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NORMA BRANZOWA

HUTNICTWO
METALI
NIEZELAZNYCH

1 WSTEP

Przedmiotem normy jest cynk wysokiej czysto-

§ci w postaci wlewkow, pretéw i granulek, stoso-

wany do celéw potprzewodnikowych

2 PODZIAL | OZNACZENIE

2 1 Gatunki W zaleznosci od sktadu chemiczne

go rozrozma sie trzy gatunki cynku
Zn6N — o zawartosci Zn minimum 99,9999%,
Zn5N5 — o zawartosci Zn minimum 99,9995%,
Zn5N — o zawartosci Zn minimum 99,999%

22 Przykilad oznaczenia wlewka z cynku wyso-
Kiej czystosci w gatunku Zn5N o zawartosci Zn
minimum 99,999%

WLEWEK Zn5N BN-79/0899-11

3 WYMAGANIA

31 Powierzchnia wlewkéw i pretdw powinna
byc gtadka, byszczaca, bez peknieé, odtaman, wy-
szczerbien, plam oraz obcych wtrgcen

BN-79
0899-11

Metale wysokiej czystosci

Cynk

Grupa katalogowa 111 58

Powierzchnia granulek powinna byc gtadka, bty-
szczaca, bez plam oraz obcych wtrgcen

3 2 Wymiary

3 21 Wymiary wlewkoéw nalezy uzgodni¢ po-
miedzy wytworcg i zamawiajacym

322 Wymiary pretow powinny wynosi¢
$rednica — 5—50 mm ze stopniowaniem co 5 mm,
dtugos¢ — maksimum 300 mm

Dopuszcza sie produkcje pretéw o innych wy-
miarach po uprzednim uzgodnieniu pomiedzy za-
mawiajagcym i wytworca

Wymiary pretdw gwarantuje wytworca

323 Srednice granulek powinny wynosié¢ 0,5—
3 mm

Dopuszcza sie produkcje granulek o innych wy-
miarach po uprzednim uzgodnieniu pomiedzy za-
mawiajagcym i wytworca

Wymiary granulek gwarantuje wytwdrca

33 Skiad chemiczny cynku wysokiej czystosci
podano w tabl 1

Tablica 1

Gatunek
Zn, *o
Znak Cecha min
Zn99,9999 Zn6N 99,9999
Zn99,9995 Zn5N5 99,9995
Zn99,999 Zn5N 99,999

Sktad chemiczny
Dopuszczalna zawarto$¢ zanieczyszczen, ppml)

Ogo-

Cd Pb Fe Cu Sn Ni Ag Bi Jem

0.2 04 03 01 0,1 0,1 0,1 0,1 1
05 2 1 01 0,1 05 0,5 05 5

1 25 3 1 1 1 1 05 10

> Inne zar lec/yszczenta mewykrywalne w warunkach analizy wg 55 Dopuszcza sie produkcje cynku wysokiej czystosci o in-

nej zawarto ci zanieczyszczeh przy zachowaniu warunku

ze suma ich nie przekroczy dopuszczalnej maksymalnej zawartos$ci

Zgtoszona przez Instytut Metali Niezelaznych
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia Gérniczo-Hutniczego
Metali Niezelaznych METALE dnia 2 lipca 1979 r
jako norma obowigzujagca od dnia 1 lipca 1980 r
(Dz Norm i Miar nr 24/1979 poz 108)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1980 Wptyw do WN 17979 Oddano do sktadu 151179

Druk ukonfczono w lutym 80 Obj 110 a w Naktad 4000+42 egz

Cena zt 7 20
ZGT-3 - 3548
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34 Cechowanie Do kazdego wlewka, preta
I kazdego jednostkowego opakowania granulek
nalezy przymocowaC przywieszke zawierajacg co
najmmej

a) znak wytworcy,

b) ceche materiatu,

C) numer partii,

d) mase netto,

e) date produkciji

4 PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

41 Pakowanie Kazdy wlewek i pret nalezy pa-
kowac do woreczkow polietylenowych zas granulki
do woreczkow lub stoikow polietylenowych Masa
jednostkowego opakowania granulek nie powinna
przekracza¢ 1000 g Opakowane wlewki, prety
i granulki nalezy umiescic w skrzynkach drewnia-
nych i uszczelni¢ watg celulozowg w celu zabezpie-
czenia ich przed mechanicznym uszkodzefhem Na
kazdej skrzynce nalezy umiescic przywieszke za-
wierajgcg dane wg 34

