NORMA BRANZOWA BN_73
HUTNICTWO o _ 0899-04
METALI Metale wysokiej czystosci
NIEZELAZNYCH
Ind
Grupa katalogowa 111 581)
1. WSTEP 3.2.3. Srednice drutéw powinny wynosié¢: 0,5; 1,0;

Przedmiotem normy jest ind wysokiej czystosci w pos-
taci wlewkow, pretow, drutow 1 granulek.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Postaé. Ind wysokiej czystosci produkuje sig
w postaci wlewkdw, pretow, drutéw i granulek.

2.2. Gatunki. W zaleznosci od skladu chemicznego
rozréznia si¢ trzy gatunki indu:
— In 6N o zawartosci In minimum 99,9999 9/,
— In 5NS5 o zawartosci In minimum 99,9995 9,
— In 5N o zawartosci In minimum 99,999 9.

2.3. Przyklad oznaczenia wlewka z indu wysokiej
czystosci In minimum 99,999 %

WLEWEK In 5N BN-73/0899-04

3. WYMAGANIA

3.1. Powierzchnia wlewkow, pretdw, drutéow 1 gra-
nulek powinna by¢ gladka, blyszczaca, bez peknigé,
odtaman, wyszczerbien, plam oraz obcych wtracen.

3.2. Wymiary

3.2.1. Wymiary wlewkoéw nalezy uzgodnié¢ miedzy wy-
twdrca a zamawiajacym.

3.2.2. Wymiary granulek powinny wynosié¢ od 0,5 do
5 mm. Dopuszcza si¢ produkcje granulek o innych wy-
miarach po uprzednim uzgodnieniu miedzy zamawia-
jacym a wytworcq.

3,0 mm. Dopuszcza si¢ produkcjge drutdw o innych
$rednicach po uprzednim uzgodnieniu migdzy zama-
wiajacym 1 wytwdrca.

3.2.4. Wymiary pretow powinny wynosic:
srednica 10, 20 i 30 mm,
dlugos¢ 300 mm.

Dopuszcza si¢ produkcje pretow o innych wymiarach
po uprzednim uzgodnieniu migdzy zamawiajacym i wy-
tworca.

3.3. Sklad chemiczny indu wysokiej czystosci podano
w tabl. 1.

3.4. Cechowanie. Do kazdego jednostkowego opako-
wania wyrobu nalezy przymocowac przywieszke za-
wierajaca co najmniej:

a) znak wytworcy,

b) cech¢ materiatuy,

¢) numer partii,

d) masg netto,

¢) date produkcji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWY WANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kazdy wlewek, pre¢t oraz drut na-
winigty na szpule winidurowe nalezy pakowaé¢ do wo-
reczka polietylenowego, a granulki do woreczkéw lub
stoikow polietylenowych. Masa jednostkowego opa-
kowania granulek powinna wynosi¢ co najmniej 100 g,

Tablica 1
Skiad chemiczny
Gatunek Skiadnik podstawowy Dopuszczalne zanieczyszczenia, ppm!)
% min max

Znak Cecha In Cu | Fe | Pb | Sn | Ag | Ni | cd | Hg | a1 | 8O
In 99,9999 In 6N 99,9999 0,1 0,1 0,2 0,2 0,1 0,2 0,2 0,2 — 1
In 99,9995 In 5N5S 99,9995 0,5 0,2 1 1 0,5 0,2 — — 0,5 5
In 99,999 In 5N 99,999 1 0,2 2 2 1 0,2 0,5 1 1 10

Dopuszcza si¢ produkcje indu wysokiej czystosci o innej zawartosci zanieczyszczefi przy zachowaniu warunkow, ze suma
ich nie przekroczy dopuszczalnej maksymalnej zawartosci

1) Inne zanieczyszczenia niewykrywalne w warunkach analizy wg 5.5.

1) Symbol wg SWW:0532-91.

Zgloszona przez Instytut Metali Niezelaznych
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia Gorniczo-Hutniczego
Metali Niezelaznych METALE dnia 12 czerwca 1973 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 stycznia 1974 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 31/1973 poz. 98 )

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1973. Wplyw do WN 9.7.73. Oddano do sktadu 6.9.73.

Cena z! 4,80

Druk ukonczono w styczniu 74. Obj. 1,00 a. w. Naklad 4700+50 egz. Druk. CRS Inowroctaw 3561
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Opakowanc wlewki, prety, szpule drut i granulki nalezy
umicéci¢ w skrzynkach drewnianych i uszczelni¢ waty
celulozowa dla zabezpicczenia ich przed mechanicznym
uszkodzeniem. Na kazdcj skrzynce nalezy umiescié
przywieszk¢ zawicrajaca danc od a) do d) wg 3.4. Po-
nadto na kazdym opakowaniu nalezy naklei¢ napis:
,,Ostroznie, nie rzucaé”.

