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1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
spektrograficzna metoda oznaczania zawartoSci
manganu, cyny, olowiu, cynku i zelaza w mie-
dzioniklu MN25 wg PN-69/H-87052.

2. Zakres stosowania przedmiotu normy — wg
tabl. 1.
Tablica 1
Ozxﬂlwaicrzany Zakres ana}ityczny" metody )
pierwiastek %
Mn 00086—05
Sn 0,0009 — 0,025
Pb 0,0015 + 0,034
Zn 0,014 -- 0,48
Fe 0,019 = 1,0

3. Zasada oznaczania polega na wzbudzeniu
i rejestracji widm wzorcow i prébek na wspol-
nej plycie fotograficznej, wykreslaniu krzywych
analitycznych w oparciu o pomiary fotometrycz-
ne zaczernien par linii analitycznych probek
wzorcowych, odezytaniu z krzywych analitycz-
nych zawartosci procentowych oznaczanych pier-
wiastkow w badanych probkach na podstawie
pomiarow zaczernien linii uzyskanych w warun-
kach analogicznych do prébek wzorcowych.

4. Aparatura i urzgdzenia — wg tabl.

Tablica 2

Nazwa ‘

Opis

-~ dwueczesciowa  wiewnica
zeliwna umozliwiajgea

Urzadzenie do odle-
wania probek

i uzyskanie probki w po-
staci preta o Srednicy
8 mm 1 dlugosci okolo
106 mm
! N R
Urzadzenie do przy- ' __ {okarka
gotowama pxébek
Zrodio wzbudzania . — generator tuku  pradu
g zmiennego ;

cd. tabl. 2

Nazwa

spektrograf duze3 dysper—
sji, np. PGS-2 firmy Zeiss
— analityezny zakres wid-
ma 250+ 350 nm

Urzgdzenia pomocni- | — wylacznik czasowy do au-
cze tomafycznej regulacii o-
kresu przedpalania i na-
swietlania lub stoper

elektrod

Aparatura spektralna | —

-— profilarka do
weglowych

Przyrzad projekcyiny — spektroprojektor dowol-

nego typu

pomiarowy

- mikrofotometr niereje-
| strujacy np. firmy Zeiss

I’rayrzad

5. Materialy pomocnicze i urzadzenia -— wg
tabl. 3

Tablica 2

\Tazwa

Piviy fotogr qflc.me

— bardzo twalde np. Spek-
tralplatten WU-3 firmy
ORWO

— roztwm I: 40 g hydro—
chinonu i 40 g pirosiar-
czynu potasowego rozpu-
sci¢ w wodzie destylowa-
nej 1 dopeli¢ woda de-
stylowang do objeto$ci
1 dm?

Wywolywacz

voztwor II: 100 g wodo-
| votlenku potlasowego roz-
j pusci¢c w wodzie desty-
lowanej 1 dopelnié woda
destylowang do objetosci
I dm?

Utrwalacz

Elektrody
cze

umwelsalny, kvv asny

;mmocni-

- wykoname z wegla spek-
tralnie czystego o Sred-
nicy 5 mim, zaostrzone na
stozek o kgcie wierzchol-

| kowym 120°
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6. Wzorce metaliczne powinny by¢ wykonane
w postaci pretéow o srednicy 8 mm i dlugosci
100 mm. Nalezy dysponowaé wzorcami o zroz-
nicowanych zawartosciach cznaczanych pierwiast-
kéw w zakresach przedstawionych w tabl. 1.

7. Przygetowywanie probek. Probke metalicz-
ng w postaci preta o érednicy 8 mm 1 diugosci
okolo 100 mm nalezy obtoczyé z jednej strony
na stozck o kacie wierzcholtkowym 120°. W ta-
ki sam sposdb przygotowaé wzorce. Jako elek-
trody pomocnicze nalezy stosowaé elektrody =
wegla spektralnie czystego przygotowane wg
tabl. 3.

8. Przygoiowanie aparatury. Aparaturg do
oznaczania Mn, Sn, Pb, Zn i Fe nalezy przygo-
towa¢ wg danych przedstawionych w tabl. 4.

Tablica 4

Warunki analitvezne dla spektrografu PGS-2

Aparatura
i jej parametry

250 == 350 nin

Okreslenie warunkow

Zakrcs widma

O§wietlenie szczeliny uklad optyczny ustawio-
ny wg ateslu, soczewki
o ogniskowych  F=8§0,

=150, F=340

Szerokosé szezeliny 0,02 mm
Kat siatki («) +5,25
Kolimator (TT) 11,4
Nachylenie szezeliny (¢) 5,20

Plyta fofograficzna WU-3 firmy ORWO

Elektrody dolna — prébka w po-
staci preta o S$rednicy
8 mm, zatoczona na sto- ,‘
zek o kgcie wierzcholko- |
wym 120°, |
goérna — pret o Sred-
nicy 5 mm z wegla spei-
tralnie czystego, zato-
czony na stoiek o kacie
wierzchotkowym 120°
Migdzyelektrodowa
przerwa analityczna 2,0 mm
Generator luku pradu natezenie — 7 A, napig-
zimiennego cie — 210 V
Okres przedpalania 10 s
Okres na$wietlania 30 s
Mikrofotometr niereje-
strujacy
— powiekszenie obrazu 20X
— szeroko$é szczeliny . 0,30 mm
— wysokosé szczeliny ‘ 15,0 mm
— skala pomiaru wy- logarytmiczna VS A
chylen galwanomefru uwzglednieniem  funkciji
Seidla