42 Przechowywanie Wlewki, prety i granulki
opakowane wg 4 1 nalezy przechowywa¢ w czys-
tych i suchych pomieszczeniach wolnych od wilgoci
oraz aktywnych chemicznie par i gazow

43 Transport WIlewki, prety i granulki nalezy
przewozie czystymi i krytymi $rodkami transpor-
towymi, z zachowaniem obowigzujgcych przepisow
w transporcie kolejowym i samochodowym5

5 BADANIA

51 Rodzaje badan
a) sprawdzenie powierzchni (3 1),
b) sprawdzenie sktadu chemicznego (3 3)

5 2 Partia Partie stanowi cynk wysokiej czysto-

Sci jednej postaci, jednego gatunku, pochodzacy
z jednego wytopu Masy partii me ogranicza sie

53 Pobieranie probek

531 Probki do sprawdzenia powierzchni
Sprawdzeniu powierzchni podlegajg wszystkie
wlewki i prety wchodzgce w skiad partu Granulki
sprawdza sie pobierajac probke w ilosci 50 g przez
odsypanie z trzech losowo wybranych stoikow lub
woreczkow

532 Probki do sprawdzenia sktadu chemicznego
wlewkow nalezy pobra¢ przez nawiercenie trzech
losowo wybranych wlewkdw wierttem o ostrzu ze
stali szybkotnacej Prébki z pretow nalezy pobraé
przez naciecie trzech pretéw na obu koncach nozem
ze stali szybkotngcej Probki granulek nalezy po-
bra¢ z trzech losowo wybranych woreczkéw lub
stoikow

Pobrane prébki nalezy usredni¢ przez wymiesza-
nie Masa probek powinna wynosi¢ okoto 50 g

Na woreczkach z prébkami nalezy umiescic

a) znak wytworcy,

b) ceche wyrobu,

C) numer partu,

d) date pobrania prébki

54 Opis badari

541 Sprawdzenie powierzchni przeprowadza sie
gotym okiem

542 Sprawdzenie zawartosci srebra, miedzi,
bizmutu, otowiu, kadmu i niklu

5421 Zasada oznaczania Rozpuszczenie probki
v/ kwasie azotowym, ekstrakcja oznaczanych zanie-
czyszczen za pomoca dwuetylodwutiokarbamimanu
cynku, zageszczenie zanieczyszczen na proszku gra-
fitowym W?zbudzenie widma wzorcow i badanych
prébek w tuku pradu statego oraz rejestracja na
ptycie fotograficznej, wykreslenie krzywych anali-
tycznych dla poszczegblnych pierwiastkow na pod-
stawie pomiarow fotometrycznych zaczernieni linii
analitycznych w prébkach wzorcowych Odczytanie
z krzywych analitycznych zawarto$ci oznaczanych
zanieczyszczen w probce na podstawie pomiaréw
zaczernien linii wykonanych w warunkach analo-
gicznych dla prébek wzorcowych

5422 Aparatura i urzadzenia — wg tabl 2

Tablica 2

Nazwa Opis
grafitowy lub teflonowy o

mocy 800—1000 W, zasilany
przez autotransformator (wg

Piec elektryczny

rysunku)
Aparatura spektralna spektrograf siatkowy PGS-2
Generator luku ABR-3
Mikrofotometr G-Il

Piec elektryczny



5423 Materiaty pomocnicze i odczynniki — wg

tabl 3

Nazwa

Tlenek cynkowy
Tlenek srebra
Tlenek miedziawy
Tlenek kadmowy
Tréjtlenek bizmutu
Tlenek otowiawy
Tlenek niklowy
Chlorek sodowy
Chlorek amonowy
Chloroform

