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NORMA BRANZOWA
BN-70
HUTNICTWO 0871-03
METALI Srebro Ag-EP 6N
NIEZELAZNYCH
Wlewki
Grupa katalogowa!) III5I
1. WSTEP 2.4. Cechowanie. Na kazdym wlewku powinny

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy
jest srebro w postaci wlewkéw, otrzymywane
metoda rafinacji elektrolitycznej i topienia
w piecu prézniowym, stosowane w przemysle
elektronicznym do celéw elektroniki péiprzewo-
dnikowej i dla innych przemystéw na wzorce,
pasty itd. W zakresie skladu chemicznego norma

dotyczy srebra o czystosci 99,9999%o.

1.2. Przyklad oznaczenia srebra o zawartosci
99,9999%:

SREBRO Ag-EP 6N BN-170/0871-03

2. WYMAGANIA

2.1. Powierzchnia wlewkéw powinna byc¢
gladka, czysta i wolna od wtracen cial obcych,
bez plam i nalotow.

2.2, Wymiary i masa wlewkow. Wlewki wyko-
nuje sie o wymiarach okoto 10 X 10 X 200 mm,
masa ich powinna wynosi¢ okolo 0,2 kg. Po
uzgodnieniu miedzy wytworcg a zamawiajgcym
dopuszcza si¢ wlewki o innych wymiarach
i masie okolo 0,5 kg.

2.3. Skiad chemiczny wlewkéw srebra w ga-

by¢ podane:
a) znak wytwadrcy,
b) cecha materiatu,
c¢) numer wytopu.
Cecha powinna by¢ czytelna.

3. PAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

3.1. Pakowanie. Wlewki nalezy umiesci¢ w
szklanych ampulach, ktore zatapia sie pod pro-
znig. Ampuly nalezy umie$ci¢ w pudetkach tek-
turowych wyscietanych watg. Na pudelkach
nalezy umiesci¢ trwaly napis ze znakiem wy-
tworcey, ceche materialu, masg partii oraz na-
lepke ,0stroznie — szklo”.

3.2. Przechowywanie. Wlewki nalezy przecho-
wywaé w dostarczonym opakowaniu.

4. BADANIA

4.1. Rodzaje badan. Wlewki

nastepujacym badaniom:

nalezy poddac¢

a) sprawdzenie powierzchni,

b) sprawdzenie wymiaréw i masy,

c) sprawdzenie skladu chemicznego.

4.2, Partia. Partie stanowig wlewki pocho-
dzgce z jednego wytopu przetopione w piecu proz-
niowym. Masa partii nie powinna przekraczaé

tunku Ag-EP 6N podano w tabl. 1. 20 kg.
Tablica 1
Sklad chemiczny
Gatunek Sktadnik
srebra pOdSt;WOWy Dopuszczalne maksymalne zanieczyszczenia w ppm
Znak l Cecha Ag min Au | Fe | cu| Bi | Pb | Pt | Pd | cd | a1l | sb ‘;36'
em
Ag 99,9999 ' Ag EP-6N 99,9999 0,1 ’ 0,6 0,3 0,1 0,2 | 0,3 0,3 0,1 0,2 0,2 1
|
ppm — parts per milion — cz¢§ci na milion.
1) Symbol wg SWW : 0531-41.
Przemystowy Instytut Elektroniki
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Elektronicznego 1 Teletechnicznego ,Unitra” dnia

7 listopada 1970 r. jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1971 r.
(Mon. Pol. nr 14/1971 poz. 107)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

obj. 0,45 a. w. Nakl. 4000+50

PZG w Pab., zam. 159-71 Cena 2,40
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4.3. Pobieranie prébek

4.3.1. Prébki do sprawdzenia powierzchni,
wymiaréw i masy. Sprawdzeniu powierzchni,
wymiaréw i masy podlegaja wszystkie wlewki
wchodzgce w sklad partii.

