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NORMA BRANZOWA
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HUTNICTWO 0885-05
METALI Aluminium-magnez
NIEZELAZNYCH ) Zamiast
Proszek mlelony BN-70/0885-03

Grupa katalogowa IIT 56

1. WSTEP —- 0,700 proszek o wielko$ci ziarn nie przekra-

Prredmi , L al czajgcej 0,700 mm.
Przedmiotern norm 8 oszek aluminium- ; .
e rmy jJest proszek a AT 2.2, Przyklad oznaczenia mielonego (M) proszku

-magnez otrzymywany przez mielenie stopu, sto- . .
= Co Vol Py, aluminium-magnez (Al-Mg), cdmiany 0,300:

sowan » pirotechnic orodukeji stali kwaso- ) o I -
Ay W PIIGeEiiias, do prodial sill. kwass MIELONY PROSZEK ALUMINIUM-MAGNEZ
odpornych i do celéow specjalnych. MAIMg-0,200 BN-76/0885-05
2. PODZIAL 1 OZNACZENIE 7. WYMAGANIA
2.1. Odmiany. W zaleznosci od stopnia rozdrob- 3.1. Wyglad zewnetrzny. Proszek powinien mieé
nienla rozréznia sie cztery odmiany proszku alu-  kolor szary z polyskiem metalicznym. W przy-
minium-magnez: padku odmiany 0,150 dopuszcza si¢ brak potysku.
— 0,150 proszek o wielkosci ziarn nie przekra- Proszek powinien by¢ wolny od zanieczyszczen
czajgce] 0,150 mm, mechanicznych oraz nie powinien by¢ zbity w
— 0,300 proszek o wielko$ci ziarn nie przekra- grudki.
czajacej 0,300 mm, 3.2. Ksztalt ziarn proszku powinien by¢ odlam-
— 0,420 proszck o wielkoéci ziarn nie przekra- Kowy.
czajacej 0,420 mm, 3.3. Sklad chemiczny proszku — wg tabl. 1.
Tablica 1
ad eherm 0 |
e e Sklad chemiezny, %o | wMetale
Oznaczenic ~ Skladuiki podstawowe - Dopuszezalne zawartosci zanieczyszczen aklywne
proszku ] ! ‘ I _ | %o
l Al ’ Mg ’ Fe Si Cl AT
i 3
MAIMg-0.150 2} | ? 95,51
_— el ; !\ ‘| e — &
MAIMg-0,300 ?) i | ‘ | 97
- e j 17 + 53 ’ reszta 0,4 0,2 0,02 e s
MAIMg-0,420 | f 97.5
r I
| | —
MAIMg-0,700 | 98
ommbicel NN | |
1 W gatunku MAIMgZ-0,150 przeznaczonym do celow specjalnych, po uzgodnieniu z wytworesg, zawartosé akiywnych
metali powinna wynosi¢ minimum 975 .
'y Na zgdanie zamawiajgcego, po uzgodnieniu z wytworea, zawartos¢ miedzl w przypadku przeznaczenia proszku do
celédw specialnyeh w odmianach 0,300 i 0,156 nie powinna przekraczad 0.015%.

Zgloszona przez Instytut Metali Niezelaznych
Ustannowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Gorniczo-Hutniczego Metali Niezelaznych METALE
dnia 17 listopada 1976 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 lipea 1977 r.
l (Dz. Norm. i Miar nr 3/1977 poz. 8)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYZNE 1977. Wplyw do WN 29.12.76. Oddano do skiladu 28.2.77. Cena zt 4,86
Druk ukoncezono w maju 77. Obj. 1,10 a. w. Naktad 4200+42 egz LZG Z-d Nr 2 — 483
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3.4. Wilgotnos¢ proszku nie powinna przekracza¢ 0,1%0.

3.5. Sklad ziarmowy proszku — wg tabl. 2.

Tablica 2

* | - i ~ Kiasy ziarnowe, mm
- . o ) ) 7T | Nadziarno
yenaczenie do 0,075 | do 0,150 | do 0300 | do 0320 | do 0,600 , do 0,700 %
proszku ’ | ‘ \ .
- SR SO N L e e . NS—— T— L N T
__udzial funkcji, % ;
i ? [
MAIMg-0,150 max 92 160 — ’ s ! — ; - ¢ 6.5
. o _ _ _ o | i .
| |
MAIMg-0,300 max 22 min 92 100 ! — — * — ! 0.5
Rl . e | _ d I
| ‘ .
MAIMg-0,420 — max 8 min 9 ‘ 100 — ‘ — | 0.5
MAIMg-0,700 , oo — max 8 ’ s min 92 \ 100 ns>
| ‘
Po uzgodnicniu pomiedzy zamawiajgcym a wyiworea dopuszeza sig@ wykonanie proszku o innym skladzie
zlarnowym niz podano w tablicy.

