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NORMA BRANZOWA

HUTNICTWO
METALI
NIEZELAZNYCH

Metale wysokiej czystosci

Ind

BN-73
0899-04

Grupa katalogowa 03% JU

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest ind wysokiej czysto$ci w pos-
taci wlewkow, pretow, drutdw 1 granulek.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Posta¢. Ind wysokiej czystosci produkuje sie
w postaci wlewkow, pretow, drutdw 1 granulek.

2.2. Gatunki. W zaleznos$ci od skiadu chemicznego
rozroznia si¢ trzy gatunki indu:
— In 6N o zawarto$ci In minimum 99,9999 %/,
— In 5NS5 o zawartoscl In minimum 99,9995 %/,
— In 5N o zawartosci In minimum 99,999 9.

2.3. Przyklad oznaczenia wlewka z indu wysokiej
czystosci In minimum 99,999 %

WLEWEK In SN BN-73/0899-04

3. WYMAGANIA

3.1. Powierzchnia wlewkow, pretow, drutéow i gra-
nulek powinna by¢ gladka, blyszczaca, bez peknieé,
odlaman, wyszczerbien, plam oraz obcych wtracen.

3.2. Wymiary

3.2.1. Wymiary wlewkéw nalezy uzgodni¢ miedzy wy-
tworca a zamawiajacym,

3.2.2. Wymiary granulek powinny wynosié¢ od 0,5 do
5 mm. Dopuszcza si¢ produkcje granulek o innych wy-
miarach po uprzednim uzgodnieniu miedzy zamawia-
jacym a wytworcq.

3.2.3. Srednice drutéw powinny wynosi¢: 0,5; 1,0;
3,0 mm. Dopuszcza si¢ produkcje drutéw o innych
srednicach po uprzednim uzgodnienin miedzy zama-
wiajacym 1 wytworeg.

3.2.4. Wymiary pretow powinny wynosic¢:
srednica 10, 20 i 30 mm,
dlugos¢ 300 mm.

Dopuszcza sig produkcje pretow o innych wymiarach
po uprzednim uzgodnieniu miedzy zamawiajgcym i wy-
tworca. ‘

3.3. Sklad chemiczny indu wysokiej czystoéci podano
w tabl. 1.

3.4, Cechowanie. Do kazdego jednostkowego opako-
wania wyrobu nalezy przymocowaé przywieszke za-
wierajaca co najmniej:

a) znak wytworcey,

b) cech¢ materiatu,

C) numer partii,

d) masg¢ netto,

¢) date produkcji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWY WANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kazdy wlewek, pre¢t oraz drut na-
wini¢ty na szpule winidurowe nalezy pakowaé do wo-
reczka polietylenowego, a granulki do woreczkéw lub
stoikéw polietylenowych. Masa jednostkowego opa-
kowania granulek powinna wynosi¢ co najmniej 100 g,

Tablica 1
Sklad chemiczny
Gatunek Skladnik podstawowy Dopuszczalne zanieczyszczenia, ppm!)
Y min max

Znak Cecha In Cul Fe | Pb | Sn | Ag | Ni | cd | Hg | A1 | 9®2
In 99,9999 In 6N 99,9999 0,1 0,1 0,2 0,2 0,1 0,2 0,2 0,2 — 1
In 99,9995 In 5N5 99,9995 0,5 0,2 1 1 0,5 0,2 —_— — 0,5 5
In 99,999 In 5N 99 ,999 1 0,2 2 2 1 0,2 0,5 1 1 10

Dopuszcza si¢ produkcje indu wysokiej czystosci o innej zawartosci zanieczyszezend przy zachowaniu warunkow, Ze suma
ich nie przekroczy dopuszczalnej maksymalnej zawartosci

1) Inne zanieczyszczenia niewykrywalne w warunkach analizy wg 5.5.

1) Symbol wg SWW:0532-91.

Zgloszona przez Instytut Metali Niezelaznych
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Opakowane wlewki, prety, szpule drut 1 granulki nalezy
umie$ci¢ w skrzynkach - drewnianych i uszczelni¢ wata
celulozowa dla zabezpieczenia ich przed mechanicznym
uszkodzeniem. Na kazdej skrzynce nalezy umiescié
przywieszke zawierajaca dane od a) do d) wg 3.4. Po-
nadto na kazdym opakowaniu nalezy naklei¢ napis:
,,Ostroznie, nie rzucaé”.