4.3.2. Prébki do sprawdzenia skladu chemiczne-
go metodg analizy iloSciowej nalezy pobraé przez
ich wyciecie nozem tytanowym lub tantalowym
z trzech miejsc wlewka. Prébki z poczatku, srodka
i konca kazdego analizowanego wlewka nalezy
usredni¢ i poddaé¢ analizie. Narzedzia uzywane
do pobierania préb powinny by¢ uprzednio dobrze
wymyte, odtluszczone i przeznaczone wylgcznie do
tego celu.

W tabl. 2 podano liczbe wlewkoéw z kazdej par-
tii podlegajgcych analizie chemicznej.

Tablica 2
Liczba wlewkow Liczba wlewkéw
w partii analizowanych
sztuk sztuk
12 1
3+-5 2
6--10 3
powyzej 10 5

4.4. Opis badan

4.4.1. Sprawdzenie powierzchni nalezy wyko-
na¢ nieuzbrojonym okiem.

4.4.2. Sprawdzenie masy i wymiaréw. Spraw-
dzenie masy wlewka nalezy wykonaé przy uzyciu
wagi laboratoryjnej, wazac z dokladnoscig do 1 g.
Sprawdzenie wymiar6w mozna pomingé lub wy-
kona¢ metodg dowolng.

4.4.3. Sprawdzenie skladu chemicznego

4.4.3.1. Metoda oznaczania. Sprawdzenie skla-
du chemicznego nalezy przeprowadzi¢ metoda
spektrochemiczng. Oznaczaniu podlegajg zanie-
czyszczenia podane w tabl. 1. Metoda oznaczania
polega na rozpuszczeniu proébki w kwasie azoto-
wym, oddzieleniu srebra w postaci osadu AgCl,
analizie spektrograficznej zanieczyszczen osadzo-
nych na kolektorze grafitowym, wzbudzeniu widm
wzorcow i prébek, rejestracji na plycie fotograficz-
nej, wykresleniu krzywych analitycznych dla
wszystkich pierwiastkbw w oparciu o pomiary
fotometryczne zaczernier linii w prébkach wzor-
cowych i nastepnie odczytaniu z krzywych anali-
tycznych zawarto$ci oznaczonych pierwiastkéw
w badanych prébkach.

4.4.3.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrograf kwarcowy S$redniej dyspersji.

b) Tréjstopniowy osltabiacz platynowy o prze-
puszczalnosei 10, 50 i 100%bo.

¢) Generator luku prgdu zmiennego.

d) Mikrofotometr nierejestrujacy.

e) Komora z wyciggiem hermetyzujgca proces
analizy.

f) Urzadzenie grzewcze bez odkrytych czesci
metalowych (w celu unikniecia zanieczyszczenia
probki).

4.4.3.3. Materialy pomocnicze i odczynniki

a) Elektrody z wegla spektralnie czystego
o srednicy 6 mm i ksztalcie jak na rysunku,
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b) Plyty fotograficzne twarde.
c) Mieszanina podstawowa: proszek weglowy

spektralnie czysty zawierajacy 0,059/ AgCl
i 4%/0 NaCl.

d) Kwas solny spektralnie czysty, roztwoér 1:1.

e) Kwas azotowy (1,4) spektralnie czysty
i roztwér 1:6.

f) Woda o opornosci wlasciwej minimum
0,8 MQ/cm.

g) Alkohol etylowy spektralnie czysty.

h) wywolywacz:

roztwor I — 10 g metolu, 100 g siarczynu sodu
bezwodnego, 30 g hydrochinonu, 22,5 g bromku
potasu rozpusSci¢é w wodzie i dopelni¢ do obje-
tosci 1 1;

roztwor II — 130 g weglanu sodu bezwodnego
rozpusci¢ w wodzie i dopelni¢ do objetosci 1 1.

