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NORMA BRANZOWA

HUTNICTWO
METALS
NIEZELAZNYCH |

Spektrograficzna metoda oznaczania
Fe, Mn, Ni, Zn, Pb, Sn, Si, Mg, Sb, Bi i As

w brqzach aluminiowych

BN-75
0828-07

Grupo katologowa it 59

1. Przedmiot normy. Przedmictem normy jest spektro-

graficzna metoda oznaczania zawartodci Zelaza, manganu,
niklu, cynku,otowiu, cyny, krzemu i magnezu w brgzach a-
luminiowych do przerdbki plastycznej BAS3A i BAI032 wg
PN-69/H-87050 i ponadto oprécz wyzej wymienionych pier-
wiastkéw oznaczania zawartoéci antymonu, bizmutu i arse-
nu w brgzach aluminiowych odlewniczych BA1032 i BA93 wg
PN-70/H-87026.

2. Zakres stosowania normy - wg tabl. 1.

4, Aparatura i urzadzenia - wg tabl. 2.

Tablica 2

Nazwa Opis

- dwuczgéciowa wlewnica ze-
liwna lub stalowa umozliwia-
jaca uzyskanie prébki w pos-
taci walca © Srednicy 40 mm
i wysokosci okolo 30 mm

Urzadzenie do odlewania
prébek

Urzadzenie do przygoto-

wywania prébek tokarka

- generator hiku pradu zmien-

Z rédlo wzbudzenia BEge

- generator iskry HFO

Tablica 1

Oznaczany Zakres analityczny metody

pierwiastek %
Fe 1,16 + 4,66
Mn 0,067 + 3,25
Ni 0,01 +1,31
Zn 0,021 + 2,41
Pb 0,0019 + 0,21
Sn 0,011 + 0,21
Si 0,055 + 0,50
Mg 0,0045 + 0,053
Sb 0,00097 + 0,068
Bi 0,0011 + 0,023
As 0,0054 + 0,079

- spektrograf duzej dyspersji
np. PGS-2 firmy Zeiss
analityczny zakres widma
250 mm + 350 mm

Aparatura spektralna

- wylacznik ¢czasowy do automa
tycznej regulacji okresu
przedpalania i naswietlania
lub stoper

Urzgdzenia pomocnicze

- profilarka do elektrod weglo-
wych

3. Zasada oznaczania., Wzbudzenie i rejestracja widm

wzorcéw i prébek na wspdlnej plycie fotograficznej, Wy-
kreflenie krzywych analitycznych na podstawie pomiardw

fotometrycznych zaczernied par linii analitycznych. Odczy

tanie zawartos$ci procentowych oznaczanych pierwiastkéw w

badanych prébkach na podstawie pomiardéw zaczernien linii
uzyskanych w warunkach analogicznych do prébek wzorco-
wych,

- spektreprojektor dowolnego |

Przyrzad projekcyiny typu

- mikrofotometr nierejestrujg-

Erzyrags pomiarsgy cy np. firmy Zeiss

5. Materialy pomocnicze i urzgdzenia - wg tabl. 3.

Tablica 3

Nazwa Opis

- czule np. Spektralplatten WU-2 firmy
ORWO

- twarde WU-3 firmy ORWO

Piyty fotogra-
ficzne

Zgleszonc przex Instylut Meiali Nieieloznych
Uﬂonomom ‘przez Generalnego Dyrekiora Zjednoczenia Gérniczo-Hulniczego Metoli Nietelaznych METALE

dnia 30 moja-1975 r. joko norma obowigzuiqca w zaokresie czynnoéci okreflonych normq od dnia 1 stycznia 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 211975 poz. 74 )

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1975.

Wuhw do WN. 2.1.75. Oddano do skiody 31.7.75. Druk vkodczono w patdrierniky 75.