4.2. Przechowywanie i transport. Wlewki, prety, drut
i granulki nalezy przechowywaé w suchych i czystych
pomieszczeniach, wolnych od szkodliwych par 1 gazéw
oraz przewozi¢ w czystych i krytych srodkach transpor-
towych.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie powierzchni,

b) sprawdzenie wymiarow,

c) sprawdzenie skiadu chemicznego.

5.2. Partia. Parti¢ stanowi ind wysokiej .czystosci
Jjednego gatunku, jednej postaci, pochodzacy z jednego
wytopu. Masy partii nie ogranicza sig.

5.3. Pobieranie probek

5.3.1. Prébki do sprawdzenia powierzchni. Sprawdzeniu
powierzchni podlegaja wszystkie wlewki, prety 1 druty
wchodzace w sklad partii. Granulki sprawdza si¢ po-
bierajac probke w ilosci 50 g.

5.3.2. Probki do sprawdzenia wymiaréw. Sprawdzeniu
wymiaréw podlegaja wszystkie prety i druty. Wymiary
wlewkdow gwarantuje dostawca.

5.3.3. Probki do sprawdzenia skladu chemicznego.
Prébki do sprawdzenia skladu chemicznego wlewkow
nalezy pobra¢ przez naciecie trzech wlewkdéw nozem
tytanowym w trzech miejscach, natomiast z pretow
przez nacigcie obu korficéw noZem tytanowym. Prébke
drutu odcia¢ nozem tytanowym. Masa usrednionych
probek powinna wynosi¢ 50 g.

Srednia prébke granulek nalezy pobieraé¢ odwazajac
50 g indu z trzech woreczkéw lub stoikéw. Na torebce
nalezy umiescic:

a) nazw¢ wyrobu,

b) numer partii,

c) datg pobrania probki.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie powierzchni przeprowadza si¢ nie-
uzbrojonym okiem.

5.4.2. Sprawdzenie wymiarow

5.4.2.1. Sprawdzenie wymiarow granulek przeprowadza
si¢ metodami uzgodnionymi migdzy wytwdrca i zama-
wiajacym na probce pobranej wg 5.3.1.

5.4.2.2. Sprawdzenie Srednicy drutéw przeprowadza si¢
przy pomocy mikroskopu projekcyjnego.

5.4.2.3. Sprawdzenie $rednicy pretéw przeprowadza sig
suwmiarka z dokladno$cig do 0,1 mm.

5.4.3. Sprawdzenie zawartosci miedzi, olowiu, srebra,
niklu, kadmu, rteci i aluminium

5.4.3.1. Zasada oznaczania. Oddzielenie indu na drodze
ekstrakcji eterem etylowym z 4 n roztworu kwasu bro-
mowodorowego, zaggszczenie pozostatych zanieczyszczen
na proszku grafitowym. Wzbudzenie widma wzorcow
1 badanych probek w tuku pradu stalego oraz rejestracja
na plycie fotograficznej. Wykieslenie krzywych anality-
cznych dla poszczegdlnych pierwiastkow w oparciu o
pomiary fotometryczne zaczernien linii pierwiastkéw
w probkach wzorcowych. Odczytanie z krzywych ana-
litycznych zawarto$ci oznaczanych zanieczyszczenn w
probkach na podstawie pomiardw zaczernien linii wy-
konanych w warunkach analogicznych dla prébek wzo-
rcowych.

5.4.3.2. Aparatura i urzadzenia — wg tabl. 2.

Tablica 2

Nazwa Opis

Generator tuku pradu
stalego
Aparatura spektraina

np. ABR — 3

spektrograf kwarcowy $§redniej
dyspersji np. ISP—28

np. 2200 VA

grafitowy lubteflonowy o mocy
800 =+ 1000 W zasilany przez

Autotransformator
Elektryczny piec (rysunek)

autotransformator
Klosz szklany
Rozdzielacze kwarcowe, pojemnosci 100 cm3
Zlewki kwarcowe, pojemnosci 100 cm3
Mozdzierze teflonowe
Cylindry pojemnoséci 50 cm3
Destylarka kwarcowa, dwustopniowa z jo-
nitami
Stoiczki polietylenowe
Szpachelki ze szkla organicznego
Pudelka na elektrody ze szkla organicznego
Spektroprojektor np. SP-—-2
Mikrofotometr np. MF-—-2
Aparat do destylacji stopu | kwarcowy
250 .
50
/7 A
o o &7
OO O
<D OO