. Wykonanie spektirogramow. Po przygotowa-
niu aparatury wg 8 umiedci¢ w statywie spelk-
trografu prébke lub wzorzec i elektrode pomoc-
niczg, a w kasecie spektrografu plyte fotograficz-
ng. Wigeczye w obwdd spektrografu generator
tuku pradu zmiennego. Na plycie nalezy reje-
strowa¢ po dwa widma kazdego wzorca i po trzy
widma kazdej probki. Przed kazdorazowym
wzbudzeniem powierzchnie czynne elektrod oczy-
scic przez stoczenie cienkiej warstwy za pomocy
tokarki. Do kazdego wzbudzenia probek i wzor-
cow nalezy stosowa¢ oddzielnie nowe elektrody
weslowe, Wskazane jest rejestrowanie widm
wzorcoOw 1 probek na przemian, w celu uniknie-
cia wplywu niejednorodnosci emulsji fotograficz-
nej. Po wykonaniu spektrograméw dla wzorcéw
i probck, plyte podda¢ obrobce fotograficznej.
Roztwory I i II wywolywacza zmicsza¢ z wodg
destylowang w stosunku 1:1:4, bezposrednio
przed wywolywaniem. Czas wywolywania powi-
nien wynosi¢ 75 s przy temperaturze 19,0 +0,5°C.

Po przemyciu woda destylowang plyte nalezy
utrwali¢ , nastepnie pluka¢ woda biezgcg w cig-
gu 30 min 1 wysuszy¢.

Przed przystgpieniem do fotometrowania usta-
wi¢ mikrofotometr zgodnie z danymi przedsta-
wionymi w tabl. 4.

Pary linii analitycznych nalezy fotometrowac
wg tabl. 5.

Tablica 5

| Diugoéé linii |  Diugosé linii
Pierwiastel pierwiastka wzorea
oznaczany oznaczanego woewnetrznego
nm nm
@ Mn 259,37 249,21
\ Mn 260,56 249,21 i
Sn 283,99 285,87
Pb 283,30 285,87
Zn 334,50 331,72
Fe 295,46 285,87

10. Obliczanie wynikéw. Dla kazdego oznacza-
nego pierwiastka nalezy obliczy¢ roéznice zaczer-
nien odpowiedniej pary linii analityeznych w

spektrogramach wzorcow i probek wg wzoru
AS = S, — Sy
w ktérym:

AS -~ roznica zaczernien linii oznaczanego pier-
wiastka i linii miedzi jako wzorca we-
wnetrznego,

S, -—- zaczernienie linii analityczne] oznacza-
nego pierwiastka,

S, — zaczernienie linii analitycznej miedzi.
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Na podstawie znanego skladu chemicznego
wzorcow nalezy sporzadzi¢ dla kazdego pier-
wiastla wykres analityczny. Na osi rzednych od-
lozy¢ logarytmy zawartosci procentowych danego
skladnika wzorcowego, na osi odcietych -— od-
powiadajgce im AS. Z otrzymanych wykresow
cdezytaé  logarytmy zawarto$eli procentowych
oznaczanych pierwiastkow i obliczy¢ odpowicd-
nie zawartosei procentowe. Przy zastosowaniu
siatek jednostronnie logarytmicznych na osi cen-
tymetrowej odlozy¢ wartosci AS, natomiast na
osi logarytmicznej -— zawartosci procentowe pier-
wiastkow we wzorcach. Odczytana wartos¢ z wy-
kresu jest wynikiem analizy, wyrazonym w pro-
centach. Za wynik analizy nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng z trzech pojedynczych ozna-
cZarl.

11. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinny przekraczac:

przy zawartosci Mn
od 0,01%0 do 0,1%0 -— 0,002%,
od 0,1%s do 0,3%s — 0,02%,
od 0,3% do 0,6% - 0,05%0;

przy zawartoscl Sn
od 0,001%0 do 0,01% — 0,0002%,
od 0,01% do 0,03%w — 0,002%;

przy zawartosci Pb
od 0,001%0 do 0,01% —- 0,0002%,
od 0,01% do 0,03%y — 0,002%;

przy zawartosci Zn
od 0,01% do 0,1%0 — 0,002%b,
od 0,1% do 0,5% — 0,03%o;

przy zawartosci Fe
od 0,02% do 0,1% — 0,003%%;

od 0,1% do 1,0% — 0,03%s.
12. Precyzja metody — wg tabl. 6.
Tablica 6
. Wspb! -
Jawartosé Odchylenie : .
B CawartosC | oy dar- Czynnlk Liczba
wiastek | rednia, X dowe zmienno- | ozna-
| o, +S §ci, £V czan
[ %o
0,0088 0,0018 13,55 )
M 0,20 0,013 4,85 #
o 0,00087 0,00012 3,31 ,
n 0,027 0,00091 1,67 all
0,0013 0,000065 148 |
B 0,024 0,002 3,28 30
i " 0,015 0,002 3,98 ‘
n 0,44 0,024 4,14 at
) 0,020 0,0028 14,14 w0
€ 059 0,012 04 3
! i i
:)7?,
¥ x,
Zawarto$e Srednia X == Loe
n
|
| A |
¥ T
n —y
. 2, (XK= X)
Odchylenie standardowe g = L= -
n ——
Wspolezynnik zmiennoscl V == -« 100%
X
X; — wynik potroéjnego pomiaru,
n -— liczba potréjnych pomiardéw.

KONMNIEC

INFORMACJE DODATRKOWE

1. Insiytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Me-

tali Niezelaznych — Gliwice.

2. Normy i dokumenty zwigzane
PN-69/11-87052 Miedzionikle. Galunki

3. Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodo-
we — brak.

4. Autorzy projektu normy — doc.
Witkowska, inz. Andrzej Fudal —

Niezelaznych — Gliwice.
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