4.2. Przechowywanie i transport. Wlewki, prety, drut
i granulki nalezy przechowywaé w suchych i czystych
pomieszczeniach, wolnych od szkodliwych par i gazéw
oraz przewozi¢ w czystych i krytych srodkach transpor-
towych.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie powierzchni,

b) sprawdzenie wymiarow,

¢) sprawdzenie sktadu chemicznego.

5.2. Partia. Partic stanowi ind wysokiej czystosci
jednego gatunku, jednej postaci, pochodzacy z jednego
wytopu. Masy partii nie ogranicza sig.

5.3. Pobieranie probek

5.3.1. Probki do sprawdzenia powierzchni. Sprawdzeniu
powierzchni podlegaja wszystkie wlewki, prety i druty
wchodzace w skiad partii. Granulki sprawdza si¢ po-
bierajac probke w ilosci 50 g.

5.3.2. Probki do sprawdzenia wymiaréw. Sprawdzeniu
wymiaréw podlegaja wszystkie prety i druty. Wymiary
wlewkow gwarantuje dostawca.

5.3.3. Prébki do sprawdzenia skladu chemicznego.
Prébki do sprawdzenia sktadu chemicznego wlewkow
nalezy pobra¢ przez nacigcic trzech wlewkow nozem
tytanowym w trzech miejscach, natomiast z prgtow
przez nacigcie obu koncdw nozem tytanowym. Probke
drutu odcia¢ nozem tytanowym. Masa usrednionych
probek powinna wynosi¢ 50 g.

Srednia prébke granulek nalezy pobieraé odwazajac
50 g indu z trzech woreczkéw lub stoikow. Na torebce
nalezy umiesci¢:

a) nazw¢ wyrobu,

b) numer partii,

c) datg¢ pobrania probki.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie powierzchni przeprowadza si¢ nie-
uzbrojonym okiem.

5.4.2. Sprawdzenie wymiarow

5.4.2.1. Sprawdzenie wymiaréw granulek przeprowadza
si¢ metodami uzgodnionymi miedzy wytwdrca i zama-
wiajgcym na prébee pobranej wg 5.3.1.

5.4.2.2. Sprawdzenie srednicy drutéw przeprowadza sig
przy pomocy mikroskopu projekcyjnego.

5.4.2.3. Sprawdzenie Srednicy pretéw przeprowadza sig
suwmiarka z dokladno$cia do 0,1 mm.

5.4.3. Sprawdzenie zawarto$ci miedzi, olowiu, srebra,

niklu, kadmu, rteci i aluminium

5.4.3.1. Zasada oznaczania. Oddzielenie indu na drodze
ckstrakcji eterem etylowym z 4 n roztworu kwasu bro-
mowodorowego, zaggszczenie pozostalych zanieczyszczen
na proszku grafitowym. Wzbudzenie widma wzorcow
i badanych prébek w fuku pradu stalego oraz rejestracja
na plycic fotograficznej. Wykreslenie krzywych anality-
cznych dla poszczegdlnych pierwiastkow w oparciu o
pomiary fotometryczne zaczernien linii pierwiastkéw
w probkach wzorcowych. Odczytanie z krzywych ana-
litycznych zawartosci oznaczanych zanieczyszczen w
probkach na podstawie pomiaréw zaczernien linii wy-
konanych w warunkach analogicznych dla probek wzo-
rcowych.

5.4.3.2. Aparatura i urzadzenia — wg tabl. 2,

Tablica 2

Nazwa Opis

Generator tuku pradu
statego
Aparatura spektralna

np. ABR — 3

spektrograf kwarcowy $redniej
dyspersji np. ISP—28

np. 2200 VA

grafitowy lubteflonowy o mocy
800 - 1000 W zasilany przez

Autotransformator
Elektryczny piec (rysunek)

autotransformator
Klosz szklany
Rozdzielacze kwarcowe, pojemnosci 100 cm3
Zlewki kwarcowe, pojemnosci 100 cm3
Mozdzierze teflonowe
Cylindry pojemnosci 50 cm3
Destylarka kwarcowa, dwustopniowa z jo-
nitami
Stoiczki polictylenowe
Szpachelki ze szkla organicznego
Pudetka na elektrody ze szkla organicznego
Spektroprojektor np. SP—2
Mikrofotometr np. MF—2
Aparat do destylacji stopu | kwarcowy