~

L
[

5.4.3.3. Materialy pomocnicze i odczynniki — wg
tabl. 3. '
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Tablica 3 Tablica 4
Nazwa . Opis wzlgica St@;;mle Sposdb przygotowania wzorca
[s]
Kwas bromowodo- odwazyé 50 g proszku grafi‘owego za-
rowy sp. cz. stezony (1,38); 4n wierajacego 5 procent indu, zakropli¢
Kwas solny sp. ¢z. stezony (1,18) 1 0,01 po 5 cm? 0,1-procentowych roztworow
Kwas azotowy sp. cz. stezony (1,4) wzorcowych metali, wysuszy¢ w tempe-
Tlenek miedziowy Sp.cz. raturze 105°C, uciera¢ w mozdzierzu
Tlenek otowiawy sp. ¢z. teflonowym przez 30 min.
Tlenek niklawy sp. CZ. 11 0,005 odwazy¢ 15 g wzorca I, 15 ¢ osnowy i
Tlenek kadmowy sp. ¢z, uciera¢ 30 min.
Azotan srebrowy Sp. €Z. 11 0,0025 | 15 g wzorca Il i 15 g osnowy ucieraé
Chlorek rtgciowy Sp. cZ. 30 min.
Trojchlorek glinu  -| sp. cz. v 0,001 12 g wzorca IIl i 18 g osnowy ucierad
Eter etylowy destylowany 30 min
Woda podwojnie destylowana w aparacie - - e
kwarcowym Vv 0,0005 . 15 g wzorca 1V i 15 g osnowy ucierac
Wywolywacz: 30 min.
Roztwor A 40 g hydrochinonu, 40 g pirosiarczynu VI 0,00025 | 15 g wzorca V i 15 g osnowy ucierac
potasowego, 8 g bromku potasowego 30 min.
rozpusci¢ w wodzie destylowanej i uzupel- VIIL 0,0001 12 g wzorca VI i 18 g osnowy ucierad
ni¢ w kolbie do 1 dm3 30 min
Roztwor B 100 g wodorotlenku potasowego roz- VIII 0,00005 | 10 g wzorca VI i 10 g osnowy ucieraé
pusci¢ w wodzie destylowanej i uzupel- 30 min.

ni¢ w kolbie do 1 dm3

Utrwalacz 400 g tiosiarczanu sodowego, 26 g piro-
siarczynu potasowego rozpuscié w wo-
dzie destylowanej i uzupelni¢ w kolbie

do 1 dm3
Roztwory wzorco- rozpusci¢ kazde osobno: 0,125 g tlenku
we miedzi, niklu miedziowego, 0,13 g tlenku niklowego
i kadmu (na goraco) 0,11 g tlenku kadmowego

w niewielkiej ilo$ci kwasu solnego i uzu-
petni¢ woda dejonizowana w kolbie do

100 cm3
Roztwory wzorco- rozpuscic kazde osobno: 0,49 g trojchlor-
we glinu, rteci i ku glinu, 0,13 g chlorku rteciowego
srebra (42 krople kwasu solnego) 0,14 g azo-

tanu srebrowego w wodzie i uzupelnié

woda jonizowana w kolbie do 100 c¢m?

Roztwor wzorcowy rozpusci¢ 0,11 g tlenku olowiawego w

olowiu niewielkiej ilosci kwasu azotowego i uzu-

- pelni¢  woda dejonizowana w kolbie

do 110 cm3; otrzymuje sie 0,1 — pro-

centowe roztwory

Proszek grafitowy np. SU-601 firmy Topolcany domiesz-
‘| kowany 5 procentami indu (w postaci

chlorku indu)

Elektrody grafi- np. SU-305 i SU- 202

towe

Plyty fotografi- np. Blau Hart i Blau Rapid firmy ORWO
czne

5.4.3.4. Przygotowanie wzorcow. Osnowe przygotowad
nakraplajac na proszek grafitowy roztwor indu w kwasie
solnym w takiej ilosci aby w przeliczeniu na suchg mase
oraz czysty metal bylo 59 In. Aby otrzymaé 200 g
osnowy nalezy odwazyé 180,75 g proszku grafitowego,
10 g indu rozpuscié w 45 cm3 kwasu solnego i tak
przygotowany roztwdor wla¢ do odwazonego proszku
grafitowego a mnastepnie odparowaé do sucha. Sklad
chemiczny syntetycznych wzorcOdw na osnowie proszku
grafitowego z dodatkiem 5% In podano w tabl. 4.

