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WYROBY Wyroby z węgli uszlachetnionych 6087-01 
Z WĘGLI Oznaczanie zawartości cyny, ołowiu i miedzi 

USZLACHETNIONYCH w kształtkach metalografitowych na szczotki 
do maszyn elektrycznych 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normY. Przedmiotem normy są me­
tody oznaczania zawartości cyny, ołowiu i miedziw 
kształtkach metalogra!itowych na szczotki do ma­
szyn elektrycznych. 

1.2. Zakres stosowania metod. Metody podane w 
niniejszej normie mają zastosowanie pr~ bada-
niach odbiorczych kształtek metalografit,owych na. 

szczotki do maszyn elektrycznych. 
2. METODY OZNACZANIA 

2.1. PrzYgotowanie pr6bki. Z kałdej zniszczonej 
pr6bki pozostałej po oznaczaniu wytrzymalości me­
chanicznej na zginanie pobrać ilość materiału 

gwarantuJącą po rozdrobnieniu w moździerzu agato­
wym na ziarno, kt6re całkowicie przejdzie przel 
sito o boku oczka 0,2 mm, otr~ie średniej~ 
ki laboratoryjnej o masie 100 g. 

Z tak przygotowanej pr6bki nalety od~ ~g 
aateria1u z dokładnością do 0,0002 g i rozpuścić 

w zlewce o pojemności 250 mlw 30 ml roztworu kIa­

au azotowego (1 + 1) dodawanego porcjami. Zlewka 
podczas rozpuszczania powinna być przykryta szk:1M­
kiem zegarkowym. Po rozpuszczeniu próbki naleły 

sdją6 szkiełko zegarkowe, spł~ć wodą nad zlewką 
i z&gfścić roztw6r pr~s odparowani_ do ko~ 
-'~i &)'ropu. 

2.2. Ozn'czanie cmy 

2.2.1. Zasada oznaCzania polega na wytrąceniu 

07D;r w postaci kwasu p -cynowego, wyprateniu go 
do d*utlenku cyny i zwateniu. 

2.2.2. OdcZlPI1iki i roztwop 
a) Azotan amonowy, roztw6r 15-procentowy. 
b) Roztw6r do prze~ania: 10 ml kwasu azotowe-

go (1,4) i 10 g Il2X)tanu amonowego m~cić w 11 wody. 
o) Zelazocyjanek potasowy, roztw6r 5-procento~ 
d) Xwas solny cz. (1,19). 
e)Xwas azotowy (1,4). 
f) Mieszanina s.tężonych kwas6w, solne.go i azo­

towego w stosunku 3:1. 

2.2.3. !rko!l8Jlie oznaczania. Do roztworu w zlew­
ce przygotowanego wg 2.1 nalety dodać 100 ml WL'Zfl­

oej wody i 20 ml roztworu azotanu amonowego, pt'Z,y­

~ zle*t szk1e1:ldem JIIl8lrlrow;ym i f!P;o_Ć w ciągu 10m1n. 
po C2iYII pOlUitawió na mmi wamej at do cp.dnięcja osadu 
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i przesączyć na gorąco przez twardy sączek z do­
datkiem miazgi sączkowej. Xwas p-cynO"1' str"ca 
się w postaci bardzo drobnego osadu często prze­
chodzącego przez sączek w pierwszej chwili s"cze­
nia. Dla uniknięcia powt6rnego sączenia całej~ 
ci cieczy naleły zlać początkowo przez sączek 

całkowicie klarowny roztw6r, a przed sączeniem~ 
esy mętnej pod.stawić drugą małll zlewkę. G~ prze­
sącz w małej zlewce będzie jut klarowny, spłukać 

go do zlewki z pierwszym przesączem. 
Osad na sączku nalety~ać roztworem do pr2IIł­

~ania d do zaniku reaka ji na jon miedzi (reak­
cja kroplowa z roztworem telazocyjanka. potasoWIRQ). 
Przesllcz zaahowaćdo oznaczania miedzi i olowiu. 
Prze~ osad wraz z ."czkiem należy "1'suszyć 1 
ostrolni. spopielić w uprzednio wytarow~ tyglQ 
porcelanogym w motliw1e niski~j temperaturze pr~ 
dostępie powietrza. Następnie należy ostudzić ty­
giel, zwiltyć kilku kroplami kwa8u azotowego (1,4) 
w celu rozpuszczenia ewentualnie zredukowanego ... 
talu, a po odparowaniu kwasu wyprat;yć w tempera­
turze 850+900oC, po czym ostudzić i zwabć. 

