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1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest spektro-

graficzne i spektrometryczne oznaczanie zanieczyszczen w
aluminium hutniczym w gatunkach:

A0O, AO, Al, A2 wg PN-70/H-82160 i PN-70/H-82163.

2. Zakres stosowania normy - wg tabl. 1,

Tablica 1

Oznaczany| Zakres anality- |Oznacza-| Zakres anality-
pierwias- czny ny pier- czny
tek metody, % wiastek metody, %

Krzem 0,04 1,0 zelazo 0,05 :0,9

Miedz 0,004 + 0,05 magnez | 0,003 + 0,03
Cynk 0,01 = 0,06 tytan 0,005 : 0,02
Wanad 0,005 + 0,01 mangan | 0,005 : 0,03
Chrom 0,005 : 0,015 nikiel 0,005 : 0,015
Otéw 0,005 : 0,015 | cyna 0,01 : 0,03

Tablica 2

Nazwa

Opis

3. Zasada oznaczania

a/ Metoda spektrograficzna. Wzbudzenie i rejestracja

widm wzorcdw i préobek na wspdlnej ptycie fotograficznej.
Wykreslenie krzywych analitycznych na podstawie pomia-
réw fotometrycznych zaczerniei par linii analitycznych
probek wzorcowych, Odczytanie z krzywych analitycznych
zawartoéci procentowych oznaczanych pierwiastkéw w ba-
c¢anych prébkach na podstawie pomiardw zaczernien linii u-
zyshkanych w warunkach analogicznych do prébek wzorco-

wych,

b/ Metoda spektrometryczna. Wzbudzanie oznaczanych

pierwiastkéw z prébek i wzorcdw o jednakowym ksztalcie
oraz zapis wzglednych energii promieniowania wybranych
linii analitycznych. Wykredlenie krzywych wzorcowych i
odczytanie zawarto$ci procentowej oznaczanych pierwias-

tkéw w badanej prdbce.

4. Aparatura i urzgdzenia

a/ Metoda spektrograficzna - wg tabl, 2.

UW zakresie aluminium hutniczego.

Urzgdzenie do

odlewania prdbek

Urzadzenie do
przygotowania
priébek

Zrdédlo
wzbudzenia

Aparatura
spektraina

Urzgdzenia
pomocnicze

Przyrzad
projekcyjny
Przyrzad
pemiarowy

- dwuczes$ciowe gruboécienne
wlewnice zeliwne do uzyskania
prébki w postaci 2 pretdw o sred-
nicy np. 4 8 mm, dlugosci okolo
100 mm

- tokarka
- nozyce gilotynowe
- ostrzarka do elektrod wegglowych

- generator tuku pradu zmiennego
lub iskry

- spektrograf kwarcowy $redmniej
dyspersji, np. Q-24 firmy Zeiss,
analityczny zakres widm

210 = 450 nm

- wytgcznik czasowy o automa-
tycznej regulacji czasu przedpa-
lania i okresu naswietlania lub
stoper

- generator tuku pragdu stalego lub
generator iskry

- ostabiacz platynowy natezenia
promieniowania

- spektroprojektor dowolnego
typu

- mikrofotometr nierejestrujgcy
np. firmy Zeiss

b/ Metoda spektrometryczna - wg tabl, 3.

Tablica 3

Nazwa

Opis

1

2

Urzadzenie do
odlewania pré-
bek

Urzadzenie do
przygotowania
prébek

Zrddio
wzbudzenia

- dwuczegsciowe grubosdcienne
wlewnice zeliwne umozliwiajace
uzyskanie prébek o ksztalcie
WZorcow

- tokarka
- ostrzarka do elektrod weglowych

- generator iuku pradu, genera-

tor iskry

Zgloszona przez Walcownie Metali DZIEDZICE
Ustanowiona przez Generalnego Dyrekiora Zjednoczenia Gérniczo-Hutniczego Metali Niezelaznych METALE
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cd. tablicy 3

Nazwa Opis
1 2
Aparatura - spektrometr emisyjny z od-
spektralna powiednim programem
Urzadzenia - nozyce gilotynowe
pomocnicze

5. Materialy pomocnicze i odczynniki

a/ Metoda spektrograficzna - wg tabl. 4.

b/ Metoda spektrometryczna. Obok pretéw jak w metc-

dzie spektrograficznej dopuszczalne sa odpowiednio obto-

czone dyski i grzybki,

8. Przygotowanie aparatury

a/ Metoda spektrograficzna - wg tabl, 6.