5.4.3.5. Przygotowanie aparatury spektralnej. Apa-
rature przygotowaé wedlug parametréw podanych w
tabl. 5. ‘

Tablica 5
Warunki analityczne dla spektrografu ISP-28

Aparatura

. . Okreslenie warunkow
i czynnosci

Zakres widma

o . . 220 + 460 nm
Oswietlenie szczeliny T -
Posrednia diafragma 5
Szerokosé szczeliny 0.015 mm
Wysokos$¢ szczeliny I’mm
Ph./ty fotograficzne ORWO Blau Hart i Blau Rapid
Miedzyelektrodowa
przerwa analityczna % i

Wzbudzenie widma tuk pradu stalego o natezeniu 8 A

. . (dolna anoda)
Czas naswietlania 20s

Proces fotograficzny roztwory A i B wywolywacza przy-

gotowane wg 5.4.3.3 zmiesza¢ z woda
w stosunku 1:1:4; temperatura ka-
pieli fotograficznei 19 +0,5°C; czas
wywolywania 30 s.; plyte utrwalié
w ciggu 10 min, nastegpnie starannie
wypluka¢ w biezacej wodzie i wy-

. suszy¢
Mikrofotometr ME-2
Szeroko$¢ szczeliny 0,04 mm
Wysoko$¢ szczeliny 10 mm
Skala odczytéw wy-
chylen galwanometru W

5.4.3.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ dwa razy
po 2 g indu, umiesci¢ w zlewkach kwarcowych pojem-
nosci 100 cm3, dodaé¢ 15 cm3 kwasu bromowodorowego
(1,38) nakry¢ szkietkami zegarkowymi i rozpuszczaé
na piecyku grafitowym w temperaturze 70°C. Otrzy-
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many roztwdr odparowa¢ do sucha, pozostalo$¢ roz-
pusci¢ w 20 cm3 4n roztworu kwasu bromowodorowego
i odstawi¢ pod klosz do ochtodzenia. Ozigbiony roztwor
przenieéc ilosciowo do rozdzielacza pojemnoscei 100 cm3,
napelnionego 30 cm3 eteru etylowego i wytrzgsa¢ w clagu
2 min. Po rozdzieleniu si¢ warstw, dolng warstwe (kwas
bromowodorowy -+ zanieczyszczenia) zla¢ do drugiego
rozdzielacza i powtérzyé ekstrakcje indu taka sama
iloScia eteru jeszcze dwa razy. Warstwy eterowe od-
rzucié. Po ukonczeniu ekstrakcji przenie§¢ warstwe bro-
mowodorowa do tygla kwarcowego napelnionego 100 mg
proszku grafitowego zawierajacego 59, indu 1 wymie-
szad.

Zawarto$¢ tygla odparowa¢ do sucha na piecu gra-
fitowym w temperaturze 70°C. Suchg pozostalo$¢ umies-
ci¢ w kraterkach elektrod grafitowych lekko ja ubijajgc.
Réwnocze$nie z badang probka przeprowadzi¢ ,,slepa
probe”. W tym celu nalezy odparowaé do sucha 15 cm?
kwasu bromowodorowego (1,38), do pozostatosci dodaé
20 cm3 4nroztworu kwasu bromowodorowego, catos¢ pod-
grzaé, ochlodzié¢ i ekstrahowac trzykrotnie 30 cm3 eteru.
Dalej postepowac jak z badanymi probkami. Z kazdej
analizowanej probki, z wzorcow i ,,§lepej proby” tadowad
rownolegle po 2 elektrody. Po przygotowaniu aparatury
zgodnie z tabl. 5 zalozy¢ plyte fotograficzna do kasety
spektrograficznej. Zamocowaé w statywie spektrografu
elektrody i nastawi¢ za pomoca szablonu lub systemu
projekcyjnego migdzyelektrodowg przerwa analityczng
na 3 mm. Po ustawieniu ukladu clektrod w osi optyczne;j
spektrografu wzbudzaé probke do swiecenia zalaczajac
poprzez wylacznik zegarowy generator tuku na 20 s.
Na plytg fotograficzna naswictla¢ kolejno dwukrotnie
widmo kazZdego wzorca 1 analizowanej probki.

Po wykonaniu spektrograméw poddac plyte procesowi
obrébki fotograficznej. Zanurzona do wywolywacza
plyta powinna by¢ jednoczesnie pokryta roztworem na
calej swojej powierzchni. Dla réwnomiernego mieszania
roztworu wywolywacza nalezy kuwete jednostajnie ko-
tysa¢. Czas wywolywania powinien wynosi¢ 30 s. Naste-
pnie przerwaé proces wywolywania przez szybkie inten-
sywne plukanie woda. Obraz widma utrwalié¢ przetrzy-
mujac plyte w utrwalaczu przez okoto 10 min po czym
pluka¢ w strumieniu wody biezgcej i wysuszyC. Podczas
suszenia plyty zwracaé baczna uwagg na to, aby po-
wietrze w pomieszczeniu bylo wolne od pylu. Nastepnie
fotometrowaé za pomocg mikrofotometru zaczernienia
linii spektralnych podanych w tabl. 6.