5.4.3.3. Materialy pomocnicze i odczynmiki — wg
tabl. 3.
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Roztwory wzorco-
we miedzi, niklu
i kadmu

Roztwory wzorco-
we glinu, rteci i
srebra

Roztwor wzorcowy
olowiu

Proszek grafitowy

Elektrody grafi-
towe
Ptyty fotografi-
czne

siarczynu potasowego rozpuscic w wo-
dzie destylowanej i uzupctni¢ w kolbie
do 1 dm?

rozpusci¢ kazde osobno: 0,125 g tlenku
micdziowego, 0,13 g tlenku niklowego
(na goraco) 0,11 g tlenku kadmowego
w niewielkiej ilosci kwasu solnego i uzu-
petni¢ woda dejonizowang w kolbie do
100 cm3

rozpusci¢ kazde osobno: 0,49 g trojchlor-
ku glinu, 0,13 g chlorku rt¢ciowego
(-2 krople kwasu solnego) 0,14 g azo-
tanu srebrowego w wodzic i uzupetnié
woda jonizowang w kolbie do 100 cm3
rozpusci¢ 0,11 g tlenku olowiawcgo w
niewielkiej ilosci kwasu azotowego i uzu-
petnié woda dejonizowang w kolbic
do 110 cm3; otrzymuje si¢ 0,1 — pro-
centowe roztwory

np. SU-601 firmy Topolcany domiesz-
kowany 5 procentami indu (w postaci
chlorku indu)

np. SU-305 i SU- 202

np. Blau Hart i Blau Rapid firmy ORWO

5.4.3.4. Przygotowanie wzorcéw. Osnowe przygotowaé
nakraplajac na proszek grafitowy roztwdr indu w kwasie
solnym w takiej ilosci aby w przeliczeniu na sucha masg
oraz czysty metal bylo 59 In. Aby otrzymaé 200 g
osnowy nalezy odwazy¢ 180,75 g proszku grafitowego,
10 g indu rozpusci¢ w 45 cm3 kwasu solnego i tak
przygotowany roztwdr wlaé do odwaZonego proszku
grafitowego a nastgpnie odparowaé do sucha. Skiad
chemiczny syntetycznych wzorcow na osnowie proszku
grafitowego z dodatkiem 59, In podano w tabl. 4.

ratur¢ przygotowac
tabl. 5.

BN-73/0899-04 3
Tablica 3 Tablica 4
Nazwa Opis wzﬁlr‘ca Stcﬁcme Sposob przygotowania wzorca
g )
Kwas bromowodo- odwazy¢ 50 g proszku grafitowego za-
rowy sp. cz. stezony (1,38); 4n wicrajacego 5 procent indu, zakropli¢
Kwas solny sp. cz. stezony (1,18) I 0,01 po 5 cm3 0,1-procentowych roztwordow
Kwas azotowy sp. cz. stezony (1.4) wzorcowych metali, wysuszy¢ w tempe-
Tlenck miedziowy sp.cz. raturze 105 C, uciera¢ w mozdzierzu
Tlenek otowiawy sp. ¢z teflonowym przez 30 min.
Tlenck niklawy sp. cz. Il 0,005 odwasye 15 g wrorca 1, 15 g osnowy i
Tlenek kadmowy sp. cz. ucicrac¢ 30 min.
Azotan srebrowy sp. cz. 11 0,0025 | 15 g wzorca 11 i 15 g osnowy ucicraé
Chlorek rtgciowy sp. cz. 30 min.
Troéjchlorek glinu Sp. cz. v 0,001 12 g wezorca 11 i 18 g osnowy ucierad
Eter etylowy destylowany 30 min
Woda podwojnie destylowana w aparacie . - —
kwarcowym \% 0,0005 15 g wzorca 1V i 1S g osnowy ucicraé
. 30 min.
Wywolywacz:
Roztwor A 40 g hydrochinonu, 40 g pirosiarczynu VI 0,00025 | 15 g wzorca V i 15 g osnowy ucicrac¢
potasowego, 8 g bromku potasowego 30 min.
rozpusci¢ w wodzie destylowanej i uzupel- VIL 0,0001 12 g wzorca VI i 18 g osnowy ucierac
ni¢ w kolbic do 1 dm3 30 min
Roztwér B 100 g wodorotlenku potasowego roz- VIII 0,00005 | 10 g wzorca VI i 10 g osnowy ucicraé
pusci¢ w wodzie destylowanej i uzupet- 30 min.
ni¢ w kolbic do 1 dm3
Utrwalacz 400 g tiosiarczanu sodowego, 26 g piro- 5.4.3.5. Przygotowanie aparatury spektralnej. Apa-

wedlug parametrow podanych w

Tablica §

Warunki analityczne dla spektrografu ISP-28

Aparatura
i czynnosci

Okreslenie warunkow

Zakres widma
Oswietlenic szczeliny
Posrednia diafragma
Szcroko$é szczeliny
Wysokos¢ szczeliny
Plyty fotograficzne
Miedzyclektrodowa
przerwa analityczna
Wzbudzenie widma

