UKD 669.55 : 543.51

NORMA BRANZOWA

BN-72

HUTNICTWO
METALI
NIEZELAZNYCH

Analiza spektrograficzna

stopow cynku 740, 741,
743 i 761

0856-04

Grupa katalogowa III59

1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
spektrograficzne oznaczanie zawartosci skiadni-
koéw stopowych i zanieczyszczen w stopach cyn-
kowych Z40, Z41, Z43 i Z61 objetych PN-63/
H-87101.

2. Zakres stosowania normy podano w tabl. 1.

Tablica 1
Pierwiastek ZaW?rtosc
i
Al 30 =65
Cu 0,06 4,0
Mg 0,01 +0,1
Pl 0,002-0,010
Cd 0,001--0,005
Sn 0,001--0,005
Fe 0,01 +0,08

3. Normy zwiazane

PN-70/H-04704 Badanie skladu chemicznego cyn-
ku, kadmu i ich stopow. Pobieranie probek i
przygotowanie Sredniej probki laboratoryjnej

PN-63/H-87101 Stopy cynku. Gatunki

4. Zasada oznaczania. Wzbudzenie widm wzor-
cOw 1 badanych probek w luku pradu zmiennego
oraz rejestracja na plycie fotograficznej. Wykre-
Slenie krzywych analitycznych dla poszczegélnych
pierwiastkOw na podstawie pomiarow fotome-
trycznych zaczernien linii analitycznych w prob-
kach wzorcowych. Odczytanie z krzywych anali-
tycznych zawartosci procentowych oznaczanych
pierwiastkow w badanych probkach, na podstawie
pomiaréw zaczernien linii wykonanych w warun-
kach analogicznych dla prébek wzorcowych.

9. Aparatura i urzadzenia

a) Urzadzenie do pobierania probek — wlew-
niczka do pobierania prébek z cieklego stopu o
Srednicy pretéw 8 mm wg PN-70/H-04704.

b) Urzadzenie do przygotowania probek i elek-
trod pomocniczych — tokarka; ostrzatka do elek-
trod weglowych.

¢) Uklad wzbudzenia — tuk przerywany pradu
zmiennego o natezeniu 8A i liczbie 240 impulséw
na 1 min, np. generator tuku ABR firmy Carl
Zeiss -Jena — (NRD); wylacznik czasowy do
automatycznej regulacji czasu przepalania i na-
Swietlania.

d) Aparatura spektralna — spektrograf S$red-
niej dyspersji, np. spektrograf kwarcowy firmy
Carl Zeiss - Jena, o dyspersji 1,5 nm/mm w za-
kresie diugosci fali 300 mm.

e) Przyrzad projekcyjny — spektroprojektor
dowolnego typu.
f) Przyrzad pomiarowy — mikrofotometr nie-

rejestrujgcy, np. Schnellphotometr II firmy Carl
Zeiss - Jena.

6. Materialy pomocnicze i odczynniki

a) Elektroda pomocnicza — pret ze spektralnie
czystego wegla o $rednicy 6 mm, zatoczony na
stozek o kacie wierzchotkowym 120°.

b) Plyty fotograficzne — ORWO Spektral-Pla-
tten WU-1.

c) Papier do wykre$lania krzywych analitycz-
nych — papier pojedynczo-logarytmiczny lub mi-
limetrowy

d) Wywolywacz — roztwoér I: 40 g hydrochi-
nonu i 40 g pirosiarczynu potasowego rozpuscic
w wodzie destylowanej i dopelni¢ do objetosci
1 dm?; roztwér II: 100 g wodorotlenku potasowe-
go 1 25 g pirosiarczynu potasowego rozpusci¢ w
wodzie destylowanej i dopelni¢ do objetosci 1 dms3,

e) Utrwalacz uniwersalny, kwasny — 400 g
tiosiarczanu potasowego i 25 g pirosiarczynu po-
tasowego rozpusci¢ w wodzie destylowanej i do-
peini¢ do objetosci 1 dm?,

7. Wzorce metaliczne w postaci pretéw o sred-
nicy 8 mm o najwyzszym stopniu jednorodnosci
i zroznicowanych zawartosciach oznaczanych
pierwiastkéw, obejmujace swym zakresem stopy
cynku w gatunkach Z40, Z41, Z43 i Z61, przy
czym dolna i gérna granica winna przekraczac
dopuszczalne zawartosci poszczegdlnych skladni-
kosv 1 zanieczyszezen podanych w PN-63/H-87101.