3.6. Gestos¢ nasypowa powinna wynosic:
0,7 0,9 g/cm3? dla odmiany 0,150,
0,8 1,0 g/cm? dla odmiany 0,300.

Dla pozostalych odmian gesto$¢ nasypowa po-
winna by¢ uzgodniona pomiedzy wytworca 1 od-
biorcg z odchylka nie wickszg niz 0,2 g/cm?.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie, Proszek mielony MAIMg nalezy
pakowa¢ do hobokéw wg BN-65/5043-01, wypel-
niajac je mozliwie do pelna, przykryC papicrem
pakowym parafinowanym wg BN-70/7326-13,
a nastepnie szczelnie zamknaé 1 zaplombowac.
Hoboki powinny by¢ welne od zanieczyszczen,
wilgoci i nie powinny byé¢ pogicte i nieszczelne,
Masa hoboka wraz z proszkiem nie powinna prze-
kracza¢ 100 kg. Do wnetrza kazdego hoboks na-
lezy wlozyé etykietkq, a na zewnatrz dofgezye
przywieszke zawierajaca co najmnie] nastgcpujace
dane:

a) nazwe¢ wytworey,

b) nazwe produktu,

¢) odmiane proszku,

d) numer partii,

e} numer hoboka,

f) date zamkniccia hoboka,

g) mase brutto i netto.

Ponadto na becznej stronie hoboka nalezy nama-
lowaé farba oleing litery MAIMg oraz nakleiC na-

pis: ,,Ostroznie z ogniem -— material wyhbucho-
wy! — chroni¢ przed wilgocig”.

4.2, Przechowywanie. Proszek opakowany zgod-
nie z 4.1 nalezy przechowywal w pomieszeze-
niach krytych, suchych i czystych, zabezpieczaja-

cych proszek przed wilgocig i aktywnymi chemi-
kaliami.

4.3. Transport. Proszek nalezy przewozic opa-
kowany zgodnie z 4.1 w suchych i krytych srod-
kach transportowych z zachowaniem obowigzuja-
cych przepiséow w transporcie kolejowym lub sa-
mochodowym. Zaladowywanie i wyladowywanie
powinno by¢ przeprowadzane w miejscach kry-
tych, unikajgc wstrzasow 1 zrzucania.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (3.1),

b) sprawdzenie ksztaltu ziaren (tylko na Zzadanie
padane w zamowieniu) (3.2),

¢) sprawdzenie skladu chemicznego (3.3),

d) sprawdzenie wilgotnosci (3.4),

e} sprawdzenie skladu ziarnowego (3.9),
f) sprawdzenie gestosci nasypowej (3.6).

5.2. Partia. Partic stanowi proszek miclony alu-

minium-magnez Jjednei odmiany, otrzymany w
jednym cyklu produkeyjnym. Masa pavtit nie po-

winne przekraczac 5000 kg.

5.3. Pobicranie i przygotowanie probek

5.3.1. Pobieranie probki pierwotnej i ogéinej
nalezy przeprowadzad 7z opakowan {ransporto-

wych wg PN-75/H-04936.

3.3.2. Pobierania 1 preygotowanie Sredniej prib-
ki laboratoryjnej nalezy
PN-75/11-04936. Wielkose
powinna wynosi¢ okoto 300 ¢.

przeprowadzac
probki

ed'e;
wg

laboratoryinej

5.3.3. Probki do sprawdzenia wygladu zewnetrz-
nego. Sprawdzeniu wygladu zewncelrznego podlega
cala $rednia prébka laboratoryina.
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5.3.4. Probki do sprawdzenia ksztaltu ziaren. Do
sprawdzenia ksztaltu ziaren nalezy pobrac ze sred-
niej probki laboratoryjnej 3 prébki po okolo 1 g.

5.3.5. Probki do sprawdzenia skladu chemicz-
nego 1 wilgotnoSci. Do sprawdzenia skltadu che-
micznego 1 wilgotnosci nalezy pobraC ze Sredniej
probki laboratoryvjnej probke w iloscel 50

5.3.6. Probki do sprawdzenia skladu ziarnowego.
Do sprawdzenia sktadu ziarnowego nalezy pobrac
ze Sredniej probki laboratoryinej probke w ilosc
100

5.3.7. Probki do sprawdzenia gestoSci nasypo-

Do sprawdzenia gestosel nasypowej nalezy
laborateryjnej probke

wej.
pobrac ze Srednie] probki
w ilogel okolo 100 g.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego na-
lezy przeprowadzal nieuzbrojonym okiem. Spraw-
dzenie koloru proszku nalezy przeprowadzad przy
swictle dziennym.