Tablica 4
Nazwa Opis
1 2
Piyty foto- - kontrastowe, np. ORWO WUJ
graficzne

Materiat do
wykresélania
krzywych

Wywolywacz

Utrwalacz

Elektrody
pemocnicze

- siatka milimetrowa i pdltloga-
rytmiczna

- roztwér I - 100 g wodorotlenku
potasowego rozpuscié w wodzie
destylowanej i dopeilnié woda 3
destylowang do objetodci 1 dm

- roztwér 11 - 40 g hydrochinonu,
40 g pirosiarczynu potasowego,

& g bromku potasowego rozpudcié
w wodzie destylowanej i dopelnié
woda destylowang do objgtosci

1 d‘m3
-1+11+woda=1:1:4%.
- uniwersalny, kwasny

- z wegla spektralnie czystego o
érednicy 6 = 860 kacie wierz-
chotkowym 120

b/ Metoda spektrometryczna - wg tabl. 5.

Tablica 5
Nazwa Opis
Elektrody gl?kfrody u{_e;glowe spektralnie czyste
i érednicy 6 4+ 8 mm

6, Wzorce metaliczne. Wzorce dla metody spektrogra-

ficznej w postaci pretédw o Srednicy 5 ¢ 10 mm i dlugodci o-
kote 100 mm, dla metody spekirometrycznej w postacipre-
téw o $rednicy 5 ¢ 10 mm, dlugosci okolo 100 mm, dyskéw
lub grzybkdw. Naleiy dysponowaé wzorcami o zrdinico -

wanych zawartosciach oznaczanych pierwiastkdw w zakre-

sach podanych

w tabl, 1.

7. Przygotowanie probek

a/ Metoda spektrograficzna. Prébkeg metaliczng odlang

we wlewnicy obtoczy¢ na tokarce

wzorcowe., Powierzchnia poddawana wzbudzeniu powinna

byé gtacdka bez pordw i peknieé,

identycznie jak prdbki

Tablica 6
Warunki analityczne
Aparatura i jej parametry Qkreslenie warunkdw
1 2
Generator luku pradu
zmiennego
Natezenie 4do 6 A
a/ Luk przerywany
/czas trwania im-
pulsu do czasu
przerwy = 1:2/
- czas przedpala-
nia 5s
- czas ekspozycji 45 s
b/ Luk ciggly
- czas przedpala-
nia 2s
- czas ekspozycji 20 s
- przestona podre-
dnia 0,5 cm
- szczelina
spektrografu okoto 0,02 mm
- plyty graficzne kontrastowe np. ORWO WU3
- odlegtosé mie-
dzyelektrodowa 2 : 3mm
- elektroda wzorce lub prébka w postaci
preta o $rednicy 5 + 10 mm
- przeciwelektro- pret weglowy spektralnie
da czysty o $rednicy 6 : 8 mm
zakoniczony stozkiem o kacie
wierzchotkowym 60 + 120°
lub z tego samego gatunku
co prébka o s$redanicy 5 = 10
mm i podanych jak uprzednio
kgtach
Generator iskry nisko- .
napieciowaj
- napiecie 500 £ 1000 V
- natezenie 6 A
- opdr 0 /szczatkowy/
- indukcja O mH
- pojemmnosé 2 pF
a/ iskra przerywanaz
/czas trwania impulsu
do czasu przerwy 1:2/
- czas przedpalania 15 s
- czas ekspozycjt 30 s
- przestona posred-
nia otwarta
- pozostale para-
metry jak przy
wzbudzaniu w tuku
pradu zmiennego J
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G2

cd. tablicy 6.

p——e

Aparatura i jej parametry QOkreélenie warunkow

1 2

Generator iskry wyso-
kiego napiecia

- napiecie kilkanaécie tysigcy woltdw
- indukcja 0O:0,1mH
- pojemnosé 6 : 12 uF

- czas przediskrze-
nia 10 s

- czas ekspozycji 50 : 80 s

- przesiona po$rednia otwarta lub 0,5 cm
- pozostale parametry
jak przy wzbudzeniu w
tuku pradu zmiennego
i w iskrze niskona-
pigciowe]

b/ Metoda spektrometryczna - wg tabl, 7.