Czas naswictlania
Proces fotograficzny

Mikrofotometr
Szerokosé szczeliny
Wysokos$¢ szczeliny
Skala odczytow wy-
chyleri galwanometru

220 -- 460 nm

trojsoczewkowe

5

0,015 mm

1 mm

ORWO Blau Hart i Blau Rapid

3 mm

tuk pradu stalego o natgzeniu 8 A
(dolna anoda)

20s

roztwory A i B wywolywacza przy-

gotowane wg 5.4.3.3 zmicszaé z woda

w stosunku 1:1:4; temperatura ka-

pieli fotograficznej 19 --0,5°C; czas

wywolywania 30 s.; plyte utrwalié

w ciggu 10 min, nast¢pnie starannie

wypluka¢ w biezacej wodzie i wy-

suszy¢

MF-2

0,04 mm

10 mm

w

5.4.3.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ dwa razy
po 2 g indu, umiesci¢ w zlewkach kwarcowych pojem-
nosci 100 cm3, dodaé 15 cm3 kwasu bromowodorowego
(1,38) nakry¢ szkietkami zegarkowymi i rozpuszczaé
na piecyku grafitowym w temperaturze 70°C. Otrzy-
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many roztwor odparowaé do sucha, pozostatos¢ roz-
pusci¢ w 20 cm? 4n roztworu kwasu bromowodorowego
i odstawi¢ pod klosz do ochtodzenia. Ozigbiony roztwor
przenie$¢ ilosciowo do rozdzielacza pojemnosci 100 cm?,
napetnionego 30 cm? eteru etylowego i wytrzasa¢ w ciagu
2 min. Po rozdzieleniu si¢ warstw, dolng warstwe (kwas
bromowodorowy - zanieczyszczenia) zlaé do drugiego
rozdzielacza 1 powtdrzy¢ ekstrakcje indu taka sama
iloscia ecteru jeszcze dwa razy. Warstwy eterowe od-
rzuci¢. Po ukonczeniu ekstrakcji przenies¢ warstwg bro-
mowodorowa do tygla kwarcowego napetnionego 100 mg
proszku grafitowego zawierajacego 59, indu i wymie-
szad.

Zawarto$¢ tygla odparowaé do sucha na piecu gra-
fitowym w temperaturze 70°C. Sucha pozostalos¢ umies-
ci¢ w kraterkach elektrod grafitowych lekko ja ubijajac.
Rownocze$nie z badana probka przeprowadzi¢ ,,.Slepa
probe”. W tym celu nalezy odparowac do sucha 15 cm3
kwasu bromowodorowego (1,38), do pozostatosci dodaé
20 cm3 4nroztworu kwasu bromowodorowego, calos¢ pod-
grzaé, ochtodzi¢ i ekstrahowac trzykrotnie 30 cm3 eteru.
Dalej postepowaé jak z badanymi probkami. Z kazdej
analizowanej probki, z wzorcéw i ,,$lepej proby” tadowacé
réwnolegle po 2 elektrody. Po przygotowaniu aparatury
zgodnie z tabl. 5 zatozy¢ plyte fotograficzna do kasety
spektrograficznej. Zamocowaé w statywie spektrografu
elektrody i nastawi¢ za pomoca szablonu lub systcmu
projekcyjnego migdzyelektrodowa przerwa analityczng
na 3 mm. Po ustawieniu ukladu elektrod w osi optycznej
spektrografu wzbudza¢ prébke do $wiccenia zalgczajac
poprzez wylacznik zegarowy generator tuku na 20 s.
Na plyte fotograficzna naswictla¢ kolejno dwukrotnie
widmo kazdego wzorca i analizowancj probki.

