UKD 669.4

SWW 0532-96

NORMA BRANZOWA

HUTNICTWO
METALI
NIEZELAZNYCH

Metale wysokiej czystosci

Otéw

BN-75

0899-06

LA}

“ W

Grupa katalogowa i BO-‘}'C

SX

1, WSTLP
trzedmiotem normy jest oldw wysokiej cazystosci
W postaci granulek, sto.owany w przemysle elek-

tronicznym i <o innych celédw.

2e FODZIALL I QZNACZENIE

2,1, Gatunki., W zalcznosci od skladu chemiczne-—
go rozréznia sie trzy satunki olowius

- Pb 6N -~ o zawartosci Pb minimum 93,9999,

- Pb 5N5 - o zawartosci Fb minimum 99,9995%,

- Pb BN - o zawartosci Fb minimum 99,999,

2.2, Przykiad oznaczenia granulek z otowiu wy-—
sokiej czystosci o zawartosci Pb minimum 99,9995%:
GRANULKI Pb 5N5 BN-?75/0899-06

3. WYMAGANTA
2:1s Fowierzchnia gragnulek powinna bycé

biyszczaca, bez plam oraz ob¢ych wtrgcen.

3,2, Srednice granulek powinny wynosié¢ od 0,5 do
6 mm. Dopuszcza si¢ produkcje granulek o innych
Sérednicach po uprzednim uzgodnieniu miedzy zama-

gladka,

wiajacymn i wytwéreg,

242, Gatunki i sklad chemiczny ~ wg tabl.1.

¢} numer partii,
d) mas¢ netto,
e) date produkecji.

4, PagOWANIE, FTRZUCHOWYWANTE I TRANSFORT

4,1, Yakowanie. Granulki pakuje si¢ do worecz=
kow lub sioikow polietylenowych. Masa jednostko-
wego opakowania granulek powinna wynosié co  naj-
mniej 1000 g, Jednostkowe opakowanis granulek na-
lezy umie$cié w pojemnikach metalowych, uszczel-—
ni¢ waty celulozowa w celu zabezpieczenia ich
przed mechanicznym uszkodzeniem. Na kazdym pojem~
niku nalezy umiescié¢ przywieszke zawierajgcg dane
WE 5.4 poz.a)+e).

4.2, Frzechowywanie Granulki opakowane wg 4.1

nalezy przechowywac¢ w czystych i suchych pomiesz=-
czeniach, wolnych od wilgoci oraz szkodliwych par
i pazow,

4,3, Transport. Granulki nalezy przewozié czys-—
tymi i krytymi Srodkami transportowymi, z zacho-
waniem obowigzujgcych przepisdw w transporcie.

Tablica 4

Sktad chemiczny
Gatunek TS
Pb,% Dopuszczalne zanieczyszczenia, ppm °
’

R Geghs min Bi fre Jca | mg fou | ag [ sb | zn | m |ar |ca (086
Pb 99,9399 Pb 6N 99,9999 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 - - 0,1 10,1 0,1 1
Pb 99,9995 Pb 5N5 92,9995 0,5 0,5 0,5 0,5 10,5 0,5 i o 0,5 0,5 045 5
Pb 92,939 Pb 5N 99,999 1 1 0,5 1 0,5 0,5 1 1 0,5 0,5 1 10

O Inne zanieczyszczenia niewykrywalne w warunkach analizy - wg 5.5.
2} Po uzgodnieniu migdzy wytwérca i zamawiajacym dopuszcza sig produkcje olowiu wysokiej czystodei o innej zaware
tosci canieczyszczen przy zachowaniu warunkéw, ze suma ich nie przekroczy dopuszczalnej maksymalnej zawartosci.

3:4, Cechowanie. Do kazdego jednostkowego opa-
~ow2nia granulek nslesy przymocowal przywieszke
ZawL. rajacs ¢0 najmniél:

& zowx wytwirey,

<. cun materiaiu,

5, BADANIA
2:1s Rodzaje badad
a) sprawdzenie powierzchni,
b) $prawizenie $rednicy,
¢) sprawdzenie skladu chemicznego.,

Zgloszona przez Instytut Metali Niezelaznych
Ustanowiona przez Generalnego Dyrekiora Zjednoczenia Gérniczo-Hutniczego Metali Niezelaznych METALE
dnia 30 kwietnia 1975 r. joko norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 stycznia 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr19/1975 poz. 68 )