5.4.2. Sprawdzenie ksztaltu ziaren nalezy prze-
prowadza¢ pod mikroskopem przyv powiekszeniu
100-krotnym.

5.4.3. Sprawdzenie zawartoSei aktywnych me-
tali

5.4.3.1. Zasada Zawarto$¢ aktyw-
nych metali oznacza si¢ metoda gazowolumetrycz-
na. Metoda polega na dziataniu kwasu solnego na
proszek aluminium-magnez i wywigzywania si¢
wodoru wediug reakeji

ozZnaczania,

ALMg 4 8HCLl = 2A1Cl, - MeClL, + 4H,

Procentowyg zawartos¢ aktywnych metali obli-
cza sic z ilosci wydzielonego wodoru, stosujge
wspolezynnik  przeliczeniowy wodoru na
probki proszku metalu.

mase

3.4.3.2. Aparatura
Calose urzadzenia zamocowana jest na dwoch
statvwach. Biureta gazowa polaczona jest za po-
moca weza guimowego z kolba reakeyjng., Wodol-
nej czescel biureta polaczona jest wezem gumo-
wyn z giruszky szklang stuzaca do wyrownywania
cisnienia. W plaszezu biurety krazy woda plynaca
7z termaostatu, tloczona Kolba
reakeyjna znajduje si¢ blisko ujscia weza gumo-
wego odprowadzajacego wode z plaszoza otacza-
jacego biurete. Temperature wody w termostacie
1 plaszezu wodnym utrzymuje sie przy statej war-
tosci 20°C za pomoca grzejnika elektrycznego ter-
mostatu i kontroluje termometrami. Probka znaj-
duje sie w kolbie w naczynku reakcyjnym umiesz-
czonym na podstawce z materiatu kwasoodpornego
(tulejka ceramiczna).

pompksy wodna.
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Aparat do ornaczania aktywnych metall; I — naczynko
reakeyjne, 2 — kolba reakevina poj. 500 em®, 3 — termo-
metr rigeiowy, zakres pomiarowy do 50°C z podziatks
1/10°C, 4 — rurka szklana z kranem jednodroznvm i od-
prowadzeniem boeznym, 5 — biureta gazowa {z plaszezem
wodnym) poj. 100 em? z podziatkyg do 0,5 em3, 6 — grusz-
ka szklana poziomeowa (naczynie poziomowe o pojemnosc

250 cm®), 7 — termometr stykowy., § — termostat, 9 —
pompka wodna, 10 — weze gumowe, [I — statywy,
12 — silnik

5.4.3.3. Odczynniki i roztwory
solny (1,18),

b} Chlorek sodowy, roztwor nasycony, zakwa-
zony 2 kroplami kwasu solnego i zabarwiony ng
stabo rézowy kolor oranzem metylowym.

a) Kwas roztwor 20-procentowy.

5.4.3.4. Wykonanie oznaczania., Do naczynka
reakcyjnego odwazyc 0,07 g badanego proszku.
W kolbie reakcyjnej pojemnosci 300 cm? umiesci¢
podstawke z materialu kwascodpornego, stuzacy
do pionowego ustawienia naczynka reakcyjnego.
Do kolby wla¢ 30 ¢cm? roztworu kwasu solnego
1 za pomocg pincety umieSci¢c na podstawce na-
czynko reakeyjne z probky. Kelbe zamknaé szezel-
nie korkiem, w ktorym umieszczona jest rurka
szklana z kranem jednodroznym i cdprowadze-
niem bocznym do biurety. Kran ten L}\,?V kolbe
reakeyjng z powietrzem. Kolbg nalezy

do termostatu. Termostat nastawic na tempera-
ture 20°C i uruchomié¢. Odkreei¢ kran odpowie-
trzajgcy i biurete napelni¢ zabarwionym roztwo-
rem soli sporzadzonym wg 5.4.3.3 b} unoszac do
gory naczynle wyrownujace poziom cieczy. Przy
otwartym kranie odpowiefrzajgcym ustawit¢ na-
czynko pemocnicze na takie] wysckosci, aby po-
ziom cieczy w biurecie zrownat sie z podziatka
zerowy. Zamkna¢ kran, wyjg¢ kolbe reakeyjng
z termostatu 1 wstrzgsngc tak, aby roztwor kwasuy
solnego dostal sie¢ do naczynka reakeyjnego
z proszkiem. Wstrzgsanie powtarzac¢ kilkakrotnie
do catkowitego rozpuszczenia proszku. Gdy gaz
przestanie sie wydziela¢ i ostygnie kolba reakcyj-

wsiawic
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na do temperatury 20°C, ustali¢ objetosé¢ wydzie-
lonego gazu. Odczyt powtarza¢ 3-krotnie co
15 min do osiggniecia stalej objetosci gazu. Roz-
nica micdzy dwoma kolejnymi pomiarami nie po-
winna przekracza¢ 0,5 cm? Nalezy wykona¢ dwa
cznaczania.