Po wykonaniu spektrograméw poddac plyte procesowi
obrobki fotograficznej. Zanurzona do wywolywacza
plyta powinna by¢ jednocze$nic pokryta roztworem na
calej swojej powierzchni. Dla réwnomiernego mieszania
roztworu wywolywacza nalezy kuwet¢ jednostajnie ko-
lysaé. Czas wywolywania powinien wynosi¢ 30 s. Naste-
pnie przerwaé proces wywolywania przez szybkie inten-
sywne plukanie woda. Obraz widma utrwali¢ przetrzy-
mujac plyte w utrwalaczu przez okolo 10 min po czym
ptukaé w strumieniu wody biezacej i wysuszy¢. Podczas
suszenia plyty zwraca¢ baczna uwag¢ na to, aby po-
wietrze w pomieszczeniu byto wolne od pytu. Nastgpnie
fotometrowa¢ za pomoca mikrofotometru zaczernienia
linii spektralnych podanych w tabl. 6.

Pomiar zaczernien linii rozpoczaé po uplywie okolo
15 min od chwili zapalenia si¢ zaréwki mikrofotometru.
W ciggu tego czasu reguluje si¢ ostro$¢ obrazu kliszy
na ekranie mikrofotometru oraz ustawia linie spektralne
na plycie fotograficznej réwnolegle do szczeliny mikro-
fotometru.

Tablica 6

Pierwiastek Dtugosé linii, nm

cd 228,802
Hg 253,650
Pb 283,307
Al 308,216
Ni 310,188
Cu 327,596
Ag 328,068

5.4.3.7. Obliczanie wynikow. Dla kazdego zarejestro-
wanego widma obliczy¢ rdznicg zaczernien linii (AW)
oznaczanych pierwiastkow oraz tla wg wzoru

AW= Wa— W‘
w ktérym:

W, — zaczernienie linii analitycznej oznaczanego pier-
wiastka,
W, — zaczernienie tla.

Nastepnic sporzadzi¢ wykres na papierze jednostronnie
logarytmicznym w ukladzie wspotrzgdnych AW — 1gc
odktadajagc na osi odcietych logarytm zawarto$ci kaz-
dego wzorca w ppm dla oznaczanego picrwiastka. Na
osi rzednych odlozy¢é obliczone duze wartosci AW dla
kazdego wzorca i wykresli¢ krzywa analityczna. Z krzy-
wych analitycznych odczytaé wprost na osi odcigtych
zawarto$¢ oznaczonych zanieczyszczen w ppm dla kon-
centratu.

Za wynik przyjec Srednia arytmetycznga wynikow z czte-
rech pojedynczych oznaczan.
Zawartosé poszczegdlnych zanieczyszczen (X) w ppm
obliczy¢ wg wzoru

a(k—s
k=9
m

w ktorym:

a — masa koncentratu, g,

k — zawarto$¢ zanieczyszczenia w koncentracie probki
odczytana z krzywej wzorcowej, ppm,

s — zawarto$é zanieczyszczenia w koncentracie ,,$le-
pej proby” odczytana z krzywej wzorcowej,
ppm,

m — odwazka probki, g.

5.4.3.8. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami row-
nolegtych oznaczan nie powinny przekracza¢ 4159,.

5.4.3.9. Precyzja metody — wg tabl. 7.

Ze zbioréw Biblioteki Gtéwnej AGH http://www.bg.agh.edu.pl/



BN-73/0899-04 5

Tablica 7
. Zawartos¢ | Odchylenie | Wspolczyn- .
Pier- , LY - ~~7"..| Liczba
wiastek ir»i((i)nﬂil ‘yt standa};dowe nik \;al;l/ancn oznaczan
Ag2 2,2 0,21 9,6 20
Cu 23 0,32 13,9 20
Al 1,4 0,16 11,4 20
Ni 1,5 0,14 9,3 20
Pb 1,7 0,21 12 20
Cd 1,6 0,32 20 20
Hg 1,7 0,21 13 20
n
E Xy
Zawartosé srednia y = "l:']
. 4 Z(}—xl)’
Odchylenie standardowe S= l/ a1
. . I S
Wspolczynnik wariancji V' =— -100
X
Xy — wynik potrdjnego pomiaru,
n — liczba potrojnych pomiarow.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci cyny

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenic probki
w roztworze kwasu siarkowego, redukcja cyny do dwu-
wartosciowej kwasem tioglikolowym, ekstrakcja cyny
chloroformowym roztworem dwuetylodwutiokarbami-
nianu sodowego, utlenienie cyny dwuwarto$ciowej do
czterowartosciowej, pomiar absorpcji kompleksowego
polgczenia cyny z fenylofluoronem przy 510 nm na
spektrokolorymetrze.