i) Utrwalacz kwasny,

j)  Wzorce:

do 3 g mieszaniny podstawowej dodaé po 3 ml
roztworéw wzorcowych (zawierajgcych w 1 ml
0,1 mg) Au, Fe, Pb, Cu, Pd, Pt, Bi, Sb, Cd, Al,
dokladnie wymieszaé, odparowaé do sucha i u-
trze¢ w mozdzierzu agatowym, dodajgc 5 ml alko-
holu etylowego. Po utarciu alkohol odparowaé
promiennikiem podczerwieni, a wzorzec umiesScié
w naczyniu z tworzywa sztucznego. Mieszanina
ta stanowi wzorzec podstawowy (1) o zawartosci
0,01%0 kazdego z oznaczanych pierwiastk6w.

Serie wzorcow obejmujacych zakres 0,005-
-0,0001%0 przygotowaé przez kolejne rozcieniczenie
wzorca podstawowego mieszaning podstawows.
Tak wuzyskane wzorce mieszaé w mozdzierzu
agatowym z dodatkiem 3 ml alkoholu etylowego,
odparowa¢ podpromiennikiem i przechowaé
w naczyniach z tworzywa sztucznego. Serie wzor-
coOw przygotowaé wg tabl. 3.
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Tablica 3
Nr | Nos¢ mie- | Stezenie
miesza- | 1108¢ mie- szaniny ;'nerw1'ast-
niny sg’an.my | podstawo- kf)w mle'sza- Nr
wy jécio- wyjsciowe] wej niny kc?nco- wzorca
wej mg mg wej
%
1 1000 1000 0,005 2
2 700 700 0,0025 3
3 200 1800 0,00025 4
2 200 1800 0,0005 b
1 200 1800 0,001 6
6 200 1800 0,0001 I 7
4.4.3.4. Wykonanie oznaczania. 1 g srebra

w postaci wiorkéw umiescié w zlewce kwarcowej
pojemnos$ci 100 ml i rozpuscic w 4 ml kwasu
azotowego (1,4), ogrzewajac lekko na urzgdzeniu
grzewczym. Po rozpuszczeniu roztwoér ogrzewaé
okolo 5 min w celu odpedzenia tlenkéow
azotu, a nastepnie rozciehczy¢ 10 ml wody.
‘W celu strgcenia chlorku srebra do gorgcego roz-
tworu dodaé kroplami 2 ml kwasu solnego (1:1),
zawartosé zlewki dobrze wymiesza¢ i odstawic
w ciemne miejsce na kilka godzin. Po odstaniu
sie plyn znad osadu zdekantowaé¢ lub przesaczy¢
do tygla kwarcowego, osad przemyé¢ 10 razy
porcjami po 2 ml gorgcego roztworu kwasu azoto-
wego (1:6), 3 razy goracag wodg i dolaczy¢ roz-
twory z przemywania do zdekantowanego ptynu.
Osad odrzuci¢. Roztwoér odparowaé¢ do objetosci
okolo 2 ml, doda¢ 30 mg mieszaniny podstawowej
(4.4.3.3.c) i odparowa¢ do sucha. Mieszaning
13 napelnié kratery elektrod weglowych opisanych
w 4.4.3.3.a). Rownolegle 2z analizg badanej
probki nalezy przeprowadzi¢ Slepg probe ze
wszystkimi odczynnikami stosowanymi w ana-
lizie.

4.4.3.5. Wzbudzenie i rejestracja widm. Szero-
ko$¢ szczeliny spektrografu ustawié na 15 um.
Elektrody umie$ci¢c w uchwycie spektrografu
w odleglosci 2 mm. Wzbudzenie widm przepro-
wadza¢ generatorem tuku pragdu zmiennego
o natezeniu pragdu 10 A. Widmo rejestrowaé¢ na
plycie fotograficznej przez ostabiacz trojstopniowy
w ciggu 40 s bez przedpalenia. Na tej samej
plycie wykonaé¢ trzykrotnie widma kazdej probki
oraz co najmniej dwukrotnie wzorcow.