5.4.3.5. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ aktyw-
nych metali X w procentach obliczy¢ wg wzoru

(PP - (Vi V) -k

X =
T -m- 2
w ktorym:

P — ciSnienie barometryczne, kPa
(mmlg),

p — prezno$¢ pary wodnej przy tempe-
raturze pomiaru, kPa (mmlig),

m — odwazka probki, g,

k — wspdlezynnik przeliczeniowy wodoru

na mase proszku Al-Mg; wielkosc
wspolczynnika k w zaleznoSci od
skladu proszku Al-Mg podano w

50 em? wody destylowanej, a nastepnie ostroznie
wymiesza¢ z 80 em? kwasu azotowego. Po rozpusz-
czeniu splukac Scianki zlewki woda, a nastgpnie
gotowa¢ pod szkietkiem zegarkowym az do otrzy-
mania suchej pozostalosci. Po ochlodzeniu probke
zala¢ 15 em? kwasu solnego i ponowil parowanie
do suchej pozostatosci. Operacje z kwasem sol-
nym powtorzy¢ jeszcze jeden raz. Po ochiodzeniu
do zawartosci zlewki doda¢ 70 ¢m® kwasu solnego,
gotowa¢ az do rozpuszezenia sie soli, rozcienczyc
wodg destylowana do objeto$ci okoto 300 cm? 1 za-
gotowac. Zawarto$¢ zlewki po ochlodzeniu przesg-
czyC przez sredni sgezek ilosciowy z dodatkiem
miazgi do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm?.
Przesgcz pozostawi¢ dla przeprowadzenia oznacza-
nia zawartosci glinu i zelaza. Osad na sgezku prze-
myé 8--10 razy goraca woda z niewielkim dodat-
kiem kwasu solnego. Saczek z osadem po Wysusze-
niu spopieli¢ i wyprazyé w tyglu platynowym w
temperaturze 1000--1100°C do stalej masy. Czys-
toé¢ otrzymanej krzemionki sprawdzi¢ przez odpa-

tabl. 3, rowanie z kwasem fluorowodorowym. W tym celu
Tablica 3

\
‘ Stosunek procento-

wych zawartosci 47/53 18/32 19/51 50/50 51/49 52/48 33/47
‘ Al do Mg
!
i k 0,00456 0,00455 0,00453 1,00452 0,00450 ‘ 0,00449 0,00448

Vi, Vo — objetos¢ wydzielonego wodoru, em?, do tygielka z osadem dodaé 5 kropli kwasu siar-

odczytana z dokladnoscia do 0,5 ¢m3
w dwodch oznaczaniach,
T, — temperatura bezwzgledna termostatu,
K, odezytana z doktadnosciag do 0,1 K.
Jezeli P i p podano w mmHg, wynik nalezy
pomnozy¢ przez 7,5006.

5.4.3.6. Dopuszezalna réznica micdzy wynikami
dwoch rownoleglych oznaczan nie powinna prze-
kracza¢ przy zawartosci aktywnych metali:

do 80% — 0,5,

powyzej 80%0— 1,0%.

5.4.4. Sprawdzenie zawartoSci krzemu

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prob-
ki w kwasach azotowym i solnym, odsjyczenie
powstalego osadu i po wyprazeniu zwazenie jako
SiQ,. Zanieczyszczenie osadu sprawdziC przez od-
pedzenie krzemionki z kwasem fluorowodorowym.

5.4.4.2. Odczynniki 1 roziwory

a) Kwas azotowy (1,4).

b) Kwas solny (1,18).

¢) Kwas siarkowy (1,83}

d) Kwas fluorowcdorowy,
towy.

5.4.4.3. Wykonanie 5 g
umiescié w zlewce pojemnosci 800 cm?, zwilzyc

roztwor 40-procen-

oznaczania. probki

kowego, odparowac¢ do usunigcia biatych dymow
kwasu siarkowego, ponownie wyprazyc przez
10 min w temperaturze 1000 - 1100°C i po ostu-
dzeniu zwazy¢ (masa my). Do tygla dodac nastep-
nie 5 kropli kwasu siarkowego, 5 ¢cm? kwasu fluo-
rowodorowego i ogrza¢ az do odpedzenia kwasu
siarkowego, po czym ponownie prazy¢ przez
10 min w temperaturze 1000 = 1100°C i po ochlo-
dzeniu zwazy¢ (masa ms).