5.4.4.2. Aparatura i urzadzenia

a) Spekirofotometr z kompletnym wyposazeniem lub
spektrokolorymetr.

b) Rozdzielacze kwarcowe pojemnosci 50 cm3.

c) Pipety kwarcowe pojemnosci 2 i 5 cm3.

d) Zlewki kwarcowe pojemnosci 50 cm3.

e) Kolby pomiarowe kwarcowe pojemnosci 10125 cm3,

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83) cz.d.a. 1 roztwory:
14-119n.

b) Kwas askorbinowy, roztwor 5-procentowy, $wiezo
przygotowany.

¢) Kwas solny (1,18) sp.cz. i roztwor 5Sn.

d) Kwas tioglikolowy cz.d.a. roztwdr 10-procentowy.

e) Kwas winowy cz.d.a. roztwor 10-procentowy.

f) Amoniak (0,91) cz.d.a.

g) Nadmanganian potasowy cz.d.a. roztwdr I-pro-
centowy.

h) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a. roz-
twor chloroformowy 1-procentowy: 20 c¢cm3 1-procen-
towego roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu sodo-
wego, S$wiezo przygotowanego, zala¢ w rozdzielaczu
1,6 cm3 5n roztworu kwasu solnego i ekstrahowaé 20 cm3
chloroformu w czasie 1 min. Przygotowany roztwor
przechowywa¢ w temperaturze ponizej 10°C i sporza-
dzi¢ go nie wcze$niej niz na 1 godzine przed uzyciem.

1--9;

i) Zelatyny, roztwér 0,5 -procentowy.

J) Roztwér do reekstrakcji cyny: do 1,5 cm3 9n roz-
tworu kwasu siarkowego doda¢ 7,5 cm3 1-procentowego
roztworu nadmanganianu potasowego i uzupetnié woda
w kolbie do objetosci 25 cm3.

k) Fenoloftaleina, roztwor 0,1-procentowy w alkoholu.

1) Fenylofluoron, roztwér 0,03-procentowy w alko-
holu etylowym 2z dodatkiem 3 cm3 roztworu kwasu
siarkowego (1--6).

m) Alkohol etylowy cz.d.a.

n) Chloroform cz.d.a.

0) Woda dejonizowana, podwdjnie destylowana w na-
czyniach kwarcowych,

p) Wzorcowe roztwory cyny

Roztwor A: 0,1 g cyny rozpuscié ogrzewajac w 10 cm3
kwasu siarkowego (1,83), roztwor ochlodzié, przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, dopeini¢ do
kreski roztworem kwasu siarkowego (1-+9) i wymieszaé.
I cm3 roztworu A zawiera 0,1 mg Sn.

Roztwor B: 25 cm3 roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 cm3, uzupelnié do kreski
roztworem kwasu siarkowego (14-9) i wymieszaé. 1 cm3
roztworu B zawiera 0,010 mg Sn.

Roztwdér C: 25 cm3 roztworu B umiescic w kolbie
pomiarowej pojemnosct 250 cmd, uzupelnié do kreski
roztworem kwasu siarkowego (1+9) i wymieszaé. 1 cm3
roztworu C zawiera 0,001 mg Sn.

Roztwory B i C sporzadza¢ w dniu wykreslania krzy-
Wej WZOrcowej.

5.4.4.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do szesciu
kolb pomiarowych pojemnosci 10 ¢m3 odmierzy¢ O;
0,2; 0,5; 0,7; 1,0; 1 1,5 cm3 roztworu kwasu winowego
kroplg fenoloftaleiny 1 zoboj¢tni¢ amoniakiem. Nas-
tepnie dodac 0,6 cm? roztworu kwasu siarkowego (141),
0,5 cm3 zelatyny, 2 ¢m3 roztworu fenylofluoronu, uzu-
petni¢ woda do kreski i wymiesza¢. Po uplywie 20 min
zmierzy¢ absorpcje roztworu przy dlugosci fali 510 nm.

Na podstawie otrzymanych wynikow pomiaréw wy-
kresli¢ krzywa wzorcowa w ukltadzie wspotrzgdnych od-
ktadajac na osi odcigtych stezenic cyny wyrazone w g/cm3,
a na osi rzgdnych odpowiadajace im absorpcje.