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1975,

Wolyw do WN 7.7.75 Oddeno do skiady 2.9.75. Druk ukoncrons w lislopadzie 75,

Cara zt 3,60

Obi.0,65a. w. Naklad 5000452 egz. Zam. 2673/75
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5:2, Partia, Parti¢ stanowig granulki olowiu wy=- 250
sokiej czystoéci jednego gatunku, pochodzace g /" 50 5
jednego wytopu. Masy partii nie ogranicza sie. /_7 =
o g 7
2.3, FPobleranie probek N O oo & =
. €V O OO
Se3s1s Probki do sprawdzenia Eowierzchfm.,S;?raw- OO O

dzeniu powierzchni podlega prébka granulek w ilos—
cl 45 g pobrana z trzech woreczkow przez ich od-
sypanie po 15 g z kazdego i uérednienie przez s -
kwartowanie. L

5:3:2, Probki do_sprawdzenia Srednicy.Sprawdze-
niu srednicy podlega probka granulek pobrana wg
54301,
5s3+3, Probki do sprawdzenia skladu chemicznego.
8rednig prébke z partii granulek pobraé odwazajac [IN-75/0899-06]
&P ‘Q p g; P ‘jét Piec elektryczny
po 15 g otowiu z trzech jednostkowych opakowan i
usrednié. 2:84s3.3. Materialy pomocnicze i odezynniki - wg
: ) tabl. 3.
Na torebce z prébkg nalezy umiesciés 3
a) nazwe wyrobu, Tablica
b) numser partii, " -
. . azwa 5
¢) date pobrania prébki, E
. . Kwas azotowy sp.cze {1,4) i roztwér 141
54, Opis badan ’
Kwas solny sp.c2s (1,18) i roztwér 1+1
2+%,1, Sprawdzenje grednicy granulek przeprowa- Kwas winowy cz.d.a,, roztwér 60=-procentowy
dza si¢ nieuzbrojonym okiem., Tlenek magnezowy SPeCZe
Selt, 2, 5prawdzenie $rednicy granulek przeprowa- Tlenek wapniowy SP.CZa
dza sie metodami uzgodnionymi mi¢dzy wytwérca i Chlorek otowiawy 5peCZa
zamawisajacym, ‘ Cynk metal sp.cz.

S.4,%, Sprawdzenie skiadu chemicznego Srebro metal Sp.cz.

Seie3.1s Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prob- MiedZ metal Sp.cz.
ki metalu w roztworze kwasu azotowego,rozcieicze=— Ind metal Sp.Cze
nie roztworu wodg, a nastepnie wytracenie osadu Aluminium metal spe.cz,
kwasem solnym, odparowanie niewielkiej odmierzo- Bizmut metal sp.cz.
pej ilosci klarownego piynu do sucha, zwazenie 1 Antymon metal sp.cze
uzupelnienie pozostalo$éci do 0,1 g stalym chlor- Zelazo metal sp.cz.
kiem olowiawym sp.cz. Wzbudzenie widma wzorcédw i Kadm metal sp.cze
badanych prébek tuku pradu stalego oraz rejestra- Wywolywacz:

. ol £ . P"dl . B . L Roztwér A: - 4 g metolu, 40 g bezwodnego
c¢ja na pilycie fotograficznej. Wykreslenie krzy- - siarczynu sodowego, 12 § hy~

ch analitycznych dla poszczegbdlnych pierwiast— drochinonu, 9 g bromku pota-
w? ? Yy . p SR P . sowego rozpuscié w wodzie de=-
kow w oparciu o pomiary fotometryczne zaczernien stylowanej i uzupeinié woda w
linii analitycznych zawarto$sci oznaczanych pier- :ogge pomiarowe]j pojemnosci
wiastkéw w badanych prébkach, na podstawie po-

. . Roztwér B: = 50 g weglanu sodowego roz-—
miaréw zaczernien linii wykonanych w  warunkach = puscié w wodzie destylowanej
analogicznych dla prébek wzorcowych. i uzupeini¢ woda w kolbie