Cana 31 2,40

Obi.0,550. w. Haklad 4500+52 egz. Zom. 2375/15
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cd. tabl. 3
Nazwa Opis
roztwdr 1: 40 g hydrochinonu, 40 g
pirosiarczynu potasowego, 5 g bromkul
potasowego, rozpusci¢ w wodzie des-
Wywolywacz tylowanej i dopelnié¢ woda destylowang
do objgtodci 1 dm
- roztwdr il: 100 g wodorotlenku po-
tasowego rozpusci¢ w wodzie destylo-
wanej i dopelni¢ wodq destylowang do
objetosei 1 dm
Utrwalacz - uniwersalny, kwasny
Eiekreaty pa- - z-wqgla spektralnie czystegct o Sred-
) nicy 5 mm zaostrzone na stozek o ka-
mocnicze ‘ . o
cie wierzchotkowym 120

6. Wzorce metaliczne w postaci walcédw o Srednicy 40 mm

i wysokoéci okolo 30 mm. Konieczne jest posiadanie wzor-
c6w o zrdznicowanych zawartosciach oznaczanych pier-

wiastkdw w zakresach przedstawionych w tabl, 1.

7. Przygotowywanie prébek. Prébe metaliczng w postaci

walca o érednicy 40 mm i wysokosci okoto 30 mm obtoczyd =
jedne) strony na plasko, w taki sam sposdb przygotowad
wzorce. |ako elektrody pomocnicze stosowad elektrody =z

wegla spektralnie czystego przygotowane jak w tabl. 3.

8. Przygotowanie aparatury, Aparature do oznaczania

Fe, Mn, Ni, Zn, Sii Mg przygotowa¢ wg danych przed-

stawionych w tabl. 4, a dla oznaczania Pb, Sn, Sb, Bii As

cd. tabl. 4

Warunki analityczne dla spektrografu PGS-2

Aparatura i jej parametry

Qkresdlenie warunkéw

Mikrofotometr niereje-
strujacy

- powickszenie obrazu
- szeroko$<¢ szczeliny
- wysokosé szczeliny

Skala pomiaru wychylen
galwanometru

20%
0,3 mm
15,0 mm

logarytmiczna W z uwzglednie
niem funkcji Seidla

Tablica 5

Warunki analityczne dla spektrografu PGS-2

Aparatura i jej parametry

Okresdlenie warunkdw

Zakres widma

Os$wietlenie szczeliny

Szerokosdé szczeliny

Kat siatki (a)
Kolimator (TT)
Nachylenie szczeliny (@)
Plyta fotograficzna
Elektrody

250 + 350 nm

uklad optyczny ustawiony wg
atestu, soczewki o ogniskowych
F-=80, F=150, F = 340

0,02 mm
+5,25
+11,4
5,20
WU-2 firmy ORWO

Dolna: w postaci walca o $red-

przygotowad wg danych przedstawionych w tabl. 5.

Tablica 4

Warunki analityczne dla spektrografu PGS-2

Aparatura i jej parametry

Okreslenie warunkdw

Zakres widma

Qswietlenie szczeliny

-

Szerokosd szczeliny
(2)
Kolimater {TT)

Kat siatki

» Nachylenie szezeliny (@)
i
i Pleta forepraficzna

s Elekirody

Mig¢dzyelektrodowa
przerwa analityczna

Generator iskry np.
HIFO-2 sterowanej

Okres przedpalania

Okres nas$wietlania

250 + 350 nm

ukiad optyczny ustawiony wg
atestu, soczewki o ognisko-

wych F =80, F=150, F=- 340
0,02 mm
+5,25
+11,4
5,20
WU-3 firmy ORWO

Dolna: w postaci walca o
$radnicy 40 mm obtoczona na
plasko

Gdrna: pret o érednicy 5 mm
z wggla spektralnie czystego
zatoczony na stozek o kacie
wierzchotkowym 120°

3 mm

napigcie wtérne 10800 V, po-
jemnoséé 12000 pF, samoinduk-
cja 0,08 mH

60 s

nicy 40 mm obtoczona na plasko

Gérna: pret o $rednicy S mm z
weglika spektralnie czystego
zatoczony na stozek o kacie
wierzchotkowym 120°