Pomiar zaczernien linii rozpoczaé po uplywie okolo
15 min od chwili zapalenia si¢ zarowki mikrofotometru.
W ciagu tego czasu reguluje si¢ ostro§¢ obrazu kliszy
na ekranie mikrofotometru oraz ustawia linie spektralne
na plycie fotograficznej réwnolegle do szczeliny mikro-
fotometru.

-

Tabliga 6
Pierwiastek Dlugos< linii, nm

cd 228,802,

Hg 253,650

Pb 283,307

Al 308,216

Ni 310,188

Cu 327,596

Ag 328,068

5.4.3.7. Obliczanie wynikow. Dla kazdego zarejestro-
wanego widma obliczy¢é réinfcg zaczernied linii (AW)
oznaczanych pierwigstkow oraz ¢a wg wzoru

AW: Wﬂ“ Wr ‘
w ktérym:

W, — zaczernienie linii analitycznej oznaczanego pier-
wiastka,
W; — zaczernienie tla.

Nastgpnie sporzadzi¢ wykres na papierzg jednostronnie
logarytmicznym w ukladzie wspotrzgdnych AW — lgc
odktadajac na osi odcigtych logarytm rzawartosci kaz-
dego wzorca w ppm dla oznaezanego pierwiastka. Na
osi rzednych odlozyé obliczone duze wartosci AW dla
kazdego wzorca i wykresli¢ krzywa analifyczng. Z krzy-
wych analitycznych odczygtaﬁ wprost na osi odcigtych
zawartoéé oznaczonych zaq,*iec?,ysiczeﬂ_ w ppm dla kon-
centratu. A i

+

Za wynik przyjeé §rednia arytmetyczna wynikow z czte-
rech pojedynczych oznaczaf. _
Zawarto$¢ poszczegdlnych © zanieczyszczenn (X) w ppm
obliczy¢ wg wzoru

Xza (k—-S)
m-

w ktorym:

a — masa koncentratu, g, .

k — zawarto$é zanieczyszczenja w koncentracie prébki
odczytana z krzywej wiorc,owej, ppm,

s — zawarto$¢ zanieczyszczenia W ’koncentracie ,,§le-
pej proby” odczytaga z krzywej wzorcowej,
ppm,

m — odwazka probki, g.

5.4.3.8. Dopuszczalne réinice miedzy wynikami réw-
noleglych oznaczan nie powinny przekraczaé +-15%.

5.4.3.9. Precyzja metody — wg tabl. ‘7.
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Tablica 7
- Zawartosé Odchylenie | Wspobiczyn- y
wli)z:(satr;;k srednia x | standardowe | nik wariancji oidrllgf:l;:ﬁ
x 10774% S v, %
Ag 2 2,2 0,21 " 9,6 20
Cu 2,3 0,32 13,9 20
Al 1,4 0,16 11,4 20
Ni 1,5 0,14 93 20
Pb 1,7 0,21 12 20
Cd 1,6 0,32 20 20
Hg 1,7 0,21 13 20
n
D
Zawarto$é érednia  x = ":1
. Z(x—x,)?
Odchylenie standardowe S = _——n 1
; . T S
Wspolczynnik wariancji V =— -100
X1
x; — wynik potroéjnego pomiaru,
n — liczba potrgjnych pomiarow.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci cyny

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w roztworze kwasu siarkowego, redukcja cyny do dwu-
warto$ciowej kwasem tioglikolowym, ekstrakcja cyny
chloroformowym roztworem dwuetylodwutiokarbami-
nianu sodowego, utlenienie cyny dwuwarto$ciowej do
czterowarto$ciowej, pomiar absorpcji kompleksowego
polaczenia cyny z fenylofiuoronem przy 510 nm na
spektrokolorymetrze.

5.4.4.2. Aparatura i urzadzenia

a) Spektrofotometr z kompletnym wyposazeniem lub
spektrokolorymetr.

b) Rozdzielacze kwarcowe pojemno$ci 50 cm3.