& oy E v pomiarowej pojemnosci 1 dm-
2e4.342, Aparatura i urzgdzenia - wg tabl. 2. Utrwalacz - 400 g tiosiarczanu sodowa-
, _— go, 26 g pirosiarczynu pota-
Iablica 2 sowego rozpuscié w wodzie
- destylowanej i uzupeilnic¢ wodg
Nazwa Opis w kolbie pomiarowe] pojemnos-
ci 1 dm’
Generator luku pradu stale- . , )
go np, ABR=3 igpiel hartujaca - nasycony roztwdér alunu
) chromowo~potasowego (250 g
Aparatura spektralna spektrograf siatkowy atunu + 1 dmd gorgcej wody)
. srednisj dyspersji np. by
PGS=2 Przerywacz - 16 cm” kwasg octowego zmie~
) szaé z 80O cm’ wody destylo-
Parownice kwarcowe wanej
Kelby pomiarowe %fgax_'c%g, pgjemnosci Elektrody grafitowe, np. SU-202 i SU=316
) 1 cm
Piyty fotograficzne | Blau Papid firmy ORWO
Piec elektryczny grafitowy lub teflonowy
o mocy 800 + 1000 W, ]
zasilany przez auto- 45,4, Przygolowanie wzorcdw
transformator (rysunek) a) Frazygotowanie roztworu podstawowego (I, sre-
ilikrofotometr np, MF-2 bra, miedzi i glinu:
Spektroprojektor npe SP-2 - odwazylé po 75 mg kazdego metalu, rozpuscié kasz-
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dg odwazke w 5 em? roztworu kwasu azotowego (1+1),
przepiesc do jeanej kolby pomiarowej pojemnosci
1 dmn” i uzupeilnié¢ wodq destylowan§g.

b) Przygotowanie roztworu podstawowego (I) biz-
mutu, zelaza, kadmu, magnezu, indu i wapnia:

- odwazy¢ 75 mg bizmutu, 75 mg 2elaza, 75 mg
kadmu, 125 mg tlenku magnezu, 75 mg indu i 105 mg

t ia. ¥asdg odwazke r c¢ié osobno w

L TR § odnadky Tpopus ° Zakres widma 220 + 460 nm
5 em” roztworu kwasu azotowego (1+1). Przeniesé Oéwietlenie szczeliny tréjsoczewkowe
wszystkie roztwory do kolby pomiarowe] pojemnos— Przestona na pelnym otworze
ci 1 de i uzupeini¢ wodg destylowang. Szerokoéc szczelin 0,010 mm

P ¥

¢) Przygotowanie roztworu podstawowego (I) cyn~- Wysoko£é szczeliny 1 mm
ku 1 antymonu: Miedzyelekirodowa

- 75 mg cynku rozpuscié w 5 cm’ roztworu kwasu przerus analityozns &

azotowego (1+1), 75 mg antymonu rozpuscic¢ w 10
mieszaniny kwasu azotowego (1,4) i roztworu kwasu

winowego, w stosunku 1:1. Otrzymane roztwory prze-
3

nies¢ do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 cm” i u~
zupeilni¢ woda destylowang.
Roziwory robocze otrzymuje si¢ przez  rozcien-

czenie odpowiednich ilosci (tabl.4) poprzedzaja-
cych roztworow woda w kolbach pomiarowych pojem-
nosci 100 cmB.

Tablica &

d) Przygotowanie wzorcow spektralnych:
- nakropli¢ odpowiednie ilosci roztworow (tabl. 5)

et 349 Przxgotqwanie aparatury spektraineja

Aparature przygotowaé¢ wediug parametréw podanysh
w tabl.6.

Tablica 6 '

Warunki analityczne dla spektrografu PGS=2

Aparatura i czynnosci Okreslenie warunkéw

Plyty fotograficzne
Wzbudzenie widma

Blau Rapid firmy ORWO

tuk pradu statego 6A (dolna
anoda)

Czas naswietlania 30 s

Yoztwory A i B wywolywacza
przygotowane wg 5.4.3.3, zmie=
szaé¢ z woda w stosunku 1:1:2;
temperatura kapieli fotogra-
ficznej 19+0,5°C, czas wywo-
lywania 45 s; po przemyciu
wodg plukaé pilyte w przerywaczu
w ciggu 30 s, hartowa¢ w ciggu
30 8 i utrwalié¢ w ciggu 10 min
plyte wyplukal w biezagcej wo=