Pratoenie nalały prowadzić do uzyskania 
masy. W celu oznaczenia zanieczyszczeń dwutlenku 
oyny pochodzących z popiołu grafitu i &aniec~8s­

oz_ń tlenkami innych metali należy je oznacw,r6 w 
oddzielnej pr6bce. IV tym celu nalety rozpuśc1ć D0-

trą pr6bkę kształtki metalografitowej, pr~otowa­
ną wg 2.1, w zlewce o pojemności 250 ml w 30 ~ 
mieszaniny stężonego kwasu solnego i kwasu azoto­
wego w stosunku 3 : 1. Zlewka podczas rozpuszcza­
nia powinna być przykryta szkiełkiem ze~arkoW7Z. 

Po rozpuszczeniu się pr6bki zdjąć szkiełko ze~ 
kowe, opłukać wodą nad zlewką i zagęścić zawar­
tość zlewki przez odparowanie do objętości okolo 
10 ml. Następnie dodać 100 ml wr~cej wody i go­
tować w ciągu 10 min, po ozym przesąc~ć na go­
rąco. Osad prze~ać wodą destylowaną sakwaszoPll 
;kwasem azotowym do zaniku reakcji na miedt (reak­
cja kroplowa roztworem łelazocyjanku potasowego). 
Prze~ osad wraz li s"czkie. należy w;ysus~ć, a 
następn1e spopielić w uprzednio wytarow~ tyglU 
porcelanowym. Prał.enie naleły przeprowadzić w}de­

cu muflowym w temperatur~. 850+900oC. Po calkowi-
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tym spopie~niu próbki nale~ wyjąć tygiel z pie­
ca i ochłodzić najpierw na gładkiej płytce azbes­
towej w ciągu 5 min, a następnie przenieść do ek­
sykatora. Po ostygnięciu do temperatury pokojowej 
nale~ zwa~yć popiół wraz z tyglem, a następnie 

przeprowadz~ć żarzenie kontrolne tak długo, a~ 

ró~nica pomiędzy dwoma następującymi po sobie wa­
~eniami wyniesie najwyżej 0,0002 g. 

2.2,4, Oblic zanie w;ynik6w. Zawartość cyny (X) o­
bliczyć w procentanh wg wzoru 

wkt6rym: 

x= (b-c)' 0,7877,100 
a 

a - odważka pr6bki, g, 
b - masa otrzymanego zanieczyszczonego osa­

du dwutlenku cyny, g, 
c - masa zanieczyszczeń, g, 

0,7877 - ilość cyny zawarta w 1 g dwutlenku cy­
ny, g. 

2.2,5. Dokładność oznaczania. Dopuszczalna r6ż­
nica bezwzględna między wynikami dw6ch r6wnoleg­
łych o~naczań nie powinna wynosić więcej niżO,~ 

2.2,6. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytme­
tyczną wynik6w co najmniej dw6ch r6wnoległych o­
znaczań zgo~vch z 2,2.5. 

2.3. Oznaczanie ołowi~ 

2,3,1. Zasada oznaczania p'olega Da wytrąceniu 

ołowiu kwasem siarkowym w postaci siarczanu oło­

wiawego. 

2.3.2. Odc;rąniki 

a) Kwas siarkowy cz,d.a" roztworyt 1+1 i 1+20. 
b) Kwas azotowy cz.d,a"roztw6r 1+1. 
c) Zelazocyjanek potasowy, roztwór 5-procento~. 
d) Siarczan amonowy, roztw6r 1-procentowy, 