Miedzyelektrodowa

przerwa analityczna 2 mm

Generator luku pradu

Zmiennego nat¢zenie 8A, napiecie 200 V

Okres przedpalania -

QOkres naswietlania 30 s
Mikrofotometr niereje-
strujacy
- powigkszenie obrazu 20%
- szerokos$é szczeliny 0,3 mm
- wysokos$d szczeliny 15,0 mm

skala pomiary wy-
chyleii galwanome-
tru

logarytmiczne W z uwzglednie-
niem funkcji Seidla

9. Wykonanie spekirogramdw. Po przygotowaniu apara-

tury wg p. 8 umiescié prébke lub wzorzec w statywie spek-
trografu lgcznie z elektroda pomocnicza, a w kasecie spek-
trografu umie$cié ptyte fotograficzng. Wlgczyé w  obwéd
spektrografu generator tuku pradu zmiennego. W przypadku
oznaczania Pb, Sn, Bi, As i Sb (tabl. 5) lub generator is-
kry w przypadkﬁ oznaczania Mn, Fe, Si, Zn, Ni i Mg
(tabl. 4). Na plycie rejestrowaé po dwa widma kazdego
obtoczonej) i po

wzorca (z tej samej powierzchni trzy
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widma kazdej prébki, Dla kazdego wzbudzenia stosowaé od-
dzielnie nowe elektrody weglowe. Wskazane jest rejestro-
wanie widm wzorcéw i prébek na przemian w celu uniknie-
cia niejednorodnosci emulsji fotograficznej, Po wykonaniu
spektrogramdéw dla wzorcédw i prébek plyte poddaé obrdbece
fotograficznej. Roztwory 1 i II wywolywacza zmieszaé z wo-
da destylowang w stosunku 1:1:4 bezposrednio przed wywo-
tywaniem. Czas wywolywania powinien wynosi¢ 75 s przy
températurze 19,0 :tO,SOC. Po przemyciu woda destylowana
plyte utrwalié, nastepnie pluka¢ wodsg biezgca nie mniej niz

30 min i wysuszy¢.

10. Warunki fotometrowania. Przed przystapieniem do

fotometrowania ustawié¢ mikrofotometr zgodnie z danymi
przedstawionymi w tabl. 4 lub tabl. 5. Fotometrowaé pary

linii analitycznych - wg tabl, 6.

Tablica 6
Pierwiastek | Dtugo$¢ linii pier- Dlugos¢ linii wzorca
oznaczany |wiastka oznaczanego | wewngtrznego, (nm)
(nm)

Fe 287,0 288,3

Mn 287,0 288,3

Ni 351,5 306,3

Zn 334,5 306,3

Pb 283,3 288,3

Sn 283,9 288,3

Si 288,1 288,3

Mg 285,2 288,3

Sb 231,1 231,9

Bi 306,7 299,7

As 234,9 231,9

11, Obliczanie wynikéw, Dla kazdego oznaczanego pier-

wiastka obliczyé réznice zaczerniefi odpowiedniej pary linii
analitycznych w spektrogramach wzorcdédw i prébek wg wzo-
ru
AS = Sa— Sw
w ktérym:
AS - réznica zaczerniend linii oznaczanego pierwiastka
i linii miedzi jako wzorca wewnetrznego,
Sc - zaczernienie linii analitycznej pierwiastka oznacza-
nego,
Sw - zaczernienie linii analitycznej miedzi.

Na podstawie znanego skladu chemicznego wzorcéw spo-
rzadzi¢ dla kazdego pierwiastka wykres analityczny. Na osi
rz¢dnych odiozy¢ logarytmy zawartosci procentowych dane-
go skladnika wzorcowego, na osi odcietych odpowiadajgce
im AS. Z otrzymanych wykreséw odczytad¢ logarytmy za-
obli-