Proces fotograficzny

: L dzle i wysuszyé
Numer roz- Ilos¢ i numer po- Stezenie roziworu .
tworu branego rogtworu % Mikrofotometr MF=2
cm Szerokosé szczeliny 0,040 mm
Ag, Cu, Al Wysokosé szczeliny 10 mm
=3 Skala odczytéw wy-
I B 7,5%10 . chylen galwanometru S
11 20 (1) 1,5% 10
"
II1 10 (11) B 4D Delty 3,6, Wykonanic oznaczgnia. Odwazyé 5 g oo-
v 10 (I11) 1,5%10 wiu i umiescié w zlewce kwarcowej pojemnosci 100 ¢
Bi, Fe, Ca, Mg, In, Ca dodaé 10 cur roztworu kwasu azotowego @+1) 1 lekko ogTze-
7.5 % 10-2 waé, 8% przestang wydzielaé sie tlenki azotu. Row=-
. ( ; '5 0 noczesnie prowadzié slepg proébe. Nastepnie dodaé
20 (I T2 X : ;
I é 9'0x10'5 10 cm5 roztworu kwasu azotowego 1 ogrzewac¢ do cail-
11 (II) : kowitego rozpuszczenia proébki ( w razie potrzeby
zn, Sh doda¢ Jeszcze kilka cm5kwasu). Do otrzymanego roz-
5 _ 2. 5% 10 tworu dodaé 10 om? woay destylowanej w celu roz-
[ ]
i1 20 (1) 1.5% 102 puszczenia osadu i calosé ogrzewac do wrzenia.Nas-
[ ’
LI 6 (11) 9,0% 10 ¥ tepnie wlaé do 20 em roztworu kwasu solnego {(1+1)
]
i ogrzewaé (mieszajac) przez 5 min. Roztwér ozige

bié i przenieéé wraz z osadem do kolby pomiarowej
pojemnosci 50 cm5, dopeinié¢ wodg destylowana do

na odwazki chlorku oclowiawego {(po 3% gJ), odpa- kreski i po wymieszaniu przela¢ z powrotem do
rowa¢ pod promiennikiem podczerwieni i utrze¢ w zlewki, Po opadnigciu osadu pobraé pipetg probke
parownicy teflonowej. 30 cm3 roztworu 2znad osadu, umiescié¢ w uprzednio
Tablica 5
Numer Stezenic wzorcéw spektralnych, % Il05¢ i numer roztworu, cm’
WZorca
Ag, Cu, Al Zn, Sb po Bi, Fe,Mg, Cd,| Ag, Cu, Al Zn,Sb Bi, Fe, Cd,
1 po In, Ca po Mg, In, Ca
1 141072 3,10 3,102 2 (1v) 1 (I1I) 1 (I11)
2 3,107 1,107 1,107 6 (1v) 3,3 (III) 3,3 (III)
3 10907 3,107° 3,107 2 (I11) 10 (IT1) 10 (I11)
4 3010 1,107% 1,107 6 (11I) 2 (II) 2 (II)
5 1.1072 3,107° 3,077 2 (11) 6 (I1) 6 (I1)
6 501077 1,107 1,107 2 6 (I1) 4 (1) 4o (1)
7 1,907 2 3,107 349072 4 (1) 12 (1) 12 (1)
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zwazonym tyglu kwarcowym i odparowac¢ do sucha,os=
troznie ogrzewajgc na piecu grafitowym. Ostudzony
tyglel 2 osadem zwaszyc, a osad uzupeinié do 0,1 g
chlorkien olowianym, Osad utrzeé i nawaszyé do e-
lektrod itrzy razy po 30 mg prébki wzorcédw i Sle-
pej préby. Fo przygotowaniu aparatury zgodnie 2
tabl.o zatozyé piyte fotograficzng do kasety spek-
trograficznej. Zamocowaé w statywie spektrografu
elektrody i nastawlé za pomocg szablonu lub sys-
temu projekcyjnego miedzy elektrodowsg przerwa a-—
nalityczng na 2 mm. Po ustawieniu uktadu elektrod
proébke do
.zegarkowy
piyte <fotograficzng
naswietla¢ kole jno trzykrotnie widmo kazdego wzor=-
ca oraz analizowanej proébki. Po wykonaniu spek-
trograméw poddaé¢ piyte procesowl obrédbki fotogra-
ficzneJ, przy czym temperatura kapieli fotogra-
ficznej powinna wynosié 19 iO,SOC. Zanurzona do
wywoiywacza piyte powinna byé
kryta roztworem na catej powierzchni, Dlia réwno-

w 0Si optyczne]j spekitrografu wzbudzic
gwiecenia zalgczajgc poprzez wylgcznik
generator tuku na 30 s. Na