2,3.3. Wykonanie oznaczania. Do przesączu po­
zostałego po oznaczaniu cyny należy dodać 30 ml 

roztworu kwasu siarkowego (1+1), odparować roz­
~ do wystąpienia obfitych par kwasu siarkowego, 
ostudzić i opłukać ścianki zlewki kilku mililitrami 
wody, po c:lJl!! ponownie roztwór odparować aż do m0-

mentu wydzielenia się białych par. Po ostygnięciu 
naieży dodać 30+50 ml wody i ogrzać prawie do wrz&­

nia w celu rozpuszczenia soli, Po upływie 3 go~z 
osad odsączyć prze z zważony tygiel Goocha z az­
bestem 1 prze~ć kilka razy n1ew1..elkimi ilościami 
roztworu kwasu siarkowe/i!;o (1+20). Prze.sącz p.ozos­
tawić do oznaczania miedzi. Tygiel z osadem po 'N3"'" 

suszeniu prażyć w piecu elektrycznym w c1ąg~ 

15+20 min w temperaturze 500°C i po ostudzeniu w 
~ksykatorze zważ,y"ć. 

W raz1e braku tygla porcelanowego z dnem poro­
watym osad należy odsączyć przez twar~ sączek i 
przem;ywać go 1-procentowym roztworem siarcumu a­
IIIOnowego at do zaniku reakcji na jon m1edz1(J:eak­
cja kroplowa z roztworem żelazocyjanku potasowesP~ 

Sączek wraz z osaaem należy wysuszyć w zważonym 

tyglu porcelanowym i ostrożnie spopielić, Po ostu­
dzeniu tygla należy zwilżyć osad roztworem kwasu 
azotowego (1+1), a po rozpuszczeniu się odtlenio­
nego ołowiu, dodać kilka kropli roztworu kwasu 
siarkowego (1+1), ostrożnie wypra~yć, jak podano 
wyżej, i po ostudzeniu w eksykatorze zwa~yć. 

2.3,4. Obliczanie wyników. Zawartość ołowiu(X)o­

bliczyć w procentach wg wzoru 

w którym: 

X= b .0, 6832-100 
a 

a - odważka próbki, g, 
b - masa siarc~anu ołowiawego, g, 

0, 6832 - ilość ołowiu w 1 g siarczanu ołowiawe­

go, g. 

2.3,5. Dokładność oznaczania. Dopuszc zalna róż­

nica bezwzględna między wyn1kamj dwóch równoleg­
łych oznaczań nie powinna wynosić więcej nH 0,4(l'łi, 

2.3,6. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytme­
tyczną wyników co najmniej dwóch r6wnoległych o­
znaczań zgodnych z 2,3.5 . 

2,4. Oznaczan1e m2edzi 

2.4.1. Rodzaje metod, Do oznaczania miedzi moż-

na stosować następujące metody: 
a) metodę elektrolityczną , 

b ) me1iodę jodometryc zOIl. 

2.4.2. Oznac zanie miedz i metoda elektrolityczną 

2.4.2.1. Zasada oznaczania pol.ega na wydzieleniu 
miedzi na katodzie podczas elektr olizy kwaśnego 

roztworu sol i miedziowej. 

2.4.2.2. Ap~·atura. Aparat do elektroliz,r z pa-
rą elektrod platynowych o katodzi e s i atkowej, 

2.4.2,3. Odczynniki 

a) Azotan amonowy cz.d.a, 
b) Mocznik lub siarczan hydrazyny, roztwór: 5 g 

mocznika lub siarczanu hydrazyny rozpuścić w wodzie 
destylowanej i dopełnić do 100 ml • 

c) Alkonol etylowy 96-procentowy. 

2,4.2.4. Wykonanie oznaczan4,. •• Przesącz pozosta­
!y po oznaczaniu ołowiu należy zagęścić do obj~­
ci 100 mI 1 dodać 5 g azotanu amonowego, po czym 
ogrzać do temperatu-~ 6O~80oC i poddać elektrol~ 
przepuszczając prąd o natę żeniu 2 A, przy napięciu 
2,5-:-2,8 V, przy ciągłym mieszaniu roztworu. Podcza,s 
elektrolizy zlewkę nale~ przykryć dwiema połówka­
mi szkiełka zegarkowego z wyciętymi otworami na 
elektrody i mieszadło. Po wydzieleniu się miedzi III. 
katodzi e (Odbarwienie roztwor u) nalety opłukać wo­
dą ścianki naczynia i obie połówki szkiełka zegar-

kowego, dodać 1 ml roztworu mocznika lub siarczanu 
hydrazyny i prowadzić elektroliz, dalej w ciągu 

