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NORMA BRANZOWA
BN-71
I Spektrograficzna metoda 0858-03
NIEZELAZNYCH oznaczdania zanieczyszczen
w cynku rafinowanym
) Grupa katalogowa 1l 59
1., WSTEP f) Urzadzenie do wywolywania i utrwalania piyt

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy Jjest
spektrograficzna metoda oznaczania zawartosci oto~
wiu, kedmu, 2elaza, miedzl i1 cyny w cynku rafino-
wanyn Raf i Raf1 wg PN-67/H-82200 oraz RafW = Zn
98,7 W 1 Rafw - 98,5 W wg BN-65/0851-03,

1.2. Zakres stosowania metody podano w tabl. 1.

Tablica 1
7 Oznaczany pierwiastek Zakres stosowania metody

przy zawartosci pierwiastka, %

oléw od 0,1 do 1,6

kadm od 0,008 do 0,3

telazo od 0,001 do 0,06

mieds od 0,008 do 0,3

cyna od 0,0008 de 0,2

1.3, Normy zwigzane
PN-67/H=-82200 Cynk
BN-69/0851-03 Cynk wtérny

2, METODA OZNACZANIA

2,1, Zasada ozpnaczania, Wzbudzenle widm wzorcédw
i prébek w Iuku prgdu zmiennégo oraz Trejestracja
nea ptycie fotograficzrel. Wykreélenie krzywych ans-
litycznych dla poszczegdlnych plerwiastkéw w opar—
ciu o pomiary fotometryczne zaczernieh linii ana~
litycznych w prébkach wzorcowych,

Odczytanle z krzywych enalitycznych zawartosci
procentowych oznaczanych zanleczyszczeh w badanych
probkach na podstawie pomiardéw zaczernien 1inii,
wykonanych w warunkach analogicznych do prébek
wzorcowych,

2,2, Aparatura 1 urzgdzenia

a) Spektrograf kwarcowy Ssredniej dyspersji.

b) Trdjstopniowy ositabiacz platynowy o przepu-
szozalnosci swistla 0%, 50% i 100%.

¢) Generator luku prgdu przemiennego.

d) Mikrofotometr nierejestrujacy.

e) Urzgdzenie do obrébky wzorcéw i probek bada-

nych.

fotograficznych.

2.3. Roztwory i materialy pomocnicze

a) Wywolywacz:

roztwdr 4 - 40 g hydrochinonu, 40 g pirosiarczy-
nu potasowego 1 8 g bromku potasowego rozpuscié w
wodzie destylowanej i dopeinié woda destylowang
do objetosci 1 dm’;

roztwdér B - 100 g wodorotlenku potasowezo roz~
puscié¢ w wodzie destylowanej i dopeinié do obje=-
tosci 1 dm5.

b) Utrwalacz uniwersalny, kwasny: 400 g tiosiar~
c¢zanu potasowego 1 25 g pirosiarczynu potasowego

rozpusci¢ w wodzie destylowanej i dopeinié wodg
destylowang do objgtosci 1 d.mz'.
¢) Elektrody z wegla spektralnie czystego o

srednicy 5 +# 6 mm i1 diugosci okoio 3C mm, zato-
czone Jjednostromnnie w stoZek o kgcie wierzchoiko-
wWym 60°.

d) Piyty fotograficzne twarde ORWO WiM-3, 9X 24cm
lub inne o podobnej twardosci.

e) Wzorce metaliczne w postaci pretdéw o sredni-
¢y 10 mm 1 diugosci 100 mm, zatoczone w stoZek o
kacie wierzchoikowyn 120°, Zakres zawartosci ozna-
czanych zanieczyszczen objety serig wzorcé)w powi-
nien odpowiadaé co najmniej zakresowl analitycz-
nemu metody spektrograficznej, podanemu w 1.1.
Seris powinna zawieraé co najmniej trzy wzorce.