5.4.4.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ krzemu
X obliczyé w procentach wg wzoru
Ay — Mg - 04602

X - - 100
m
w ktorym:

my — masa tygla wraz z zanieczyszczonym
osadem dwutlenku krzemu, ¢,

m, — masa tygla z pozostaloscia po odpe-
dzeniu dwutlenku krzemu, g, -

0,4672 — zawartos¢ krzemu w 1 g Si0,, g,
m — odwazka probki, g.

5.4.4.5. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinny przekraczac
przy zawartosci krzemu
do 0,10%0 — 0,005%,
powyzej 0,10%5 — 0,015%.
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5.4.5. Sprawdzenie zawartoSci giinu

2.4.5.1. Zasada oznaczania. Wytracenie wodoro-
tlenku glinowego za pomocg amoniaku i po wy-
prazeniu zwazenie jako ALQOs.

5.4.5.2. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny (1,18).

b) Amoniak (0,90) roztwor 1-+3.

¢) Blekit bromotymolowy, roztwoér alkcholowy
1-procentowy.

d) Azotan amonowy, roztwor l-procentowy zo-
bojetniony roztworem amoniaku.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Przesacz po od-
dzieleniu krzemionki wg 5.4.4.3 uzupehic do kres-
ki 1 dokladnie wymieszac. Z tego roztworu do
zlewki pojemnosci 800 cm? odebra¢ za pomocy
pipety 25 cm? roztworu zawierajgcego 0,25 g sto-
pu. Roztwor rozcienczyé do objetosci  okoto
500 cm?® wody destylowang, ogrza¢ do wrzenia
i po dodaniu 8 -+ 10 kropli btekitu bromotymolo-
wego dodawac roztworu amoniaku do uzyskania
niebiesko-zielonego zabarwienia wskaznika. Zlew-
ke z wytrgconym osadem stabo ogrzat przez
10 min nie dopuszczajagc do wrzenia, a nastcpnie
sqczyC przez miekki sgczek iloSciowy 1 przemywac
goracym lI-procentowym roztworem azotanu amo-
nowego. Osad z sgczka splukaé do zlewki, w ktorej
byt wytrgcony, doda¢ 20 cm? kwasu solnego i
ogrzewac¢ do zupelnego rozpuszczenia, a nastepnie
rozcienczy¢ wodg destylowang do objetosci okolo
300 ¢m?, ogrza¢ do wrzenia i po dodaniu 8 - 10
kropli wskaznika, doda¢ roztworu amoniaku do
zmiany barwy roztworu na niebiesko-zielony.
Ziewke z wytrgeonym osadem stabo ogrzewac
przez 10 min ponize] temperatury wrzenia 1 na-
stepnie saczy¢ przez ten sam saczek. Osad na sacz-
ku przemyc¢ kilkanascie razy gorgeym l-pro-
centowym  roztworem azotanu amonowego, po
czym saczek z osadem umieSci¢ w wyprazonym
do stalej masy tyglu porcelanowym 1 po wysusze-
niu prazy¢ w temperaturze 1000°C przez 1 godz.

5.4.5.4. Obliczanie wynikéw. Zawartose glinu X
w procentach obliczy¢ wg wzoru

X = (b;l»m} - 1.43) - 0,5201
m |
w ktorym:

b -—— masa wyprazonego ALO;, g,

a — zawarto$¢ zelaza w procentach ozna-
czona wg 9.4.6,

1,43 — minoznik analityczny do przeliczania
Fe na Fe,Os,
0,56281 — zawartos¢ glinu w 1 g AlLOg, g,
m — odwazka probki odpowiadajgca po-

branej do oznaczania cze$ci roztwo-
ru, 8.

5.4.5.5. Dopuszeczalne réznice miedzy wynika-
mi rownoleglych oznaczan nie powinny przekra-
czaé 0,5%,

5.4.6. Sprawdzenie zawartoSci zelaza

5.4.6.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prob-
ki w kwasie azotowym 1 solnym, zredukowanie
zelaza trojwartosciowego roztworem chlorowodor-
ku hydroksyloaminy do zelaza dwuwartosciowego,
dajacego z o-fenantroling barwny zwiazek kom-
pleksowy 1 pomiar intensywnosci zabarwienia
przy diugosci fali 530 nm.

5.4.6.2. Aparatura i przyrzady. Fotokolorymetr,
fotometr lub spektrofotometr z pelnym wyposa-
zeniem.

5.4.6.3. Odezynniki i roztwory

a) Kwas solny 1,18, roztwor 14 1.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwér
l-procentowy.