Kwas azotowy

1

Kwas solny
Amoniak

Alkohol etylowy
Dwuetylodwutiokar-
bammian cynkowy

Wywotywacz
roztwér A
roztwér B

Utrwalacz

Kapiel hartujgca

Proszek grafitowy

Wzorzec

~NO O R WN -

BN-79/0899-11 3

Tablica 3

Opis

sp cz

sp cz

spcz

sp cz

sp cz

sp cz

sp cz

sp cz

sp cz

destylowany w naczyniach
kwarcowych

sp ¢z, 1,40, loztwory 2 +3

i 1+10

spcz, 1,18, roztwor 1+ 1
czda, 0,19

czda

czda, roztw6r 362 g rozpu-
scic w 1 dm3 chloroformu

4 g metolu, 40 g bezwodnego
siarczynu 'odowego, 12 g hy-
drochinonu, 9 g bromku pota-

cd tabl 3

Nazwa Opis

Elektrody grafitowe sp cz dolna anoda np SU-305

0 $rednicy 6 mm, gtebokosci
krateru 5 mm, gorna katoda
np SU-202

Ptyty fotograficzne Blau Rapid firmy ORWO

5424 Przygotowanie wzorcow

Mieszanina wyjsciowa A zawiei ajgca 1% Ag, Cu,
Bi, Pb, Ni, Cd odwazy¢ 0,043 g Agd, 0,050 g CuC,
0,045 g BiD,, 0,043 g PbO, 0,051 g NiO, 0,046 g
CdO utrze¢ w mozdzierzu agatowym z 3,722 ¢
proszku grafitowego dodajac 5 cm3alkoholu etylo-
wego Po utarciu alkohol odparo >ec pod promien-
nikiem, pozostato$¢ utrze¢ ponownie i umiescic w
pudetku polistyrenowym

Mieszanina wyjsciowa B o zawartosci 2 10-%
procent Ag, Cu, Bi, Pb, Ni, Cd 800 g mieszaniny
wyjsciowej A utrze¢ z 3200 mg proszku grafitowe-
go dodajgc 5 cm3alkoholu etylowego, a nastepnie
odparowac alkohol pod promiennikiem, pozostato$¢
ponownie utrzeé

Mieszaniny wzorcowe przygotowa¢ wg tabl 4
przez kolejne rozcienczenie proszkiem grafitowym,
wychodzac z mieszaniny B

sowego rozpusci¢ w wodzie Tablica 4
destylowanej i uzupetni¢ wo-
QQ w [<o_lbie pomiarowej po- Stezenie kaz-
jemnosci 1dm3 llos¢ mie-  1losc pro- Ny mi dego pierwia-
. r miesza- -
5 g weglanu sodowego roz- szaniny szku gra- niny Wzorco- stka w mie-
pusci¢ w wodzie destylowanej WZOrcowej fitowego ywe' szaninie kop-
i uzupetni¢ woda w kolbie po- mg mg ) cowe!
miarowej pojemnosci 1 dm3 ®b
100 g tiosiarczanu sodowego,
65 g pirosiarczynu sodowego B-600 3400 | 3 10-2
rozpusci¢ w 250 cm3wody de- 1-1500 3,000 ' Tl 1 10-2
stylowanej 11-1500 3,500 i 3 10-3
500 g atunu chromowo-potaso- 111-1500 3,000 v 1 10-3
wego rozpusci¢ na goragco w 1\VV-1500 3,500 \Y 3 104
w dm3wody V-1500 3000 VI 1 10-4
np SU-601 firmy Topolcany YI1-1500 3,500 VIl 3 10-6
Tablica 5
. . llo$¢ miesza- llo$é chlorku llosé tlenku Stezenie kazdego
Mieszanina niny wzorcowej sodowego cynkowego pierwiastka
wzorcowa mg mg mg we wzorcu, %0
i 2,400 120 480 24 102
u 2,900 145 580 80 10-3
ni 3400 170 680 24 10-3
rv 2,900 145 580 80 104
\% 3,400 170 680 24 10—
VI 2,900 145 580 84 10 3
VII 4,900 245 980 24 10-5
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W celu otrzymania serii wzorcow od 1do 7 kazdg
mieszanine wzorcowg utrze¢ z odpowiednig iloscig
chlorku sodowego i tlenku cynkowego wg tabl 5
(na str 3), dodajac 5 cm3 alkoholu etylowego