Przy zastoso-

wartosci procentowych oznaczanych pierwiastkdéw i
czy¢ odpowiednie zawartosci procentowe,
waniu siatek jednostronnie logarytmicznych na osi centy-

metrowej odlozyé wartoéci AS, natomiast na osi logaryt-

micznej zawarto$ci procentowe pierwiastkédw we wzorcach.
Odczytana warto$éé z wykresu jest wynikiem analizy wyTa.-
zonym w procentach. Za wynik analizy przyijgd éredniq

arytmetyczng z trzech pojedyriczych oznaczan,

12. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwnoleglych

oznaczafl nie powinny przekraczaé:

przy zawarto$ci zelaza
od 1,16 do 1,63% - 0,06%,
powyzej 1,63 do 4,66% - 0,2%,
przy zawarto$ci manganu
od 0,067 do 0,76% - 0,010%,
do 3,25% - 0,10%,
przy zawartosci niklu
od 0,01 do 0,42% - 0,010%,
0,42 do 1,31% - 0,05%,
przy zawartodci cynku
od 0,021 do 0,023% - 0,003%,
powyzej 0,023 do 0,1% - 0,007%,
powyzej 0,1 do 2,41% - 0,09%,
przy zawartosci otowiu

do 0,001 do 0,003% - 0,0001%

powyzej 0,76

powyzej

powyzej 0,003 do 0,01% - 0,0003%
powyzej 0,01 do 0,21% - 0,008%,

przy zawarto$ci cyny
od 0,011 do 0,05% - 0,0002%,

powyzej 0,05 do 0,21% - 0,02%,
przy zawarto$ci krzemu

od 0,055 do 0,071% - 0,003%,
0,071 do 0,50% - 0,02%,
przy zawartoSci magnezu

od 0,0045 do 0,01% - 0,0004%,
0,01 do 0,053% - 0,003%,

powyzZej

powyie]
przy zawartosci antymonu
od 0,00097 do 0,0038% - 0,0005%,
powyzej 0,0038 do 0,068% - 0,003%,
przy zawartoéci bizmutu
od 0,0011 do 0,0020% - 0,0002%,

0,0020 do 0,023% - 0,0005%,
przy zawarto$ci arsenu:

od 0,0054 do 0,01% - 0,001%,
0,01 do 0,079% - 0,009%.
13. Precyzja metody - wg tabl, 7.

powyiej

powyzej

Tablica 7
Pier- ?awar:tose Odchylenie W'spolc.zyn- Liczba
R—— Srednia X standardowe | nik zmien- p
wiaste (%) LS welel £ (%) oznaczan)
1,63 0,058 3,6
i 3,81 0,16 4,2 20
0,80 0,052 6,5
0
M 1,55 0,092 5.9 2
. 0,37 0,022 5,9
‘N s 2 ? O
: 0,73 0,047 6.4 ¢
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cd. tabl. 7 przy czym
. ,Za\\éar:to;’:c' Odchglézii’e W.ipélc_zyn- Liczba L
: srednia standar niK zZmr:en- -
wiastek (%) +g noécitV (% )oznaczan zawarto$é ére'dnia ¥- 5 'Z: x‘ ’
. 0,023 0,0030 13,3
“R 2,32 0,087 3.8 2
o 0,0022 | 0,00015 6,7 20 = >
) 0,066 0,0082 12,2 odchylenie standardowe S = ?1‘— z (X‘ - i)’
0,0013 0,00017 12,8 =t
Sn 0,19 0,025 12,8 20
_ 0,071 0,0032 4,5
i 0,52 0,016 3,0 20
0,0042 0,00035 8,3 wyspSlczynnik zmiennodci V = §--100% :
Mg 0,051 0,0034 6,7 20 (s e £ :
0,038 0, 00050 12,8
sk 0,065 0,0030 4,8 =
N 0,0018 0,00022 12,2 20 :
o 0,0039 0, 00054 13,0 X, - wynik potréjnego pomiaru,
s 0,011 0,0012 11,1 -
0,072 0,0090 12,5 n - liczba potréjnych pomiardw.
KONIE C

INFORMACIE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Instytut Metali Niezelaznych, Gliwice.

2. Normy zwigzane

PN-70/H-87026 Odlewnicze stopy miedzi. Gartunki
PN-69/H-87050 Braz do przerdébki plastycznej. Gatunki

3. Autorzy projektu normy ~ inz. Andrzej Fudal, mgr inz, Ewa Mlller - Instytut Metali Niezelaznych, Gliwice.
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