2.4, Przygotowanie probek

2.4.1, Konce wzorcéw przeznaczonych do analizy
zatoczyé na tokarce w stoZek o kacle wierzchoiko-
wym 120°. Pret wzorca lub probki stanowi elektro-
de dolng. Gérng elektrods jest pret z wegla spek-
tralnie czysteégo o ksztalcle podanym w 2.3 c¢). 04
leglosé miedzy elektrodami powinna wynosidé 3 -mm,

2.,4.,2, Kofice prébek badanych .obrobié Jjak w2.4.1

2,5, Warunki wzbudzania i rejestracija widm, Sze-

rokosé szczeliny spektrografu ustalié na 0,02 mm,
Na szczeline nalozyé trdjstopniowy osiabiacz pla-

tynowy., W kasecie spektrografu umiescié piyte fo-
tograficzng. Wiaczyé w obwdd spektrografu tuk prg-
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du zmiennego o nateseniu 8 A, Okres przepalania u-
stalié¢ na 10 s,

Wzbudzanie widme nalesy rejestrowaé¢ w ciggu 50s.
Na piycie wykonaé¢ w identycznych warunkach po dwa
zdjecia wzorcédw 1 po trzy zdjecia analizowanych
prébek.

Przed kazdorazowym wzbudzaniem widma powierz-
chnie czynne prébek i wzorcédw naleizy obrabiaé na
tokarce,

2.6, Obrobka fotograficzna piyt, Roztwory 4 1 B

wywolywacza zmiesza¢ z wodg destylowang w stosun~
ku 1:1:4, Czas wywolywania powinien wynosi¢ 75 s,
a temperatura wywolywacza 19001;0.500. Po przemy-
ciu wodg plyte utrwalié, a nastepnie starannie wy-
plukaé w biezgcej wodzie w ciagu okolo 30 minut.

. Pomiary fotometryczne, Szerokosé szczeliny

mikrofotometru ustawié na 0,30 mm, a wysokosé na
15 mm, Pomiardw zaczernier dokonywaé na skali lo-

gdzie:

AS - rbéznica zaczernien linii oznaczanegn pier-

wiastka 1 linii wzorca wewnetrznego,

Saq - zeczernienie 1inii analitycznej plerwia-

stka oznaczanego,

Sw — waczernienie linii analitycznej cynku.

Na podstawie znanego sktadu chemicznego wzorcéw
oraz obliczonych dla nich réznic zaczerniemiAS wy-
kreslié krzywe analityczne, odkladajgc na osirzed-
nych logarytmy  zawartosci procentowych danego
sktadnika wzorcowego, a na osi odeietych odpowia-
dajace im AS. Z otrzymanych krzywych odczytac lo-
garytmy procentowych zawartosci oznaczanych pler—
wiastkéw, a nastepnie obliczyé ich zawartosci pro-
centowe,

W przypadku stosowania siatek jednostronnie lo-
garytmicznych na osi centymetrowej odiozy¢ warto-
$ci AS, a na osi logarytmicznej zawartosci pro-
centowe pierwiastkéw we wzorcach,

garytmicznej, Fotometrowaé pary analityczne wg Odczytana wartosd¢ z wykresu Jest wynikiem ana-
tabl, 2. lizy w procentach.
Tablica 2
Pierwiastek ; . li::; oizggi:2za w::z;:::ny ;Iugoéé 11::1 oiigg;ggza
Pb 2823,2 282,32 50 Zn 2670,5 267,05 50
cd 3261,1 326,11 50 Zn 3075,9 307,59 10
Fe 2383, 1 238,31 100 Zn 2670,5 267,05 50
Fe 2966,9 296,69 100 Zn 3075,9 307,59 10
Cu 3247,5 324,75 10 Zn 3075,9 307,59 10
Sn 2839,9 283,99 50 Zn 2670,5 267,05 50

2,8, Obliczanie wynikéw, Dla kazdego widma obli-
czyé roézpice zaczernien linil oznaczanych  piler-
wiastkdéw oraz odpowliadajacych im linii cynku ja-
ko wzorca wewnetrznego wedlug wzorus

AS = Sg = Sy

2,9, Dopuszczalne réipice miedzy wynikami row-

noleglych oznaczan nie powinny przekraczads
0,0002% dla zawartoscl zanieczyszczen 0,001%.
0,002% dla zawartodci zanieczyszczen 0,01%
0,01% dla zawartosci zanieczyszczen 0,1%
0,10% dla zawartoscl zanieczyszczen 1,6%.
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