¢) Pipety kwarcowe pojemnosci 2 i 5 cm3.

d) Zlewki kwarcowe pojemnosci S0 c¢m3,

e) Kolby pomiarowe kwarcowe pojemnosci 101 25 cm3,

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83) cz.d.a. 1 roztwory: 14+9;
1-+-11 9n.

b) Kwas askorbinowy, roztwdr S-procentowy, §wiezo
przygotowany.

¢} Kwas solny (1,18) sp.cz. 1 roztwdr 5n. _

d) Kwas tioglikolowy cz.d.a. roztwdr 10-procentowy.

e) Kwas winowy cz.d.a. roztwdr 10-procentowy.

f) Amoniak (0,91) cz.d.a.

g) Nadmanganian potasowy cz.d.a. roztwor l-pro-
centowy.

h) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a. roz-
twor chloroformowy I-procentowy: 20 cm3 I-procen-
towego roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu sodo-
wego, S$wiezo przygotowanego, zalaC w rozdzielaczu
1,6 cm?3 5n roztworu kwasu solnego i ekstrahowac 20 cm3
chloroformu w czasie 1 min. Przygotowany roztwor
przechowywaé w temperaturze poniZzej 10°C i sporza-
dzi¢ go nie wcze$niej niz na 1 godzing przed uzyciem.

i) Zelatyny, roztwdr 0,5 -procentowy.

1) Roztwor do reekstrakcji cyny: do 1,5 cm3 9n roz-
tworu kwasu siarkowego dodac 7,5 cm3 1-procentowego
roztworu nadmanganianu potasowego i uzupeini¢ woda
w kolbie do objgtosei 25 cmd.

k) Fenoloftaleina, roztwor 0,1-procentowy w alkoholu.

1) Fenylofluoron, roztwor 0,03-procentowy w alko-
holu etylowym z dodatkiem 3 c¢m3 roztworu kwasu
siarkowego (1-+6).

m) Alkohol etylowy cz.d.a.

n) Chloroform cz.d.a.

0) Woda dejonizowana, podwdjnie destylowana w na-
czyniach kwarcowych,

p) Wzorcowe roztwory cyny

Roztwér A: 0,1 g cyny rozpusci¢ ogrzewajac w 10 cm3
kwasu siarkowego (1,83), roztwor ochlodzi¢, przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, dopeni¢ do
kreski roztworem kwasu siarkowego (1-+9) i wymieszad.
1 cm3 roztworu A zawiera 0,1 mg Sn.

Roztwér B: 25 cm? roztworu A przenie$¢ do kolby
pomiarowej pojemnos$ci 250 cm3, uzupelni¢ do kreski
roztworem kwasu siarkowego (149) i wymiesza¢. 1 cm3
roztworu B zawiera 0,010 mg Sn.

Roztwér C: 25 cm3 roztworu B umieScic w kolbie
pomiarowej pojemnosci 250 c¢m3, uzupeini¢ do kreski
roztworem kwasu siarkowego (1-+9) i wymiesza¢. 1 cm3
roztworu C zawiera 0,001 mg Sn.

Roztwory B i C sporzadza¢ w dniu wykreslania krzy-
WEj WZOICOWEj.

5.4.4.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do szesciu
kolb pomiarowych pojemnosci 10 cm?® odmierzy¢ O;
0,2; 0,5; 0,7; 1,0; 1 1,5 cm3 roztworu kwasu winowego
krople fenoloftaleiny i zobojetni¢ amaniakiem. Nas-
tepnie dodaé 0,6 cm3 roztworu kwasu siarkowego (1-1)s
0,5 cm? zelatyny, 2 c¢cm? roztworu fenylofluoronu, uzu-
petnié woda do kreski i wymieszaé. Po uplywie 20 min
zmierzy¢ absorpcje roztworu przy dlugoscei fali 510 nm.

Na podstawie otrzymanych wynikéw pomiarow wy-
kresli¢ krzywa wzorcowa w ukladzie wspdtrzednych od-
ktadajac na osi odcigtych steZzenie cyny wyrazone w g/cm3,
a na osi rzednych odpowiadajace im absorpcje.