Jjednoczesnie po-
miernege mieszania roztworu wywolywacza  nalezy
kuwete Jednostajnie kolysac. Czas wywolywania po~
winien wynosié¢ 45 s, plukania w przerywaczu 30 s,
hartowania 30 s i utrwalania 10 min, Piyte nalezy
nastepnie uokladnie wyptukaé w biezgced wodzie 1
wysuszyé. Podezas suszenia piyty zwracaé¢ baczng
uwage na to, aby powietrze w pomieszczeniu byio
wolne od pyiu. Nastepnie fotometrowaé 2za pomocg
mikrofotometru zaczernienia 1inii spektralnych
podanych w tabl. 7,

rzednych wartosci S oznaczanego zanieczyszczenia
dla koncentratu. Za wynik przyja¢ srednig aryt-

metyczng z trzech pojedynczych oznaczan,

Zawartos¢ poszczegdlnych zanieczyszczen (X) obli-

czyé w procentach wg wzoru

v
0,1(a-b)vﬁ-

- D
X= m

w ktéryms:
@ ~ stezenie zanieczyszczenia w koncentracie mmé—
by, odczytana z krzyweJj analityczne j,k%,
b - stezenie zanieczyszczenia w koncentracie gle-
pej préby odczytane z krzywe] analitycznej, %,

V. ~ objetosé¢ kolby pomiarowej, cmi,
Vp - objetosé roztworu pobranegoe z kolby, cmi,

m - masa wyjsciowej prébki, g.

S5.4.3.8. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami
réwnoleglych oznaczan nie powinny przekraczaé +1%.

Tablica 7
Pierwiastek Diugo$é linii, nm
cd 228,8
Fe 248,8
Sb 259,8
Mg 279,5
Bi 306,7
Al 308,2
In 325,6
Cu 327,4
Ag 328,0
7Zn 334,5
Ca 317,9

Pomiar zaczernien linii rozpoczgé po uptywie o-
koo 15 min od chwili zalgczenia  mikrofetometru
do sieci. W ciagu tego czasu reguluje sig ostrosd
obrazu kliszy na ekranie mikrofotometru oraz usta-
wia linie spektralne na piycie fotograficznej row-
nolegle do szczeliny mikrofotometru,

Se4,3,7, Obliczanie wynikoéw, Dla kazdego

jestrowanego widma odczytaé zaczernienie 1linii o-
znaczanych pierwiastkéw na skali S. Nastepnie
sporzadzi¢ wykres na papiersze jednostronnie loga-
rytmicznym w ukiadzie wspdirzednych S-lgc, odkla-
dajac na osi odcietych logarytm stezepia pier-
wiastka w poszczegdlnych wzorcach w ppm, & na osi

zare~—-

4 Precyzja metody - wg tabl. 8.
Tablica 8
anartos’é Odckylenie [Wspéiczyn-[ Liczba
Pierwiastek Erednia X |standarto- |nik warian~| oznaczan
x10™7% Jwe cji
S v

Bi 1,0 0,22 22,4 10

Fe 1,0 0,28 28,8 10

cd 1,0 0,27 27 10

Mg 1,0 0,23 23,2 10

Cu 0,5 0,8 16 ?

Ag 0,5 1,93 38,6 ?

Sb 3,0 0,92 31 10

Zn 3,0 0,8 27 10

In 0,5 1,65 0,31

Al 0,5 1,0 20

Ca 3,0 1,23 0,41 4

2:5, Pozogstale zanieczyszczenia. Zanieczysz-

czenia nie ujete w tabl.1 nie powinny byé¢ wykry-
walne metodyg bezpodredniej analizy

spektralnej
przy zastosowaniu nastepujgcych warunkéw:

- wielko&¢ probki - 40 mg,
elektrody: dolna anoda np. SU-305,

gérna katoda np.SU-202,

- odlegtosc mi¢dzy elektrodami - 3 mm,
- tuk pradu statego: U=220 V, I= 7 A,
-~ spektrograf np. ISP-28,
- oswietlenie szczeliny - trdéjsoczewkows,
- czas naswietlania - 40 s,
-~ szerokodé szczeliny spekirografu - (6,010 mm,
~ klisza Blau Rapid ORWO
- obrébka fotograficzna wg 5.4.3.t.

226, Ocena wynikéw badan., Jezieli

gpetniajg chociazby jednego z

granulxi nie

wymaga 3.1, 3,2
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lub %,3, partie granulek nalezy uzna¢ za niezgo- 297, Atest, Do kazdej partii granulek nalezy
d_I].Q A wymaga_nl&mi NOIMY. dol&czyé atest WS BN—74/0809—01 Pogc
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme - Instytut Metali Nie-~
Zelaznych, Gliwice

5., Autorzy projektu normy - mgr Zofia Sokolowska, mgr
Anna Kedziora, inz. Jézef Cichon -~ Zaklad Doswiadczalny
przy Hucie Aluminium w Skawinie,

2. Normy zwiszane

BN-?4/0809-01 Metale niezelazne. Zaswiadczenie jakosci
i atest
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