skrobi i1 miareczkowaé dalej a% do zaniku
niebieskiej barwy.

2e403.4, Obliczanie wynikéw, Zawartosé miedzi(X)

obliczyé w procentach wg wzoru

_V -k +0,06357-1000
a

X

w ktérym:
a - odwazka prébki, g,
|4 objetosdé roztworu tiosiarczanu sodo~
wego zuzytego do'miareczkowania, ni,
k - miano tiosiarczanu sodowego,
0,06357 - miligramordéwnowaznik miedzi.

2,4.3,5, Dokladnosé oznaczania, Dopuszczalna
réiznica bezwzgledna miedzy wynikami dwéch réwno-

leglych oznaczah nie powinna wynosié wiece] niz
0'5%.

2:4,3,6, Wynik, Za wynik przyjaé Srednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwéch  réwnolegiych

oznaczah zgodnych z 2.4.3.5.
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