¢) Roztwér buforowy: 272 g octanu sodowego
rozpuscic w 500 cm? wody destylowanej, dodac
240 cm3 kwasu octowego lodowatego (1,03) i do-
peini¢ do 1 dm3.

d) o-fenantrolina, roztwdr 0,25-procentowy,

e) Mieszanina roztworéw b), ¢), d) w stosunku
1188 1,

) Roztwor wzorcowy zelaza. 0,1 g zelaza me-
talicznego lub rownowazng ilos¢ tlenku zelazowe-
go (Fes03), lub alunu zelazowo-amonowego
(NHy)e Fe(SOs)s - 6H,0 rozpusci¢c w zlewce pojem-
nosci 100 em3 w 20 cm?® roztworu kwasu solnego
141, a nastepnie po ochtodzeniu przela¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dm3, uzupelnié¢ do kreski
woda 1 wymiesza¢. 1 cm? roztworu zawiera
0,0001 g Fe.

5.4.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowe]j. Do
osmiu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ¢m?® od-
mierzy¢ za pomocg mikrobiurety 0; 0,5; 1,0; 1,5;
2,0; 3,0; 4,0; 5,0 cm3 wzorcowego roztworu zelaza,
rozcienczye wodg do objetosei okolo 30 cm?,
a nastepnie doda¢ do kazdej z kolb 25 ¢m? mie-
szaniny roztworow wg 5.4.6.3¢). Objetos¢ kolb
pomiarowych uzupelni¢ wodg do kreski, dokladnie
wymiesza¢ 1 w czasie do 15 min wykona¢ pomiar
fotometryczny przy dlugosci fali 530 nm. Na pod-
stawie wynikow pomiarow wykreslic krzywsa
wzorcowa, odkladajac na osi odcietych zawartosc
zelaza w gramach, a na osi rzednych odpowiada-
jaca tym stezeniom wartosce ekstynkeji.

3.4.6.5. Wykonanie oznaczania. Z roztworu po
oddzieleniu krzemionki wg 5.4.4.3 odmierzyc¢
5 ¢m?® do kolby pomiarowej pojemnacsci 100 cm?,
co odpowiada 0,05 g odwazki, dodac 25 ¢m? mie-
—_"’.;—T\Eeszanina ta jest zdaina do uzycia przez 3 {ygodnie od

momentu przyrzgdzenia. Przechowywaé jg nalezy w ciemnych
butelkach.
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szaniny roztwordw przygotowanej wg 5.4.6.3¢)
1 uzupeli¢ wodg destylowang do kreski. Po do-
kladnym wymieszaniu wykona¢ pomiar fotome-
tryczny przy diugosci fali 530 nm. Réwnolegle
z proba badang wykonac¢ slepa proby.

5.4.6.6. Obliczanie wynikéw. Zawartosi zeluza
X w procentach obliczyé wg wzoru
h X
X == = 100
n
ktorym:
b — ilos¢ zelaza odcezytana z krzywei wzorco-
wej, g,
m — odwazka probkl odpowiadajgea pobrane]
do oznaczania czeSci roztworu,
5.4.6.7. Dopuszezalne réznice miedzy wynikami

roéwnoleglych oznaczan nie powinny przekraczac
przy zawartosci zelaza:
do 0,25"%0 — 0,02%,
powyzej 0,25%u — 0,03%.

5.4.7. Sprawdzenie zawartoSci jonu chicrkowego

5.4.7.1, Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prob-
ki w kwasie siarkowym, wytrgcenie jonow chlor-
kowyvch w postaci AgCl za pomocy azotanu srebra
1 porownanie powstatego zmetnienia z proba po-
rownawceza.

5.4.7.2. Odezynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83), roztwdr 25-procento-
WYy.

b) Kwas azotowy (1,4).

¢) Azotan srebra, roztwor l-procentowy.

d) Woda podwojnie destylowana.

e) Roztwor wzorcowy chlorku sodowego. Chlo-
rek sodowy umieszczony w tyglu platynowym
prazy¢ w temperaturze 400°C w ciagu 10 -- 15
min. Po ochlodzeniu zwazy¢ 0,1649 g chlorku so-
dowego i po rozpuszczeniu dopetni¢c do kreski w
kolbie pomiarowej pojemnosci 1 dm? i dokladnie
wymieszac. 1 ¢m? roztworu zawiera 0,0001 g CL
Roztwory uzyte w tym oznaczaniu nalezy spraw-
dzi¢ na zawartos¢ chlorkow.

