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1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
spektrograficzna metoda oznaczania otowiu, cyny,
manganu, aluminium, zelaza, krzemu, antymonu,
bizmutu, arsenu i niklu w mosigdzach odlewni-
czych gatunku MO59 1 MO60 wg PN-70/H-87026
oraz clowiu, zelaza, cyny, arsenu, antymonu i bi-
zmutu w mosigdzach do przeréobki plastycznej
gatunku MO58, MO59 i MO60 wg PN-67/H-87025.

2. Zakres stosowania normy — wg tabl. 1.

Tablica 1

Omaczany I Zakres analityczny 1
picrw 1aqtolx % ‘
Olow T o0 w3800 t
| Cyna 0.040 =140 |
Mangan R 0,080 - 140 t
TZclazo N Wd‘,'l'()"'"' 351"10' T {
T Aluminium 0,050 = 0,70 !

~ Krzem T 20 mes0 ;
Antymon T 0003 014 ‘ !

T Bizmut 0,001 -i-0.050 |
“Arsen 0.0050 < 0,070 ' i
Nikicel - 0040 o150 |

3. Normy zwigzane

PN-67/H-87025
Gatunki
PN-70/H-87026 Odlewnicze stopy micdzi. Gatunki

Mosiadz do przerobki plasivezne].

4. Zasada eznaczania. Wzbudzanic widm wrzor
cow i probek w wysckonapieciowe] iskrze lub
w luku elekirycznym (dla As i Sh w pelnym za-
kresie analitycznym) oraz rejesiracja na plycie
fotograficznej. Wykreslenie krzywych analitycz-
nych o pemiary fotometryczne zaczer-
nien par linii analitycznych probek wzorcowych.
Odczytanie z krzywych analitycznych zawarto-
$ci procentowych oznaczanych pierwiastkéw w
badanych probkach na podstawie pomiardéw za-
czernien linii uzyskanych w warunkach analo-

W oparciu

gicznych do probek wzorcowych.

Aparatura i urzadzenia — wg tabl. 2. ’
Tablica 2 o
v - R T I : —%
, ' b
' Lp. Nazwa E Okreédlenia
T e
1 | Urzadeenieo do 1 — vienkoscienna wlewnica ze- -

pohi
i bk

raniad pro- o e umozliwiajaca uzyskanie
' propizi o w postaci preta o Sre-
dricy I mm i diugosci ckolo
L1668 iy temperatura wilewni-
‘c;‘ podezas odlewania
powinna wynosié 40 -

probki
120 K

2 | Urzadzcnic do | — tekarka
T prrygotewania o i — piloik 1100
: prohek [ eloktrod !
i porsocniczyen 1 o
| 3 ! Zyadlo wrbudze- | — penerator iskry np. HIF01
' © nia ! Tun HFG2 firmy Zeissa ‘
! — generator luku pradu zmien-
, nego
4 Apsratura spek- | — 80 oglaf kwatu‘nvv qre—
tralna ' Yo j vepersii np. Q-24 fir-
f MY Le*sﬂ analityczny zakres
;r widrra 200 = 300 mm

— wylgeznik czasowy do auto-
Pomatyveznej regulacji  czasu '
przedoalania 1o clispozycji

5 ¢ Przyrzad pro- — spektroprojektor dewolnego
jekeyiny L typu _ ‘
6 | Przyrzad ponua- — coixrofotometr  niercjestru-
| LOWY [ jacy np. firmy Zeissa

|
|
|
|
|
|
|
]

6. ‘Idtermh

tabl. 3.

pomecnicze i OdCZVﬂnlkl —— Wy

&bhca 3
B I
i L. | Nazwa Okreélenia
e e e — - A RS S B A R
1 | Elektroda I - pret z wegla spekiral- )
| P p .
peinocnicEa ! nie  czystego o Srednicy

| a--6 mm i dlugodci okolo -
i : 30 mm zatoczony jedno- |
stronnie na stozek o kacie
wierzcholkowym 6G°

— twarde i bardzo twarde
np. Spektral-Plation WwWuU-2
Blau Hart, Spektral-Platten -
WU-3 Blau Extra-tHart fir-
my ORWO o wymiarach
624 mm lub 924 mm

(8]

Plyty
fotograficzne
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cd. tabl. 3