. 10+20 min, zmnie jszając natężenie prądU do 0,5 A. 
W celu rozpoznania zakończenia e le.ktrol iz;y naleły 

dodać do roztworu wody destylowanej t obserwować, 
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czy po upływie kilkuna.stu minut nad poprzednio 0-

tr~ warstwą mie~zi na katodzie nie wydziela 
się w dalszym ciągu warstwa ~ego metalu. W przy­
padku wydzielania się nadal miedzi na katodzie 
elektrolizę nale'~ prowadzić dale j. Po skońc zone j . . 

elektrolizie, nie przerywając dopływu prądu n~ 
szybko usunąć zlewkę z elektrolitem i w celuprze­
~cia elektrod podstawić na jej miejscu kolejno 
dwie zlewki z wodą. Następnie należy wyłączyć do­
pływ prądu, odłączyć katodę, opłukać ją alkoholem 
etylowym, wysuszyć w temperaturze 100.;.1050 C i po 
ostudzeniu w eksykatorze zwa~ć. Miedź wydz1el0D8. 
na katodzie powinna być zwarta o barwie r6żowej; 

. ' 2.4.2.5. Obliczanie wYnik6w. Zawartość miedzi(X) 
obliczyć w procentach wg wzoru 

x= b '100 
a 

w kt6rym: 
a - odważka próbki, g, 
b - masa miedzi osadzonej na katodzie, g. 

2.4.2.6. Dokładność oznaczania. Dopuszczalna 
różnica bezwzględna między wynikami dwóch równo­
ległych oznaczań nie powinna wynosić więcej nU 
0,15%. 

2.4.2.7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną wyników co najmniej dwóch równoleg­
łych oznaczań zgodnych z ,2.4.2.~. 

2.4.3. Oznaczanie miedzi metoda jodometEYczną 

2.4.3.1. Zasada oznaczania polega na wydziele­
niu jodu jodkiem potasowym z roztworu soli mie­
dziowydh i zmiareczkowanie go mianow~ roztwo­
rem tiosiarczanu sodowego. 

2.4.3.2. Qdc;rąniki 

a) Jodek pota~owy cz.d.a. 
b) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwór O,1n.~ 

no roztworu tiosiarczanu sodowego nastawić nael.eJt. 
trolityczną miedź lub brąz z dokładnie oznaczoną 

elektrolitycznie zawartością miedzi lub kwas 
szczawiowy. 

c) Skrobia, roztwór O,5-procentowy. 

2.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Przesącz pozos­
tały po oznaczaniu ołowiu należy rozcieńczyć. wkol­
bie pomiarowej do 500 ml, po czym pipetą pobrać 

50 ml roztworu i wlać do kolby stożkowej, a na­
stępnie dodać 50 ml wody i 5 g jQdku potasowego i 
miareczkować O,1n roztworem tiosiarczanu sodowe­
go, silnie mieszając. Początkowo należy miarecz­
kować szybko, bez dodania roztworu skrobi, a gdy 
zabarwienie roztworu znacznie osłabnie, dodać 

3+5 ml skrobi 1 miareczkować dalej aż do zaniku 
niebieskiej barwy. 

2.4.3.4. Obliczanie wyników. Zawartość m1edzi(X) 
obliczyć w procentach wg wzoru 

w kt6rym: 

x = ..:,.V_·..;.k=-. 0:.c,!...,;06...::.::.;35::..:7:....·--:1..:.0..:..00..:.. 
a 

a - odważka pr6 bki, g, 
V - objętość roztworu ,tiosiarczanu sodo­

wego zużytego do miareczkowania , m1, 
k - miano tiosiarczanu sodowego, 

0,06357 - miligramorównowaźnik miedzi. 

2.4.3.5. ,Dokładność oznaczania. Dopuszczalna 
różnica bezwzględna między wynikami dwóch równo­
ległych oznaczań nie powinna wynosić więcej nit 
0,30%. 

2.4.3.6. W:rnik. Za wynik przyjąć średnią al."J't­
Iletyczną wyn:hk:6w co najmniej dw6ch r6wnoległych 

oznaczań zgodnych z 2.4.3.5. ., 
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