Tablica 7

Warunki analityczne

Aparatura i jej parametry Okreélenie warunkdw
Generator huku pradu zmien-
nego
~ natezenie pradu wytado-
wania 1030 A
- indukcja 0,5 mH
- pojemno$dé 0+0,05 pE
- czas przedpalania 10 s
- czas ekspozycii 20 s
Generator iskry niskona-
pieciowe]
- indukcja 0:0,5mH
- pojemnosdé 0: 0,05 pF
- czas przedpalania 5:109
- czas ekspozycii 15 : 20 s
Generator iskry wysokiego
napigcia
- natgzenie pradu wytado-
wania 2+13,5A
- indukcja 120 mH
- pojemnos¢e 3O wF
- opdér 48 R
- czas przedpsalania 10 s
- czas ekspozycji okolo 20 s
- elektrody grzybkowe, dyskowe lub
prety o drednicy wzorca
przygotowane jak wzorce
- przeciwelektrody prety z wegla spektralnie
czystego o drednicy
6 : 8 mm o kgcie wierz-
chotkowym 120°
- odleglo$é elektrod 2+ 3 mm,

Warunki wzbudzenia mogg ulec zmianie w zaleznosdci od
posiadanej aparatury,

9., Wykonanie spektrogramdw

a/ Metoda spektrograficzna, Umieécié plyte fotograficz

ng w kasecie spektrografu, a prébki lub wzorce w uchwy~
tach statywu. Wlgczyé w obwdéd generator luku pradu

zmiennego. Na plycie rejestrowad po dwa widma kasidego

wzorca i po co najmnie) trzy widma z kazdej prébki. Po
wzbudzeniu i zarejestrowaniu widm, plyte poddaé¢ obrébce
fotochemicznej. Nadwidtlong ptyte zanurzyé w kuwecie 2z
woda i przenieéé do kuwety z wywolywaczem, ktadac plyte
emulsjg do géry, Czas wywolywania w temperaturze 19
+ O,SOC - trzy razy dluzszy od czasu ukazania sie kontu-
réw widma, przy cigglym mieszaniu wywolywacza. Po wy-
wotaniu plyte zanurzyé do wody i przenie$¢ do kuwety z
utrwalaczem. Po 15 min utrwalania plytg dobrze wyplukaé
wodg i wysuszy¢. Obrébke plyty prowadzié przyczerwonym
4wietle w ciemni zwazajgc na jednakowa temperature od-
czynnikéw,

Fotometrowad linie analityczne - wg tabl. 8 na str. 4.

b/ Metoda spektrometryczna. Odczyt zapisu wedlug linii

analitycznych tabl. 8,

10. Obliczanie wynikdw

a/ Metoda spektrograficrna. Dla kazdego oznaczanego

pierwiastka obliczy¢ réznice zaczernien odpowiedniej pa-
ry linii analitycznych w spektrogramach wzorcdw i prdébek
wWg WZoru

AS=S§,-§,

w ktérym:

AS - réinica zaczernien linii oznaczanego pierwiastka,

Sa - zaczernienie linii analitycznej oznaczanego pier-

wiastka,

S w - zZaczernienie linii analitycznej.

Na podstawie znanego skladu chemicznego wzorcéw spo-
rzgqdzié dla kazdego pierwiastka wykres analityczny. Na o-
si rzednych odlozyd¢ logarytmy zawartodci procentowych da
nego sktadnika wzorcowego, na osi cdcietych odpowiadaja-
logarytmy

zawarto$ci procentowych oznaczanych pierwiastkéw i obli-

ce im AS . Z otrzymanych wykresdw odczytad

czy¢ odpowiednie zawarto$ci procentowe, Przy zastosowa-
niu siatek jednostromnie logarytmicznych na ¢si  centyme-
trowej odlozy¢ wartodci AS |, natomiast na osi logarytmi-
cznej zawarto$ci procentowe pierwiastkéw we wzorcach,
Odczytana wartodd z wykresu jest wynikiem analizy wyra-
zonym w procentach, Za wynik analizy przyja¢ $rednia a-

rytmetyczng z trzech pojedynczych oznaczan.