5.4.7.3. g probki
umiesci¢ w ziewce pojemnosci 800 em3. Do zlewki
dodac 30 em? wody podwojnie destvlowanej i
wielkimi porcjami 50 ¢m? 25-procentowego roztwo-
ru kwasu Po rozpuszczeniu probki
roztwor przypadku powstalego
zmetnienia przesacezyC, a nastepnie przeniest do
kolby pomiarowej pojemnosci 250 c¢m?3, dopelnic
do kreski woda i dekladnie wymieszac¢. Pobrac
100 ¢m?® roztworu do cylindra pomiarowego po-
jemnosci 100 ¢m? z korkiem doszlifowanym, dodaé
4 ¢m?® kwasu azotowego i 1 cm? azotanu srebra.
Po wymieszaniu roztworu pordéwnac¢ powstale
zmetnienie z probg poréwnawcezg, w ktorej znaj-
duje sie znana objetos¢ roztworu wzorcowego.

Wykonanie oznaczania, 25
nie-

siarkowego.
ochlodzi¢c 1 w

5.4.7.4. Sporzadzenie proby poréwnawczej. Cy-
linder pomiarowy pojemno$ci 100 cm?® z korkiem
doszlifowanym napeini¢ 20 e¢m?® 25-procentowego
roztworu kwasu siarkowego 1 wodg podwodjnie
destylowany do objctosci 100 em?®, a nastepnic do-
da¢ 4 em® kwasu azotowego 1 1 em? roztworu azoe-
tanu srebra. Do przygotowane] w ten sposob pré
by dodawac z mikrobiurety mztwm wzorcowy do
raomentu, gdy zmetnienie proby pordéwnawcezej
bedzie identyczne ze zmetnieniem proby kadane]

3.4.7.5, Obliczanie wynikow. Zawartose chlorku
X obliczye w procentach wg wzoru

" b« ,
X = " . 160
m
w ktorym:
b — objetos¢  roztworu wzorcowego chloerku
sodu,
¢ — ilos¢ chloru zawarta w 1 em® roztworu
WZOrcowego, g,
m — odwazka probki, g.

5.4.7.6. Dopuszczalne roznice miedzy wynikami

réwnoleglych oznaczan nie powinny przekraczsé
0,002,

5.4.8. Sprawdzenie zawartoSei magnezu

5.4.8.1. Zasada oznaczania. Rozpuszezenie prob-
ki w kwasie solnym z dodatkiem 30-procentowej
wody utlenionej. Zamaskowanie Zelaza 1 glinu
kwasem winowym. Stracenie jonéw magnezowych
za pomoca fosforanu dwuamonowego po wypraze-
niu zwazenie jako Mg,P,0;.

5.4.8.2.

a) Kwas solny (1,18) 1 roztwoér 14 1.

b} Amoniak (0,50) i roztwoér 1-procentowy.

¢) Kwas winowy krystaliczny.

d) Fosforan dwuamonowy, roztwor 10-procen-
towv.

¢) Blekit bromotymolowy,
lI-procentowy.

5.4.8.2.
probki,

Cdezyvnniki i roztwory

roztwor allkcholowy

Wykonanie oznaczania. Odwazve 5 ¢
pojemnasci 800 c¢m?,
doda¢ 50 em? wody 1 micszajge ostroznie dodawad
porcjami 80 ¢m?® kwasu solnego (1,18) unikajgc
Ped koniec

roztworu nadtlenku

umiesci¢ w zlewee

zoyt burzliwej reakeil. nalezy dodaé

okoto 5 cm?® 30-procentowego
wodoru w celu rozpuszezenia czarnego osadu mie-
dzi. Po splulkaniu zlewki wody roztwor
gotowac przez 20 min pod szkietkiem zegorko-
Po ostudzeniu roziwor przelac ilosciowo
do kolby pomiarowej pojemnodci 500 ¢m3, dopetl-
ni¢ wody do kreski i wymieszac., Roz-
twor w kolbie pomiarowe] pozostawié do opad-
nigcia nierozpuszcezonych Pobra¢ pipetg
25 ¢m? do zlewki pojemno$ci 800 cm?, dodaé okolo
100 ¢m? wody oraz okoto 12 g kwasu winowego.
Po rozpuszezeniu kwasu winowego do roztworu
nalezy doda¢ 60 c¢cm?® 10-procentowego roztworu