Lp. Nazwa Okreslenia

3 | Wywolywacz

— roztwor I: 40 g hydro-
chinonu, 40 g pirosiarczyv-
nu potasowego, 8 g bhromku
potasowego rozpusci¢ w wo-
dzie destylowanej i dopei-
ni¢ woda destylowana do
chietodei 1 dimd

— roztwor II: 160 g wodo-
rotlenku potasowego rozpu-
sci¢ w wodzie destylowanej
i dopelni¢ do objetosci
1 dm3

— upiwersalny, kwasny

4 | Utrwalacz

7. Wzorce metaliczne w postaci pretow o Sre-
dnicy 10 mm, dlugo$ci okolo 100 mm i plaskich
powierzchniach czynnych. Seria powinna zawie-
ra¢ wzorce o zréoznicowanych zawartosciach ozna-
czanych pilerwiastkow w zakresach podanych
w tabl. 1.

8. Przygotowanie probek. Plaskie powierzchnie
wzorcow i probek przeznaczone do analizy i za-
toczone wstepnie na tokarce obrobi¢ pilnikiem
1% 100 w ten sposdb, aby na powierzchni byly
widcczne rysy krzyzujgce sie pod katem 90°.
W przypadku wzbudzenia w tuku wystarczajaca
jest cbrobka na tokarce. Gorng elektrode stanowl
pret z wegla spektralnie czystego o wymiarach
i ksztaleie podanych w tabl. 3.

9, Przvgotowanie aparatury do oznaczania Pb,
Sn, Mn, Fe, Al, Si, Bi, Ni w pelnym zakresic
analityczaym oraz As, Sh, do 0,02% — wg tabl. 4.

Tablica 4
"I Warunki analityczne dla spektrografu Q-24

Lp. Aparatura
i czynnoécl

Ckreslenie warunkow

1| Zakresz widm — jak w tabl. 2

2 | Oswictlenie szcze-
liny — tréjscczewkowe
3| Szerokosé szezeliny | — 0,015 mm
4| Wysokodé szezeliny | — 1,0 mm
| 5! Piyta fotograficzna | — WU-2 firmy ORWO :
6 | Elektroda goérna — jak w tabl. 3
7 { Elektroda dolna — wzorzee lub  probka wo

postaci preta o srednicy 10
mm o powierzchniach czyn-

nych przygotowanych @ wg
p. 8
8 | Miedzyelektrcdowa | ‘
przerwa analityczna; — 40 mm
91 Wzbudzenie widm — iskra wysokonapieciowa

o parametrach: napiecie
pierwotne 220 V, napiecie
widrne 12000 V, samoinduk-
cja 1,5 mll, pojemnosé
24000 pF

— 80 s

10 | Czas ¢kspozycii

cd. tabl. 4

| Warunki analityczne dla spektrografu Q-24

Lp. aratura ;
_Ai‘ o Okreélenic warunkow
i czynnodci

{
'

— roztwory I i II wywoly-
wacza  przygotowane wg
tabl. 3 zmicszaé z wodgy de-
stylowang w stosunku
1:1:4; czas wywolywania
powinien wynosi¢ 75 s, a
temperatura wywolywacza
i 19 10,5°C; po przemyciu
wodyg  destylowana  plyte |
utrwali¢, nastepnic plukac
w biezacej wodzie w ciggu
30 min i wysuszy¢

11 | Proces fotograficzny

12 | Mikrofotometr:

— powickszenie — 20X
| obrazu
:! — szerokosé | — 0,30 mm |
szczeliny ' J
— wysokosé — 0,13 mm
szezeliny L

— sgkala odezytow 1\
wychylen galwa-} — logarytmiczna z uwzgle- |
nometru dnicniem funkeji Seidla |

10. Przygotowanic aparatury do oznaczania As
i Sb w pelnym zakresie analitycznym (patrz

tabl. 1) — wg tabl. 5.

Tablica 5

Warunki analityczne dlﬁfgi)@kirbéi:é"fu Q-24
{ Lp . .. i . .
| Aparatura i czynnosdci Okredlenie warunkow
1 ] Szerokosé szezeliny — 0,01 mm
2 | Plyta fotograficzna — WU-3 firmy ORWO
3 { Miedzyelcktirodowa
przerwa analityezna — 3 mm
4 | Wzbudzenie widm — luk pradu zmiennego
| o natezeniu 7 A
“ 5 | Czas przedpalenia — 15 s
{ 6 | Czas eckspozycii . — 60 s
Pozostale dane jak w tabl. 4.