Przygotowac $lepa probke do wzorcow ucierajac
1,000 g proszku grafitowego z 50 mg chlorku sodo-
wego, 200 mg tlenku cynkowego oraz 10 cm3alko-
holu etylowego Po wysuszeniu pod promiennikiem
utrze¢ ponownie

5425 Przygotowanie aparatury spektralnej —
wg tabl 6
Tablica 6

Warunki analityczne dla spektragrafu PGS-2

Aparatura i czynnosci Okreslenie warunkow

1 2

Zakres widma 220—460 nm
Oswietlenie szczeliny  trojsoczewkowe
Przestona 5

Szeroko$¢ szczeliny 10 |im
Wysokosc szczeliny 1 mm
Ptyty fotograficzne Blau Rapid firmy ORWO
Miedzyelektrodowg 2 mm

przerwa analityczna
W?zbudzenie widma

luk pradu statego o natezeniu
7A

40 s

roztwory A i B wywotywacza

przygotowane wg 5423 zmie-
sza¢ z wodg destylowang w
stosunku 1 1 2, temperatura
kapieli  fotograficznej 19—
20°C, czas wywotywania 90 s,
ptyte hartowa¢ 30 s, utrwalic¢
w ciggu 15 mm, wyptuka¢ w
biezacej wodzie i doktadnie

Czas naswietlania
Proces fotograficzny

wysuszy¢
Mikrofotometr *

— szerokos¢ szczeli-

ny 0,40 mm
— wysokos¢ szczeli-

ny 10 mm
— skala odczytow

wychylenn galwa-

nometru S

5426 Wykonanie oznaczania Zwazy¢ suche pa-
rownice kwarcowe, w ktorych bedzie odparowywa-
ny koncentrat zameczyszczen Odwazke probki w
ilosci 0,5 —5 g rozpuscie w 25 cm3roztworu kwasu
azotowego (2+ 3) Roztwor przenies¢ do rozdziela-
cza, doda¢ 2,8 g chlorku amonowego, 25 cm3roz-
tworu amoniaku do catkowitego rozpuszczenia osa-
du Po ostudzeniu roztworu do temperatury poko-
jowej odmierzy¢ 15 cm3roztworu dwuetylodwutio-
karbamimanu cynku i wytrzagsa¢ w ciggu 5 min
Faze chloroformowg przesaczy¢ przez bibutke do
parownicy kwarcowej, faze wodng przemy¢ 3 cm3
chloroformu i dotaczy¢ roztwor po przemyciu do

ekstraktu W ten sam sposob przeprowadzi¢ druga
ekstrakcje dodajac 10 cm3roztworu dwuetylodwu-
tiokarbaminianu cynku, a do przemycia fazy wod-
nej 2 cm3 chloroformu Z potgczonych ekstraktow
oigamcznych odpedzie chloroform przez ostrozne
ogrzewanie na piecu elektrycznym Do suchej po-
zostatosci doda¢ 6 cm3 roztwenu kwasu solnego
i ogrzewa¢ pod szkietkiem zegarkowym w ciggu
20 min, a nastepnie odparowa¢ do sucha Dodaé
0,5 cm3kwasu azotowego (1,40) i ponownie odparo-
wac do sucha Osad zwilzyc 02 cm3kwasu azoto-
wego (1,40), doda¢ 2 cm3roztworu kwasu azotowe-
go (1+ 10), odwazyc¢ i doda¢ 75 mg proszku grafito-
wego, odparowaé do sucha Po wysuszeniu i ostu-
dzeniu doda¢ 5 mg chlorku sodowego i zwazyc
parownice Probke usredni¢ precikiem z pleksi i od-
wazy¢ 30 mg do elektrody grafitowej Odwazyc
rowmez do trzech elektrod po 30 mg kazdego .
z wzorcow spektralnych Roéwnolegle z przygoto-
waniem probki nalezy prowadzic $lepg probe przez
wszystkie operacje