5.4.4.5. Wykonanie oznaczania. 1 g probki lub odpo-
wiednio mniej przy wyzszych zawarto$ciach cyny umies-
ci¢ w zlewce kwarcowej 1 rozpusci¢ w 5 cm3 9n roztworu
kwasu siarkowego przy stabym ogrzewaniu. Po rozpusz-
czeniu probki dodaé 15 ¢m3 wody dejonizowanej. 0,2 cm3
roztworu kwasu tioglikolowego, ogrza¢ do wrzenia i od-
stawi¢ na 20 min. Ochlodzony roztwdr przenie$¢ do
rozdzielacza, dodaé 5 cm3 roztworu do ekstrakcji i eks-
trahowaé w ciggu 1 min. Po rozdzieleniu si¢ warstw,
warstwe organiczna przelaé do drugiego rozdzielacza,
a warstwe wodng poddaé jeszcze dwukrotnej ekstrakcji
porcjami po 5 cm3 chloroformowego roztworu dwuety-
lodwutiokarbaminianu sodowego. Polaczone warstwy
organiczne wytrzasa¢ dwukrotnie roztworem do reeks-
trakcji porcjami po 2,5 cm3 w ciggu 1 min.
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Warstwe organiczna odrzucié¢, a do polaczonych war-
stw wodnych doda¢ 0,5 cm3 roztworu kwasu askorbino-
wego, Zawartos¢ rozdzielacza przenies¢ do kolby po-
miarowe] pojemnosci 25 cm3, doda¢ 2,5 cm3 roztworu
kwasu winowego, 2 krople fenoloftaleiny i zobojgtnic
amoniakiem. Po dodaniu 1,5 cm3 roztworu kwasu siar-
kowego (1-1-1) 11,2 cm?® roztworu Zelatyny doda¢ 5 cm3
roztworu fenylofluoronu. Roztwdr uzupelni¢ woda do
kreski, wymiesza¢ i po 20 min zmierzy¢ absorpcj¢ roz-
tworu wzgledem $lepej proby prowadzonej rownolegle
z badang probka.

5.4.4.6. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ cyny (X) obli-
czyé w ppm wg wzoru

- 100

w ktorym:
b — iloé¢ cyny odczytana z krzywej wzorcowej, g/cm3,
J— objetosé roztworu badanego, cm3,
a — odwazka probki, g.
Obliczong zawarto$¢ procentowg przeliczy¢é na ppm
(1 ppm = 1-107* %).
5.4.4.7. Dopuszczalne roznice migdzy wynikami row-
noleglych oznaczan nie powinny przekracza¢ 4-109/.
5.4.5. Oznaczanie zawartosci Zclaza

5.4.5.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w roztworze kwasu solnego, wytworzenie barwnego po-
faczenia z rodankiem amonowym, wyekstrahowanie go
alkoholem izoamylowym 1 pomiar absorpcji przy dtu-
gosci fali 495 nm.

5.4.5,2. Aparatura i naczynia

a) Spektrokolorymetr lub spektrofotometr.

b) Rozdzielacze kwarcowe pojemnosci 50 cm3.

¢) Zlewki kwarcowe pojemnosci 50 cm3.

d) Kolby pomiarowe kwarcowe pojemnosci 10 cm?3.

5.4.5.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83) cz.d.a. i roztwdr 0,01n.

b) Kwas solny (1,18) sp.cz. i roztwory (1--2), (1-+1).

¢) Kwas azotowy (1,40) sp.cz.

d) Rodanek amonowy cz.d.a. Roztwdr oczysci¢ do
zelaza tréjwartosciowego alkoholem izoamylowym, bio-
rac na 50 cm3 roztworu 1 cm3 alkoholu i wytrzasa¢ pot
minuty w rozdzielaczu. Po rozdzieleniu si¢ warstw,
odrzuci¢ warstwg organiczna.

e) Alkohol izoamylowy cz.d.a.

f) Wzorcowe roztwory zelaza

Roztwor A: 0,6350 g krystalicznego siarczanu Zela-
zowoamonowego umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1 dm3, rozpusci¢c w wodzie, uzupetni¢c woda do
kreski 1 wymieszac.

I cm3 roztworu A zawiera 1 mg Zelaza.

Roztwor B: 25 cm? roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosct 250 cm3, uzupeilni¢ do kreski
0,01 roztworem kwasu siarkowego 1 wymieszacg.

1 cm? roztworu B zawiera 0,1 mg zelaza.

Roztwor C: 25 cm3 roztworu B przenie§¢ do kolby
pomiarowe] pojemnosci 250 cm3, uzupetni¢ do kreski
0,01 roztworem kwasu siarkowego i wymieszac.

1 em3 roztworu C zawiera 0,001 mg Zelaza.

Roztwér C sporzadzic w dniu wykreslenia krzywej
WZOrcowej.