b/ Metoda spektrometryczna. Odczytanie zapisu wzgled-

nych energii promieniowania wybranych’ linii analitycz-
nych. Okreslenie wartosci odczytdw odpowiadajacych za-
kresom zawarto$ci procentowych pierwiastkédw we wzercach
oraz ttu spektralnemu. Wykreélenie krzywych analitycz-
nych na podstawie wynikow dla wz_orcéw w ukladzie wspét-
rzednych: Zawartod¢ procentowa pierwiastka i wartosci
odczytu /wartos$é odczytana z zapisdw woltomierza cyfro-
wego/. Odczytanie z;wamoéci procentowej pilerwiastka
w badanej prébce z krzywej analitycznej i wartodci odczy-

tu dla zalozenia linii tego pierwiastka w prébce.
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Tablica 8
Oznaczany Zakres zawarto$ci pierwiastkéw Pingoss Ll dla metody wm
pierwiastek % . : ;
spektrograficznej spektrometryczne]

Krzem 0,04 0,10 251,61 251,061 288,16
0,11 : 0,20 251,43
0,21 :1,0 243,52

Zelazo 0,05 + 0,30 259,94 238,20 273,95
0,31 = 0,90 259,84 302,06

MiedZ 0,004 : 0,03 327,40 327,40
0,031 = 0,05 282,44

Magnez 0,003 = 0,006 285,21 279,55 285,21
0,007 + 0,02 280,27
0,021 + 0,03 279,98

Cynk 0,01 = 0,06 334,50 334,50

Tytan 0,005 + 0,02 334,90 323,45 337,28

Wanad 0,005 : 0,01 318,54 437,92

311,07
Mangan 0,005+ 0,03 280,11 294,92 293531
259,87

Chrom 0,005 = 0,015 425,43 425,43

Nikiel 0,005 : 0,015 341,48 341,48

Oléw 0,005 : 0,015 263,31 283,31

Cyna 0,01 = 0,03 284,00 317,50

Aluminium WZOorzec wewnetrzny 266,92 256,80

1/ Linie podane dla metody spektrometrycznej rnoga byé stosowane w calym zakresie oznaczan,

11. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami trzech rdw- 12. Blgd powtarzalnosci dla metody spektrograficznej i

noleglych oznaczan dla metody spektrograficznej i spektro- snektrometrycznej - wg tabi. 10,

metrycznaj - wg tabl. 9.

Tablica 9 Tablica 10
Zakres zawartodci Dopuszczalna réznica Zakres zawartosci Blgd powtarzalnosci
% %
0,003 : 0,007 0,0015 0,003 = 0,007 0,0008
0,008 = ¢,012 0,0025 - 0,008 : 0,012 0,0010
0,013 : 0,018 0,003 0,013 : 0,018 0,0012
0,019 = 0,025 0,004 0,019 < 0,025 0,0015
0,026 = 0,035 0,005 0,026 : 0,035 0,0019
0,036 = 0,050 0,006 0,036 = 0,050 0,0024
0,051 + 0,070 0,007 0,051 : 0,070 0,003
0,071 = 0,10 0,009 0,071 + 0,10 0,004
' 0,11 :0,17 0,011 0,11 = 0,17 0,005
0,18 0,27 0,014 0,18 : 0,27 0,007
0,28 : 0,40 0,02 0,28 : 0,40 0,010
0,41 :0,55 0,03 0,41 : 0,55 0,014
0,56 = 0,75 C,04 0,56 :0,75 0,02
0,76 : 1,0 0,06 0,76 :1,0 0,03
KONIEC

Informacje dodatkowe



Informacje dodatkowe do BN-75/0838-04 5

INFORMACIE DODATKOWE

1. Instytucja oparcowujgca norme -
DZIEDZICE

Walcownie Metali

2. lstotne zmiany w stosunku do BN-68/0838-02

a/wprowadzono metode spektrometryczng,
b/wprowadzono dodatkowe oznaczania Pb, Mg, Ni, Sn,

c/oprécz tabel dopuszczalnych bleddw wprowadzono ta-

bele bledu powtarzalnosci,

3. Normy zwigzane

PN-70/H-82160 Aluminium do przerdbki
tunki

plastycznej. Ga-

PN-70/H-82163 Aluminium do przetopienia. Gatunki

4. Autorzy projektu normy - doc. dr J. Studencki - In-

stytut Metali Niezelaznych Oddz, w Skawinie, mgr B. Stu-
dencka - Huta Aluminium SKAWINA, mgr H. Szota - Insty-
A. Buda
- Zaklady Metali Lekkich KETY, inz. T. ZieleZnik — Wal-

cownie Metali DZIEDZICE.

tut Metali Niezelaznych Oddz. w SKAWINIE, mgr
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