Po przygotowaniu aparatury zgodnie z tabl 6 za-
tozy¢ ptyte fotograficzng do kasety spektrograficz-
nej Zamocowaé w statywie spektrografu elektrody
1nastawie za pomocg szablonu lub systemu projek-
cyjnego miedzyelektrodowsa przerwe analityczng na
2 mm Po ustawieniu ukfadu elektrod w osi opty-
cznej spektrografu wzbudzi¢ probke do Swiecenia
zalgczajac poprzez wytacznik zegarowy generator
tuku na 40 s Na ptyte naswietla¢ kolejno trzykro-
tnie widmo kazdego wzorca oraz analizowanej
probki Po wykonaniu spektrogramow poddac ptyte
procesowi obrobki fotograficznej, przy czym tem-
peratura kapieli fotograficznej powinna wynosic¢
19—20°C Zanurzona w wywotywaczu ptyta po-
winna byc jednoczesnie pokryta roztworem na calej
swojej powierzchni »

Dla réwnomiernego mieszania roztworu wywo-
tywacza nalezy kuwete jednostajnie kotysa¢ Czas
wywotywania powinien wynosi¢ 90 s, hartowania
30 s Nastepnie nalezy obraz widma utrwali¢, prze-
trzymujac ptyte w utrwalaczu 15 min, a nastepnie
wyptukaé w biezacej wodzie i wysuszy¢ Podczas
suszenia ptyty zwracac uwage na to, aby powietrze
w pomieszczeniu byto wolne od pylu Nastepnie
fotometrowac za pomocg mikrofotometru zaczer-
nienie linii spektralnych podanych w tabl 7

Tablica 7
Pierwiastek Dtugos¢, nm
Pb 283,3
Ni 305,0
Bi 306,7
Cd 326,1
Cu 3274
Ag 3280
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Pomiar zaczernienia Imn nalezy rozpocza¢ po
uptywie 15 mm od chwili zapalenia zarowki mikro-
fotometru W ciggu tego samego czasu reguluje sie
ostrosc obrazu na ekranie mikrofotometru oraz
ustawia lime spektralne na ptycie fotograficznej
rownolegle do szczeliny mikrofotometru

5427 Obliczanie wynikéw Pla kazdego zareje-
strowanego widma obliczy¢ roznice zaczernien Imn
(S) oznaczanych pierwiastkéw oraz tta wg wzoru

S=Sa St
w ktorym
Sa — zaczernienie linii analitycznej oznaczanego
' pierwiastka,

St — zaczernienie tfa.

Nastepnie sporzadzi¢ wykres dla kazdego pier-
wiastka na papierze jednostronnie logarytmicznym
w ukiadzie wspotrzednych S — Igc odkiadajac na
osi odcietych logarytm zawartosci pierwiastka we
wzorcu, w ppm, a na osi rzednych warto$¢ S

Zawarto$¢ poszczegolnych zanieczyszczen (X) ob-
liczy¢ w ppm, wg wzoru

w ktorym

Pj — masa parowmczki z wysuszonym koncen-
tratem zanieczyszczen, g,

p0 — masa pustej parowmczki, g,

a — zawartos¢ zanieczyszczenia w koncentracie
odczytana z krzywej wzorcowej, ppm,

b — zawarto$¢ zanieczyszczenia w koncentracie
$lepej prébki odczytana z krzywej wzor-
cowej, ppm,

m — odwazka probki, g

54 28 Dopuszczalne réznice miedzy wynikami
rownolegtych oznaczan me powinny przekracza¢
+ 15°%0

5429 Precyzja metody — wg tabl 8

Tablica 8
Zawarto$¢  Odchylenie  Wspot- Liczba
Pier- $rednia standar- czynnik ozna-
wiastek  XX10"> dowe wariancji czan
°f SX104 \Y

Ag 97 26 0,27 1
Cu 11 03 027 10
Bi 38 08 02 r
Pb 4.8 21 044 2
Cd 30 0,87 0,29 9
Ni 33 0,52 0,16 9

543 Oznaczanie zawartosci cyny

5431 Zasada oznaczania Elektrolityczne rozpu-
szczenie probki w 9N roztworze kwasu siarkowego
i oddzielenie cyny od cynku na drodze chlorofor-

mowej ekstrakcji dwuetylodwutiokarbamimanu
Sn2+ Po reekstrakcji cyny nadmanganianem pota-
sowym — oznaczanie cyny metodg kolorymetrycz-
ng w barwnym potgczeniu z fenylofluoronem