Scianelk

Wy,

starannie

czesel.
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fosforanu dwuamonowego oraz kilka kropli wskaz-

nika (blekitu bromotymolowego), rozcienczyé
woda do objetosci okolo 500 ¢m?, a nastepnie
zobojetnic  roztwor woda amoniakalng ciagle

mieszajac. Po wyltrgceniu osadu doda¢ do roz-
tworu nadmiar okolo 30 ¢m3 wody amoniakal-
nej 1 pozostawi¢c probe do nastepnego dnia.
Roztwér z osadem nalezy saczy¢ przez Sredni
sgezek ilosciowy dwukrotnie przemywajac osad
nrzez  dekantacje  1-procentowym  roztworem
wody amoniakalnej, a kilkakroinie na sgczku.
Po przemyciu osad przenie$¢ z powrotem do
zlewki w ktérej byl stragcony, rozpusci¢c w roz-
tworze kwasu solnego (1-F1), dodal 3 g kwasu
winowego, rozcienczy¢ wodg destylowang do oko-
to 500 ¢m?, doda¢ 10 e¢m? 10-procentowego roz-
tworu fosforanu dwuamonowego i po zobojetnie-
niu amoniakiem wobec wskaznika ciggle mieszajgc
stracic  osad  fosforanu amonowomagnezowego.
Strgcony osad pozostawi¢ do nastepnego dnia,
a nastepnie sgczy¢ przez sgcezki uprzednio uzy-
wane, Do przemycia osadu uzywac l-procentowe-
go roztworu wody amoniakalnej. Przemyty osad
umiesci¢ w uprzednio wyprazonym do stale] wagi
tyglu porcelanowym. Po wysuszeniu spali¢ sgczek
w mozliwie niskiej temperaturze, a nastgpnie pod-
noszac stopniowo terrperature prazy¢ osad w tem-
peraturze 1100°C do uzyskania statej masy.

5.4.8.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ magne-
zu X w procentach obliczy¢ wg wzoru

b 0,218
LYY . 100

m

w ktérym:

b — masa eosadu pirofosforanu magnezo-
wego, g
0,2185 — zawartos¢ Mg w 1 g MgoP,0O4, g,
m —- odwazka prébki odpowiadajaca po-
branej do oznaczania czeScl roztwo-
ru, g.

5.4.8.5. Dopuszezalne réznice migdzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinny przekraczaé
0,4"/a.

5.4.9. Sprawdzenie wilgotnosSei nalezy przepro-
wadzaCt wg PN-71/H-04943.

3.4.10. Sprawdzenie skladu ziarnowego nalczy
przeprowadza¢ wg PN-75/H-04933.

5.4.11. Sprawdzenie gestoSci nasypowej nalezy
przeprowadzac¢ wg PN-75/H-04930 metodg As,;.

5.5. Ocena wynikow badan. Jezeli proszek nie
speinia chociazby jednego z wymagan 3.1,
3.3, 3.4 lub 3.6, partie proszku nalezy uznac¢ za
niezgodna z wymaganiami normy. Jezeli proszek
nie odpowiada wymaganiom w zakresie skladu
ziarnowego 3.5, parti¢ proszku nalezy powtornie
przesiac¢ przez odpowiednie sito i ponownie przed-
stawic¢ do badan.

L IS
J.Ly,

53.6. Atest. Do kazdej partii proszku nalezy do-
laczyc atest wg BN-74/0809-01 p. 2.2.

KONIEC

INFORMACIE DODATEOWE

1, Instytucia opracovwujaca nornie — Instviut Aetali
Niezelaznyceh, Gliwice.

2. Estotne zmiany w stesunku do BN-7€70835-05

Q) wjednolicono dopuszezalna zowartose Fe dla wszyst-
kich odmian do 0,4%,

) zmicniono granice zawartosct
0.075 0,300 2 78 do max 22
2 wymaganiamt odbiorey tel odmiany,

¢) wprowadzono wymagania dotyczgee gestosel nasy-
powe] dla odmian 0,150 1 0,300 w celu uzyskania pelniej-

corna frakeji

mm w odmianic zoodnie

<ze) charakicrysiyvki ich stoonin rozdrobnienia,

d) wprowadzono metody analizy chemicznej zgodnie
Zz wymaganiami odbiorciw.
3. Normy zwigzanc
PN-T3/11-01830 Metalurgia

NASYBOWC]

proszikow,. Oznoczanic gestosci

PN-75/H-04933 Metalurgia proszkow. Analiza sitowa

PN-75/H-04930 Aefalurgia proszkow. Wylycezne pebicrania
i przygotowania probek

PN-71/H1-049143 Badanie proszkow metali. Oznaczanie wil-
gotnosci

jakoscl

BN-74/0809-01 Netiale Zaswiadezenie

i atest

niezelazne.

BN-65/5043-01 Hoboki uniwersalne

BN-76/7326-13 Papicry pakowe paralinowane

projekiu normy — inz. Stanisiaw Ciapa-

1. Autorzy
i Trzebinia-

In -~ Zaklady Metlalurgiczne ,,Trzebinia” —
-Sicrszar mor inz. Krystvna Golonkowa, mgr inz. Maria
Raznicwska — Instyiut Meotali Niezelaznyceh, Gliwice.
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