Zjednoczenie Gorniczo-Hutnicze Metali Niezelaznych ,,Metale”
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia GoOrniczo-Hutniczego Metali Niezelaznych ,Metale”
dnia 30 czerwea 1972 r. jako norma obowigzujaca w zakresie czynno$ci okre§lonych norma
od dnia 1 kwietnia 1973 r. (Dz. Norm. i Miar nr 21/1972 poz. 46)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1973. Wplyw do WN 11.8.72. Oddano do skiadu 3.1072
MNaklad 4500450 egz.

Druk uvhonczono w marcu, Obj. .45 a.w.

Cena zi 2,46

PZG Pabianice, ul. P. Skargi 40. Zam. 1805-72



2 BN-72/0858-04

8. Pobieranie i przygotowanie probek, Probki
nalezy pobra¢ wg PN-70/H-04704 p. 2.1 do wlew-
niczki o $rednicy pretéw 8 mm.

Konce wzorcow i probek przeznaczonych do
analizy =zatoczyé na tokarce w stozek o kacie
wierzchotkowym 120°.

9. Przygotowanie aparatury. Aparature przy-
gotowa¢ wedlug parametréw podanych w tabl. 2.

Tablica 2

Warunki analityczne dla spektrografu Q24

aparatura
i czynnos$ci

okreslenie warunkow

Zakres widma 220—460 nm
Oswietlenie szcze-

liny trojsoczewkowe
Przystona przed

druga soczewka 3,2
Szerokos¢ szczeliny 0,015 mm
Wysoko$é szczeliny 1 mm

Przysiona obiekty-
wu 1:11

Plyty fotograficzne ORWO WU-1

Elektroda gorna pret spektralnie czystego wegla

' 0o Srednicy 6 mm zakonczo-

ny stozkiem o kgcie wierz-

chotkowym 120°

Elektroda dolna wzorzec lub prébka badana w

postaci preta o sSrednicy 8
mm zatoczona na stozek o
kagcie wierzcholkowym 120°
Miedzyelektrodowa
przerwa anali-
tyczna 3,2 mm

przerywany luk pradu zmien-
nego o natezeniu 8A o liczbie
impulséw 240 na minute o

.
mpulsu —— 8
P 10

Wzbudzenie widm

czasie trwania
i czasie przerwy miedzy im-
1
pulsami —s
10

Czas naswietlania
Proces fotograficzny

15,5 s
wywolywacz dwuskladnikowy
przygotowany wedlug punktu
6, rozcienczony woda w sfo-
sunku 1:1:4; temperatura
kapieli fotograficznej 19°C
+0,5; po przemyciu woda
plyte utrwali¢ przez 5 min,

nastepnie starannie wyplu-
ka¢ w biezgcej wodzie i wy-
sSuszyeé
Mikrofotometr:
powickszenie obra-
zu 204
szerokosé  szcze-
liny mikrofoto-
metru 0,30 mm
wysokos$¢ szczeliny
mikrofotometru 15 mm
skala odezytow wy-
chylent galwano-
metru S

10. Wykonanie oznaczania. Po przygotowaniu
aparatury zgodnie z tabl. 2 oraz przygotowaniu
probki wg 8, zalozy¢ plyte fotograficzng do ka-
sety spektrograficznej. Zamocowa¢ w statywie
spektrografu analizowang probke lub wzorzec
oraz weglowg elektrode pomocniczg i nastawic¢ za
pomocg szablonu lub systemu projekcyjnego mie-
dzyelektrodowa przerwe analityczng 3,2 mm. Po
ustawieniu ukladu elektrod w osi optycznej spek-
trografu wzbudza¢ prébke do Swiecenia zalgcza-
jac poprzez wylgeznik zegarowy generator luku
na 15,5 s naswietlania bez przedpalenia.

Na plyte fotograficzng naswietla¢ kolejno trzy-
krotnie widmo kazdego wzorca oraz analizowanej
probki. Po wykonaniu spektrogramow poddac
plyte procesowi obroébki fotograficznej, przy czym
temperatura kapieli fotograficznej wynoszgca
19°C powinna by¢ stala w granicach +0,5°C.

Zanurzona do wywolywacza plyta powinna by¢
jednoczesnie pokryta na catej swojej powierzchri
roztworem. Dla rdéwnomiernego mieszania roz-
tworu wywolywacza nalezy kuwete jednostajnie
kolysa¢. Czas wywolywania powinien by¢ pottora
raza diuzszy od czasu do chwili ukazania sie
konturéw widma. Nastepnie proces wywolywania
przerwac przez szybkie intensywne plukanie wo-
da. Obraz widma utrwali¢ przytrzymujac plyte
w utrwalaczu przez okoto 5 min, po czym plukaé
w strumieniu wody biezgcej i wysuszy¢.