11. Wykonanie oznaczania. Po przygotowaniu
aparatury wg danych przedstawionych w tabl. 4
ewentualnie w tabl. 5 oraz przygotowaniu probki
wg p. 8, umiesci¢ w kasecie odpowiednig plyte
fotograficzng. Wlgczy¢ w obwéd spektrografu ge-
nerator iskry wysokonapieciowej lub generator
tuku pradu zmiennego. Na plycie rejestrowac
w identycznych warunkach po dwa widma wzor-
cow 1 trzy widma probek. Wskazane jest wzbu-
dzanie wzorcow i probek na przemian w celu
unikniecia wplywu ewentualnej niejednorodno-
$ci emulsji fotograficznej w obrebie kliszy. Przed
kazdorazowym wzbudzeniem powierzchnie czyn-
ne probek i wzorcoOw przygotowac w sposéb po-
dany w p. 8. Po wykonaniu spektrogramow ptlyte
nalezy poddaé procesowi obrobki fotograficznej.
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Roztwory 1 i 11 wywolywacza zmiesza¢ z wodg a) przy zawartosci Pb
destylowana w stosunku 1:1:4, Czas wywoly- ponizej 1,0% — 0,03%,
wania powinien wynosi¢ 75 s, a temperatura wy- od 1,0% -— 0,075%,
wolywacza 19 +0,5°C. Po przemyciu wodg de- b) przy zawartosci Sn
stylowang plyte utrwali¢, a nastepnie plukac od 0,01 do 0,1% — 0,003%,
w biezacej wodzie w ciggu 30 min i wysuszy¢. powyzej 0,1 do 1,0% — 0,02%,
Przed przystgpieniem do fotometrowania usta- powyzej 1,0% — 0,10%,
wi¢ szerokosé i wysokose szczeliny mikrofotome- ¢) przy zawartosci Mn
tru zgodnie z danymi wg tabl. 4. Fotometrowac od 0,01 do 0,1% — 0,004%,
nastepujace pary linii analitycznych wg tabl. 6. powyzej 0,1 do 1,0% — 0,03%,
Tablica 6 powyzej 1,0% — 0,06%,
= d) przy zawartosci Fe
D}ugoéé linii Dlugosé linii | od 0,1 do 1’0{% L 8,0090/0,
Pierwiastek pierwiastka L ' powyzej 1,0% — 0,04%,
OZNAcZANY oznaczanego wewnetrz- v
0 p— nego, nm e) przy zawartosci Al
o . N e od 0,01 do 0,1% — 0,003%,
D47 £
Pb il e powyzej 0,1 do 1,0% — 0,04%,
266,32 Cu 271,35 PRy
. - e S T o - f) przy zawartosci Si
L .. T od 0,01 do 0,1% — 0,002%,
o : ’
L | AN O ottt powyzej 0,1 do 1,0% — 0,02%,
Fe 297,31 Cu 288,29 L
» - s . g) przy zawartosci Sb
S1 o 288, T . od 0,001 do 0,01% — 0,0002%,
. diaz | G 299w powyzej 0,1 do 0,1% — 0,002%,
Ni I 305,08 Cu 299,74 ¥ e
—ig o T h) przy zawartosci Bi
e = e, o N od 0,001 do 0,01% — 0,0003%,
e Rk S .1 . powyzej 0,1 do 0,1% — 0,005%,
Sb 231,15 Cu 235,67

i) przy zawartosci As

. . . oy . ) . od 0,0001 do 0,01% — 0,00015%,
12. Obliczanie wynikéw. Dla kazdego widma powyzej 0,01 do 0.1% — 0,003%,