5.4.4.5. Wykonanie oznaczania. 1 g probki lub odpo-
wiednio mniej przy wyzszych zawartosciach cyny umies-
ci¢ w zlewce kwarcowej i rozpusci¢ w 5 cm3 9n roztworu
kwasu siarkowego przy slabym ogrzewaniu. Po rozpusz-
czeniu probki dodaé 15 cm? wody dejonizowanej. 0,2 cm3
roztworu kwasu tioglikolowego, ogrza¢ do wrzenia i od-
stawi¢ na 20 min. Ochlodzony roztwér przenies¢ do
rozdzielacza, dodaé¢ 5 ¢cm3 roztworu do ekstrakcji i eks-
trahowaé¢ w ciggu 1 min. Po rozdzieleniu si¢ warstw,
warstwg organiczng przelaé¢ do drugiego rozdzielacza,
a warstw¢ wodng poddaé jeszcze dwukrotnej ekstrakcji
porcjami po 5 cm? chloroformowego roztworu dwuety-
lodwutiokarbaminianu sodowego. Polaczone warstwy
organiczne wytrzasa¢ dwukrotnie roztworem do reeks-
trakcji porcjami po 2,5 cm3 w ciggu 1 min.
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Warstwe organiczna odrzuci¢, a do polaczonych war-
stw wodnych doda¢ 0,5 cm3 roztworu kwasu askorbino-
wego. Zawartos¢ rozdzielacza przenies¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 25 c¢cm3, dodaé 2,5 cm? roztworu
kwasu winowego, 2 krople fenoloftaleiny i zobojgtni¢
amoniakiem. Po dodaniu 1,5 cm3 roztworu kwasu siar-
kowego (1-+1) 11,2 cm3 roztworu Zelatyny dodaé¢ 5 cm3
roztworu fenylofluoronu. Roztwdr uzupeini¢ wodyq do
kreski, wymiesza¢ i po 20 min zmierzy¢ absorpcj¢ roz-
tworu wzgledem $lepej proby prowadzonej rownolegle
z badana probka.

5.4.4.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ cyny (X)) obli-
czy¢ W ppm wg wzoru

bV

X, =—"_"_-100
a

w ktérym:

b — ilo$¢ cyny odczytana z krzywej wzorcowej, g/cm?,

V — objetos¢ roztworu badanego, cm?,

a — odwazka probki, g.
Obliczong zawartos¢ procentowa przeliczy¢ na ppm
(1 ppm = 1-107* %).

5.4.4.7. Dopuszczalne roznice migdzy wynikami réw-
nolegtych oznaczan nie powinny przekracza¢ -£107%.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci Zelaza

5.4.5.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w roztworze kwasu solnego, wytworzenic barwnego po-
laczenia z rodankiem amonowym. wyekstrahowanie go
alkoholem izoamylowym i pomiar absorpcji przy dtu-
gosci fali 495 nm.

5.4.5.2. Aparatura i naczynia

a) Spektrokolorymetr lub spektrofotometr.

b) Rozdzielacze kwarcowe pojemnosci 50 cm3.

¢) Zlewki kwarcowe pojemnosci 50 cm?.

d) Kolby pomiarowe kwarcowe pojemnosci 10 cm3.

5.4.5.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83) cz.d.a. i roztwor 0,01n.

b) Kwas solny (1,18) sp.cz. i roztwory (1-:-2), (1--1).

¢) Kwas azotowy (1.40) sp.cz.

d) Rodanck amonowy cz.d.a. Roztwor oczysci¢ do
zelaza tréjwartosciowego alkoholem izoamylowym, bio-
rac na 50 cm? roztworu 1 cm? alkoholu i wytrzysa¢ pot
minuty w rozdzielaczu. Po rozdzieleniu si¢ warstw,
odrzucié warstwg organiczni.

e) Alkohol izoamylowy cz.d.a.

f) Wzorcowe roztwory Zclaza

Roztwér A: 0,6350 g krystalicznego siarczanu zela-
zowoamonowego umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1 dm?, rozpusci¢ w wodzic, uzupetni¢ woda do
kreski i wymieszac.

1 cm? roztworu A zawiera | mg Zelaza.

Roztwdr B: 25 cm? roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 cm?, uzupetni¢ do kreski
0.01 roztworem kwasu siarkowego i wymieszac.

] cm3 roztworu B zawiera 0,1 mg zelaza.

Roztwor C: 25 cm3 roztworu B przenie$¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 cm3, uzupeinié¢ do kreski
0,01 roztworem kwasu siarkowego i wymieszac.

1 cm3 roztworu C zawiera 0,001 mg Zelaza.

Roztwér C sporzydzic w dniu wykreslenia krzywej
WZOrCOWwe;j.