5.4.5.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do picciu
rozdzielaczy odmierzy¢ pipeta kolejno 0; 0,2; 0,3; 0,5;
0,8; 1 ecm3 roztworu wzorcowego C zelaza. Dodad
I e¢m3 roztworu rodanku amonowego i ekstrahowad
5 cm? alkoholu izoamylowego w ciagu pdét minuty,
Barwny ekstrakt przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 10 cm3 i uzupehié do kreski alkoholem izoamy-
lowym. Czgé¢ roztworu przelaé do kuwety odpowiedniej
grubosci 1 zmierzy¢ absorpcje przy diugosci fali 495 nm.
Na podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢ krzywa
wzorcowa w ukladzie wspolrzgdnych odkladajac na osi
odcigtych stezenie zelaza wyrazone w gficm3 1 na osi
rzednych odpowiadajace im absorpcje.

5.4.5.5. Wykonanie oznaczania. Wytrawi¢ probke indu
w 5 ecm? roztworu kwasu solnego (142) lekko ogrze-
wajgc. Kwas zlac 1 odrzuci¢, a wiory wypluka¢ w wodzie
1 nast¢gpnie w alkoholu etylowym 1 wysuszy¢. Odwazyc
1 g widrek, umiesci¢c w zlewce kwarcowej i rozpusceic
w 10 cm3 roztworu kwasu solnego (1-+1). Doda¢ kilka
kropli kwasu azotowego i odparowac roztwor do malej
objetoéci. Po ochlodzeniu dodaé 10 cm3 wody dejoni-
zowanej, dodaé¢ 1 cm3 roztworu rodanku amonowego
1 ekstrahowa¢ 5 cm? alkoholu izoamylowegoe Ekstrakt
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 10 cm3, uzu-
petni¢ alkoholem izoamylowym do kreski 1 wymieszad.
Czegs¢ roztworu przenies¢ do kuwety odpowiedniej gru-
bosci 1 zmierzy¢ ekstynkcjg przy dlugosci fali 495 nm
wzgledem ,,$lepej proby” prowadzonej réwnolegle z préb-
kg badang.

5.4.5.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ zelaza (X3)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

bV 100
a

Xy =

w ktorym:

b — ilos¢ zelaza odczytana z krzywej wzorcowej,
g/cm?,

V' — objetos¢ roztworu badanego, cm3,

a — odwazka probki, g.
Obliczona zawarto§¢ procentowa przeliczy¢é na ppm.
(1 ppm = 1-10 * %).

5.4.5.7. Dopuszczalne réinice migdzy wynikami row-
nolegtych oznaczan nie powinny przekracza¢ +10%.

5.5. Pozostale zanieczyszczenia. Zanieszyszczenia nie
ujete w tablicy 1 nie powinny by¢ wykrywalne metoda
bezposredniej analizy spektralnej przy zastosowaniu nas-
tepujacych warunkdéw:

— wielko$§¢ prébki — 40 mg,
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— eclektrody: dolna — anoda (SU-305),
gorna — katoda (SU-202),
— odlegloé¢ miedzy elektrodami — 3 mm,
— tuk pradu statego: U-220V, I-7A,
— spektrograf (sp. ISP-28),
— oS$wietlenie szczeliny — trojsoczewkowe,
— czas naswietlania — 40 s,
- szeroko$¢ szezeliny spektrografu — 0,010 mm,
— klisza — Blau Rapid firmy ORWO,
— obrobka fotograficzna — wg 5.4.3.6.

5.6. Ocena wynikéw badan

5.6.1. Ocena sprawdzenia powierzchni. Wlewki, prety,
druty i granulki nie odpowiadajace wymaganiom 3.1
nalezy uznac¢ za niezgodne z wymaganiami normy.

5.6.2. Ocena sprawdzenia wymiaréw. Wlewki, prgty,
druty i granulki nie odpowiadajagce wymaganiom 3.2
nalezy uzna¢ za niezgodne z wymaganiami normy.

5.6.3. Ocena sprawdzenia skladu chemiczmego. Jezeli
wynik analizy chemicznej nie odpowiada wymaganiom
3.3, partie wlewkow, pretow, drutéw i granulek nalezy
uzna¢ za niezgodna z wymaganiami normy.

5.7. Zaswiadczenie jakosci. Do kazdej partii wlewkow,
pretow, drutdéw i granulek dolgcza sig atest zawierajacy
stwierdzenie zgodnos$ci z wymaganiami normy oraz co
najmniej:

a) nazw¢ wytworcey,

b) nazwg wyrobu,

¢) ceche materiahu,

d) numer partii,

e) masg¢ partii,

f) numer normy,

g) date produkgji,

h) wyniki analizy chemicznej.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

Wydanie 2 — stan aktualny: wrzesien 1987 — uwzgledniono erratg (wydrukowana w normie).
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