obliczy¢ roznice zaczernien pary linii analitycz-

j) przy zawartosci Ni

nych wg wzoru od 0,01 do 0,1% — 0,0045%,
AS =8, — Su powyzej 0,1 do 1,0% — 0,03%,
w ktorym: powyzej 1,0% — 0,07%.
A8 -~ roznica =zaczernien linii oznaczanego
pierwiastka i linii miedzi jako wzorca 14. Precyzja metody — wg tabl. 7.
wewnetrznego,
S - zaczernienie linii analitycznej oznacza- T“bli‘_’a . _ P
nego pierwiastka, Zawartoéé¢ | Odchylenie ‘v\’spélczyn-}Licz'
S ~- zaczernienie linii analitycznej miedzi. Pierwiastek| grednia X | standardo- |nik warian-. ozk;laa—
Na podstawie znanego skiladu chemicznego % we S it £V, % | czan
wzorcdw oraz obliczonych dla nich roznic zaczer- - 0,70 0,022 3,14 W;Oﬁ
nien linii AS dla kazdego pierwiastka sporzadzi¢ 3,86 0,095 | 247 .
wykres analityczny, odkladajgc na osi rzednych 0,041 0:8025 | B8l
logarytmy zawartosci procentowych danego sktad- sn 2;; g’gég ?’;3 =
nika wzorcowego, a na osi odcietych odpowiada- {— — 0’077 0’0030 Z?z;g
jace im AS. Z otrzymanych wykresow odczytac it 0.39 0.018 151 30
logarytmy procentowych zawartosci oznaczanych 1,40 0,038 2,82
pierwiastkow, a nastepnie obliczyé zawartosci |7 0.1 | 00086 | G600
procentowe. W przypadku stosowania siatek je- Fe 1,09 0,028 261 *
dnostronnie logarytmicznych, na osi centymetro- m_};' S| 0046 | 00023 5,00 -
wej odlozy¢ wartosei AS, a na osi logarytmicznej |~ D 0,026 i 513
zawartosci procentowe pierwiastkow we wzorcach. o 0037 | 00013 %04 26
Odczytana z wykresu wartos¢ jest wynikiem |__ IR . il &1
analizy wyrazonym w procentach. Sh 8’{1);}3 3’82?;6 ?33 20
Za wynik przyjac s’,r(.adma arytmetyczng z 00053 0.00024 153 |
trzech pojedynczych wynikow. Bi 0,052 0,0034 651 20
13. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami |7 0,0048 0,0001 | 2,08 T
réwnoleglych oznaczen nie powinny przekraczaé: | o 0,070 0,0021 2,91 20




BN-72/0828-02

ed. tabl. 7

odchylenie standardowe

. Zawartosé | Odehylenie | Wspotczyn- L%DCZ“
. . et I oo 1o ba e et e
Pierwiastek :?gdma standirdo i 1}1,1... Wka1;1a“r1 | opnas N Yy
X, % we T8 cjit 2V, % | an S = "I/ BOoR W
T S R L -1
Lo 0012 0,0029 . 6,81
B Bt 0,021 3,68 20 wspolezyvunik wariancii
1,43 0,045 3,04 Spotezy anc]
) S
gdzie: vV = v 100
rr o . PR
zawartosé Srednia
7y w ktorych:
>_:X1' . . .
N X — wynik potrojnego pomiaru,
n o _ n — liczba potrojnych pomiarow.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/0828-02

Sklad chemiczny wzorcdw spektrograficznych produkeji IMN dla mosigdzow odlewniczych MOS9 1 MOgE) orax
mosigdzow do przerobki plastycznej MO58, MO59 i MO69 — wg tablicy.

P~ Nr wzorea y
Qe i
T~ I | 11
Pierwiastek \\\[ L
S =T B T | 248
Sn, % 0,040 0,003
Mn, % 0,078 | 0.20
Fo, Y% 010 | 027
Al % 0,37 ' 0.66
Si, % 0,11 ‘ 0,31
P, % 0,072 | 0,050
Sh, % 0,14 | 0,043
i Bi, % | 0,029 0,031
; As, % ! 0,065 0,014
! Ni, % 0,14 { 0,20

|

111 : v %

173 109 069
0,23 | 0,67 1,37
0,36 1 0,77 140 |
0,42 | 1,13 0,71 !
0,081 0,047 0,19 ‘
0,064 0,023 0,037 |
0,022 0,018 0,018 |
0,019 0,0058 0,0032 |
0,014 0.0051 0,0010
0,15 0.0068 0,0045
1,54 0,81 0,43 i
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