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NORMA BRANZOWA
BN-67
HUTNICTWO s 0803"08
METAL Spekirograficzna metoda -
NIEZELAZNYCH . . .
oznaczania zanieczyszczen
w magnezie hutniczym
" Grupa katalogowa {lt 59
1, WSTEP 2, METODY OZNACZANIA
1.1, Przedmiot normy., Przedmiotem normy jest 2.1. Zapada oznaczanla, Wzbudzanie wzorcdéw i pré-

spektrograficzna metoda oznaczania glinu, manganu,
cynku, zelaza, krzemu, miedzi 1 niklu w magnezie
hutniczym wg PN-69/H-82161.

1.2 Zokresy stosowania metody =z dopuszczalnag
résnicg miedzy wynikami rdéwnolegiych oznaczan

bek (po 4 ragzy) w postaci proszkéw oraz rejestrac-
ja widm na kliszy fotograficzne], Wykredlemie krazy-
wych analitycznych w cparciu o pomiary fotometrycz-
ne zaczernied par linii analitycznych we wzorcach.
Odczytanie z krzywych analitycznych zawartodci o-
znaczanych plerwiastkdéw w prébkach badanych na pod-
stawie pomiaréw fotometrycznych wykonanych w wa~
runkach identycznych jak dla wzorcdw.

‘ Dopuszczalna -
Oznaczany Zakres stosowania | réinica miedzy wy- 2,2, Aparatura i urzgdzenia
pierviastek oy mikpmi mEwnoLegiych a) Spektrograf z optyka kwarcowsg drednie] dys-
% oxnacraf
% persji.
1 2 3 b) Generator tuku przerywanego pradu zmiennego.
Glin Al 0,05 + 0,20 +0,015 c) Waga analityczna.
0,21 + 0,50 +0,025 d) Mo#dzier atowy do ucierania tlenku magne
0,51 + 1.5 +0,040 e vX2 GgRbowy Lo B8 B
1,6+ 3,0 +0,10 2,3, Materialy pomocnicze i odczymniki
Mangan Mn 0,015 + 0,05 +0,002
0,06 & 0,20 + 0,004 a) Wzorce proszkowe; co najmniej 5 wzorcéw tlen-
Cynk Zn 0,04 + 0,10 40,005 ku magnezowego 0 rdéznej zawartosdci glinu, manganu,
0,11 + 0,35 +0,015 cynku, %elaza, krzemu, miedzi 1 niklu obejmujace
Zelazo Fe 0,005 + 0,015 +0,002 gokres podany w 1,3, wyprazone w temperaturze 600%.
0,016 + 0,045 +0,004
Krzem Si 0,007 + 0,03 +0,002
0,06 =+ 0,10 +0,005 b) Elektrody weglowe: .
0,11 + 0,20 +0,010 elektroda dolna - $rednica 5 mm, $rednica krate-
Miedf Cu 8’825 * 8:2{2) fg:%g ru - 2 mm, giebokosé krateru - 5 mm,
L iid
0:11 * 0:30 :{:Q:Qqs elektroda gérna - stozek ostry o kacie wierzchoi-
o
Nikiel Ni 0,001 + 0,004 +0,0005 kowym 60",

1.3, Normy zwigzane
PN-69/H=-82161 Magnez hutniczy

¢) Pryty fotograficzne ORWO - blau hart,
d) Parownice porcelanowe,

e) Kwas azotowy, roztwér (1+1), cz.d.a.
f) Amoniak, roztwér 18-procentowy.
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g) Wywolywacgz:

roztwér A - 100 g wodorotlenku potasowego/l wody,

roztwér B - 40 g pirosiarczynu potamsowego + 40 g
hydrochinonu + 8 g bromku potasowego/l wody

A+ 3B+ H20 =1 +1+ 4

h) Utrwalacz uniwersalny Foton,

2,4, Przygotowanie prébek, OkoXo 0,5 g widrkéw

magnezu rozpudcié w 20 ml kwasu azotowego (1+1),
nastepnie zobojetnié 18-procentowym roztworem amo-
niaku przy cigegtym mieszaniu, Odparowaé do geste}
konsystenc)i, pozostaodé prazyé poczgtkowo w tem-
peraturze 250°C w celu usunigcia tlenkéw azotowych
i jeszcze okozo 2 godz przy 600°c  dla otrzymania
tlenku magnezowego. Po dok¥adnym roztarciu w mosd-
dzierzu agatowym Yadowaé prébke w uprzednio wypa-
lone elektrody weglowe i poddawaé wzbudzeniu,

2,5, Warunki wzbudzaenia i rejestracji widm

Warunki wzbudzania -~ fuk przerywany prgdu zmien-
nego, liczba impulséw/min - 240, przerwa miedzy

impulsami w sekundach ~ 1,5/10, czas impulsdw
sekundach - 1/10,

Nategzenie -7 4A
Szerokodé szezeliny spek-

trografu - 0,02 mm
Czas przedpalenia - 10 &
Czas ekspozycji - 20 s

Odlegtoéé miedzy elektrodami - 2 mm
Warunkil wypalania elektrod - Tuk pradu zmiennego,
8 4, 15 s

2.6, Fotometrowanie
Skala mikrofotometru
Szerokodé szezeliny

logarytmiczna S
—0,4111111

Wysokodédé szezeliny - 10 mm

2.6,1., Fotometrowane linie w 2

Al 0,05 - 0,45% Al 3961,5 - tZo
Al 0,45 - 3,0% Al 3082,2
¥Mn 0,015 -~ 0,20% Mn 2605,7

Zn 0,04 - 0,35% Zn 3345,0
Fe 0,005 - 0,045% Fe 2599,6
Si 0,007 - 0,20% Si 2881,6
Cu 0,005 - 0,075% Cu 3273,9
Cu 0,075 - 0,30% Cu 2824,4
Ni 0,001 - 0,004% Ni 3414,0

ME - 2776,70

2.7. Obrébks fotochemiczna piyt, Bezpodrednio
przed wyworaniem zmieszaé 50 ml roztworu A z 50 ml
roziworu B i 200 ml wody destylowanej, Czas wywo-
?anla w temperaturze 19 +1°0 powinien wynosié
60 8., Po przemyciu wodg ptyte utrwalié w cilagu
15 min a nastepnie starannie wyptukaé w Dbiezace]
wodzie w ciaggu 15 min 1 wysuszyd,

Linia wzorca wewnetrznego

2.8, Obliczanie wynikdw, Dla kazdego widma obli-
czyé réisnice zaczernier linii oznaczanych plerwias-

tkéw oraz linii wzorca wewnetrznego wedtug wzoru:

AS=S8,— Sy,
gdzie: :

AS - réinica zaczernier linii oznaczanego piler-
wiastka 1 1linii wzorca wewnetrznego,

S,,~ zaczernienie 1inii analityczne] wzorca we-
wvnetrznego,

S, — zaczernienie 1inii analityczne] pierwlastka
oznaczonego,

Na podstawie znanego sktadu chemlcznego wzorcdédw
oraz otrzymanych dla nich résnic zaczernied dla
katdego oznaczanego plerwiastka, wykreslié krzywe
analityczne, odeinajgc na osi odcietych siatki lo~
garytmicznej zawartodci procentowe danego sktadni-
ka wzorcowego, a na osl rzednych odpowiadajgce im
AS.

Obliczyé AS dla kazdego pilerwlastka w badanej
prébee 1 2z odpowiednich krzywych wzorcowych dla da-
nej ptyty fotograficznej znale#é szukane zawartod-
ci procentowe,
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