5.4.5.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do pigciu
rozdziclaczy odmierzy¢ pipeta kolejno 0; 0,2; 0,3; 0,5;
0,8; I cm3 roztworu wzorcowego C zelaza. Dodad
I cm3 roztworu rodanku amonowego i ekstrahowad
5 cm? alkoholu izoamylowego w ciggu pol minuty.
Barwny ekstrakt przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 10 em3 i uzupelni¢ do kreski alkoholem izoamy-
lowym. Czgéé roztworu przela¢ do kuwety odpowiedniej
grubosci i1 zmierzy¢ absorpeje przy diugosci fali 495 nm.
Na podstawie otrzymanych wynikow wykreslic krzywa
wzorcowa w ukladzie wspotrzegdnych odkladajac na osi
odcigtych st¢zenie zelaza wyrazone w g/cm3 i na osi
rz¢dnych odpowiadajace im absorpcje.

5.4.5.5. Wykonanie oznaczania. Wytrawi¢ probke indu
w 5 c¢m? roztworu kwasu solnego (l1+-2) lekko ogrze-
wajac. Kwas zlaé i odrzucié, a widry wypluka¢ w wodzic
i nastepnie w alkoholu etylowym 1 wysuszy¢. Odwazy¢
1 g widrek, umiesci¢ w zlewce kwarcowej i rozpuscié
w 10 ¢cm3 roztworu kwasu solnego (1--1). Doda¢ kilka
kropli kwasu azotowego i odparowac roztwér do malej
objetosci. Po ochtodzeniu dodaé 10 cm3 wody dcjoni-
zowanej, doda¢ 1 cm3 roztworu rodanku amonowego
i ekstrahowac¢ 5 cm3 alkoholu izoamylowego. Ekstrakt
przenic$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 10 cm3, uzu-
pelni¢ alkoholem izoamylowym do kreski i wymieszaé.
Czes$¢ roztworu przenies¢ do kuwety odpowiedniej gru-
bosci 1 zmierzy¢ ekstynkcje przy dlugosci fali 495 nm
wzgledem ,,$lepej préby” prowadzonej rownolegle z préb-
kg badang.

5.4.5.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ zZelaza (X5)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

b-v
a

w ktorym:

b —ilo$¢ zelaza odczytana z krzywej wzorcowej,

g/cms3,

) — objetos¢ roztworu badanego, cm?3,

a — odwazka probki, g.
Obliczong zawarto$¢ procentowa przeliczy¢é na ppm.
(I ppm = 1-10 * 9%).

5.4.5.7. Dopuszczalne roznice migdzy wynikami row-
nolegtych oznaczan nie powinny przekracza¢ 4-109%.

5.5. Pozostale zanieczyszczenia. Zanieszyszczenia nie
ujete w tablicy 1 nie powinny byé wykrywalne metoda
bezposredniej analizy spektralnej przy zastosowaniu nas-
tepujacych warunkdéw:

— wielko$¢ probki — 40 mg,
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— elektrody: dolna — anoda (SU-305), 5.6.3. Ocena sprawdzenia skiadu chemicznego. JeZeli

gdérna — katoda (SU-202), wynik analizy chemicznej nie odpowiada wymaganiom
— odleglo$é¢ migdzy elektrodami — 3 mm, 3.3, partic wlewkdw, pretdw, drutéow i granulek nalezy
— fuk pradu statego: U-220V, I-7A, uzna¢ za niezgodng z wymaganiami normy.

— spektrograf (sp. ISP-28),

— o$wietlenie szczeliny — trdjsoczewkowe,

— czas naswietlania — 40 s,

— szeroko$¢ szczeliny spektrografu — 0,010 mm,

5.7. Zaswiadczenie jakosci. Do kazdej partii wlewkow,
pretow, drutdw i granulek dolgcza sig atest zawierajacy
stwierdzenie zgodno$ci z wymaganiami normy oraz co

— klisza — Blau Rapid firmy ORWO, najmniey:
— obrébka fotograficzna — wg 5.4.3.6. a) nazwg¢ wytworcy,
5.61 Ocena wynikow badan b) nazwg wyrobu,
5.6... Ocena sprawdzenia powierzchni. Wlewki, prety, ¢) cech¢ materiatu,
druty i granulki nic odpowiadajace wymaganiom 3.l d) numer partii,
nalezy uzna¢ za niezgodne z wymaganiami normy. e) maseg partii,
5.6.2. Occna sprawdzenia wymiaréw. Wlewki, prety, f) numer normy,
druty i granulki nie odpowiadajace wymaganiom 3.2 g) date produkcji,
nalezy uznaé za niezgodne z wymaganiami normy. h) wyniki analizy chemicznej.
KONIEC

Errata do BN-73/0899-04

Na str. 7 (fam lewy) w wierszu 11 od géry zamiast 5.61 powinno byé¢ 5.6.
oraz w wierszu 12 od géry zamiast 5.6... powinno byé 5.6.1.
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