4.43.6. Obrobka fotograficzna plyt. Roztwory
IiII wywolywacza zmiesza¢ przed uzyciem
w stosunku 1:1. Czas wywolywania przy tempe-
raturze 20°C powinien wynosi¢ 3 min. Po prze-
myciu wodg plyte utrwalié, a nastepnie starannie
wyplukaé w biezgcej wodzie w ciggu okolo
30 min.

4.4.3.7. Fotometrowanie. Szerokos¢ szczeliny
mikrofotometru ustawi¢ na 0,25 mm, a wysokosé
na 16 mm. Pomiaréw zaczernienia linii dokony-

wac¢ na skali logarytmicznej. W przypadku sto-
sowania mikrofotometru firmy Zeiss pomiary
przeprowadzié na skali logarytmicznej W.
Fotometrowaé nastepujace linie analityczne:
Au 267,55 nm na stopniu oslabiacza 100%bo,
Fe 259,95 nm na stopniu oslabiacza 100%b,
Cu 324,75 nm na stopniu oslabiacza 10%b,
Pd 324,12 nm na stopniu oslabiacza 10%b,
Al 309,22 nm na stopniu oslabiacza 10%o,
Bi 306,77 nm na stopniu oslabiacza 50%b,
Pt 265,94 nm na stopniu ostabiacza 100%o,
Pb 283,30 nm na stopniu ostabiacza 100%,
50%o,
Zn 334,50 nm na stopniu ostabiacza 10%b,
Cd 228,80 nm na stopniu oslabiacza 100%o.
Przygotowaé¢ krzywsg analityczng dla kazdego
pierwiastka. Na osi odcietych odklada¢ wartosé
logarytmu stezenia badanego pierwiastka, a na
osi rzednych zaczernienie linii. Wykresy anali-
tyczne sporzadzone dla wzorcéw stanowig pod-
stawe do odczytywania stezenia pierwiastkow
w probkach badanych.

lub

4.4.3.8. Obliczanie wynikéw. Obliczenia za-
wartosci zanieczyszczen w prob6owce badanej
dokona¢ po wykresleniu krzywych analitycznych
dla wzoréw wyrazajacych zaleznos¢ zaczernienia
linii od stezenia badanego pierwiastka (X).
Wyniki obliczyé wg wzoru

__b(c—d)
o a

X

w ktoérym:

b — masa suchej pozostalosci, g,

¢ — stezenie pierwiastka w suchej pozosta-
losci, %o,

d — stezenie pierwiastka w Slepej probie, %o,

a — odwazka, g.

4.4.3.9. Dokladno$¢ oznaczania. Przy oznacza-
niu stezenia poszczegélnych pierwiastkow wyniki
nie powinny sie rézni¢ miedzy sobg wigcej niz
1 30%o.

4.4.3.10. Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ Sre-
dnig arytmetyczng trzech rdéwnoleglych ozna-
czan zgodnych z 4.4.3.9.

4.5. Ocena wynikéw badan

4.5.1. Ocena sprawdzenia powierzchni wlewka.
Jezeli powierzchnia wlewka nie odpowiada wy-
maganiom 2.1, wlewek nalezy uzna¢ za nie-
zgodny z normag.

4.5.2. Ocena sprawdzenia skladu chemicznego.
W przypadku gdy wyniki analizy ktéregokol-
wiek wlewka nie sg zgodne z 2.3, partie nalezy
uznaé za niezgodng z norms.

4.6. Zaswiadczenie jakoSci (atest). Do kazde)
partii powinien byé dolaczony atest (Swiadectwo
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jakosci) zawierajacy wyniki badan i stwierdza- ¢) numer partii,
jacy zgodno$¢ z wymaganiami normy oraz: d) mase partii i ilos¢ wlewkéw,
a) nazwe lub znak wytwdrcy, €) numer normy,
b) ceche materiatu, f) date produkcji.
KONIEC
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