Podczas suszenia plyty nalezy zwracaé baczng
uwage, aby powietrze w pomieszczeniu bylo wol-
ne od pytu.

Nastepnie fotometrowaé¢, za pomoca mikrofoto-
metru, zaczernienia par linii spektralnych poda-
nych w tabl. 3.

Tablica 3
Pierwiastek P_lu_g_o_sLIH Uwagi
nm
cd 298,80 —A
Al 237,84 dla wszystkich gatun-
Fe 259,96 kow
Mg 27,98
. cu | 28244 | dla Z40, Z41, Z61
Pb 283,31 | dla wszystkich gatun-
Sn 284,00 kow
Cu 29974 | dla Z43 o
Zn — wzorzec 254,23 - tlo o
wewnetrzny [

Pomiar zaczernienia linii rozpoczg¢ po uplywie
okolo 15 min od chwili zapalenia zar6wki mikro-
fotometru. W ciggu tego czasu reguluje sie ostrosé
obrazu kliszy na ekranie mikrofotometru oraz
ustawia linie spektralne na plycie fotograficznej
rownolegle do szczeliny mikrofotometru.
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11. Obliczanie wynikow. Dla kazdego zareje- b) przy zawartosci miedzi
strowanego widma obliczy¢ réznice zaczernien li~ do 0,10% — 0,02%,
nii oznaczanych pierwiastkow oraz cynku jako od 0,5 do 1,0 — 0,04%,
wzorca wewnetrznego wg wzoru powyzej 1,0 do 4,0 — 0,08%,
c) przy zawartosci magnezu
AS = S, — 8, od 0,01 do 0,1%s -— 0,005%,
gdzie: d) przy zawartosci zelaza
do 0,06% — 0,005%,
AS — roéznica zaczernien linii  oznaczanego e) przy zawartosci otowiu
pierwiastka i linii wzorca wewnetrzne- do 0,005%0 — 0,0005%5,
go, powyzej 0,005 do 0,010%0 — 0,001%,
S, — zaczernienie linii analitycznej pierwiast- f) przy zawartosci cyny i kadmu
ka oznaczanego, do 0,005% — 0,0005%.
S,. — zaczernienie linii analitycznej cynku.
Nastepnie sporzgdzi¢ wykres na papierze mili- 13. Precyzja metody
metrowym lub jednostronnie logarytmicznym w |Pier-| Zawartosé¢ | Odchylenie ;"Z;ggi;{ Iiosé
ukladzie wspolrzednych AS — lge, odkladajgec na | Wia- | grednia x |standardowe| ... |0Z03- [Uwagi
osi odcietych logarytm procentowej zawartosci | stek % | S y czan
kazdego wzorca dla oznaczanego pierwiastka. Na —Al 4,07 0,074 1,8 15
osi rzednych odlozyé obliczone trzy wartosci AS Cu 0.94 0,036 3.8 15
dla kazdego wzorca. Krzywg analityczng przepro- Cu 2,71 0,079 2,9 15 | Z43
wadzi¢ przez srodkowe punkty kazdego wzorca. Pl\ffeg 31332 g:ggzg ;333 12
Z krzyw.ej analcltyczne.].odczytaé, w przyPadku Fb 030032 0200051 15:9 15
stosowania papieru milimetrowego, na osi od- cd 0.0011 0.0002 18.1 15
cietych logarytm procentowej zawarto$ci ozna- Sn 0.00078 000016 20,5 15
czonego pierwiastka i znalezé w tablicach loga-
rytmicznych odpowiadajgce logarytmom zawar- gdzie:
tosci procentowe. W przypadku stosowania siatki n
jednostronnie logarytmicznej odczytaé wprost na N

osi odcietych zawartosci procentowe.
Za wynik przyjac¢ srednig arytmetyczng wyni-
kéw z trzech pojedynczych oznaczan.

ryr o _— _— n=1
zawartosé srednia x = —

n

odchylenie standardowe § = l/E(ch )P

el
12. Dopuszczalne roéznice miedzy wynikami
réwnoleglych oznaczan nie powinny przekraczac: wspolezynnik wariancii v S - 100
a) przy zawartosci glinu e
od 3,0 do 5,0% — 0,1%, x; — wynik potréjnego pomiaru,
powyzej 5,0 do 7,0% — 0,15%, n — liczba potrojnych pomiarow.
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INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/0858-04

Metode oznaczania skladnikéw stopowych 1 zanieczyszezen w stopach cynku Z40, Z41, Z43 i Z61 opracowano
na podstawie wzorcéw wyprodukowanych przez Oddziat Metali Lekkich Instytutu Metali Niezelaznych w Skawi-
nie,
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