5432 Aparatura i urzadzenia

a) Elektrolizer,

b) Tygiel platynowy ze spiralg platynowa,

¢) Zlewki kwarcowe pojemnosci 150 cm3

d) Rozdzielacze kwarcowe pojemnosci 100 cm3

e) Spektrofotometr z kompletnym wyposaze-
niem

5433 Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83) czda i roztwory 1+ 9
i ON

b) Kwas askorbmowy, roztwor 5-procentowy
(Swiezo przygotowany)

¢) Kwas tioglikolowy, roztwor 10-procentowy

d) Kwas solny (1,18) czda, roztwor 5N

e) Kwas dwuetylodwutiokarbamimanowy, roz-
twor 1-procentowy (Swiezo przygotowany)

f) Nadmanganian potasowy, roztwor 1-procen-
towy

g) Kwas winowy, roztwor 10-procentowy

h) Fenoloftaleina, roztwor 0,1-procentowy w al-
koholu

i) Amomakr(0,91) czda

J) Zelatyna, roztwor 0,5-procentowy

k) Alkohol etyloiyy, skazony

I) Chloroform czda

m) Fenylofluoron, roztwor 0,03-procentowy
75 mg fenylofluoronu rozpuscie w 10 cm3 kwasu
siarkowego (1,83) i rozcieficzy¢ roztwor alkoholem
do objetosci 250 cm3 Roztwor przygotowac co naj-
mniej na dzien przed przystgpieniem do analizy
W ten sposob przygotowany roztwor jest trwatly
przez kilka tygodni

n) Woda dejomzowana, podwdjnie destylowana
w naczyniach kwarcowych

0) Roztwor do ekstrakcji 20 cm3 1-procentowego
roztworu kwasu dwuetylodwutiokarbamimanowe-
go zmiesza¢ z 20 cm3chloroformu i 1,6 cm35N roz-
tworu kwasu solnego i wytrzasa¢ przez 1mm Eks-
trakt nalezy sporzadzi¢ najdalej na godzine przed
uzyciem i przechowywa¢ w temperaturze 10°C

p) Roztwor do reekstrakcji do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 25 cm3 odmierzy¢ 15 cm3 9N roz-
tworu kwasu siarkowego, 7,5 cm3 1-procentowego
roztworu nadmanganianu potasowego, uzupetic
do kreski woda i wymieszac¢

r) Wzorcowe roztwory cyny

Roztwér A 0,1 cyny wysokiej czystosci rozpuscie
w 10 cm3kwasu siarkowego (1,83), po ochtodzeniu
przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3
i dopetnié¢ do kreski roztworem kwasu siarkowego
(1+9 1 cm3roztworu zawiera 0,1 mg cyny
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Roztwor B 50 c¢cm3 roztworu A odmierzy¢ do
kolby pomiarowej 1 dm3 dopetni¢ do kreski roz-
tworem kwasu siarkowego (1+9) i wymieszaé
| cm3roztworu zawiera 5 10- 4mg cyny

5434 Przygotowanie krzywej wzorcowej Do
szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 10 cm3 od-
mierzy¢ 0, 0,5, 1,0, 1,5, 2,0, 4,0 cm3roztworu wzor-
cowego B, uzupetni¢ wodg do objetosci 4 cm3 do-
da¢ 1 cm3roztworu kwasu winowego, krople feno-
loftaleiny i zobojetni¢ roztworem amoniaku
Nastepnie doda¢ 0,5 cm3 roztworu kwasu siarko-
wego (1+ 1), 05 cm3roztworu zelatyny, 2 cm3roz-
tworu fenylofluoronu, uzupetni¢ wodg do kreski
i wymiesza¢ Po 20 mm wykona¢ pomiar absorpcji
przy dtugosci fali 510 nm Pomiai absorpcji wyko-
naC w kuwetach grubosci 5 cm stosujac jako roz-
twor poréwnawczy roztwor $lepej probki Na pod-
stawie wynikow poSmiarow wykresli¢ krzywa wzor-
cowg odktadajac na osi odcietych: zawarto$¢ cyny,
w Mg/cm3 a na osi rzednych odpowiadajgcg tym
stezeniom ekstynkcje

5435 Wykonanie oznaczania 0,5 —6 g rozdrob-
nionej probki cynku rozpuscie elektrolitycznie w
30 cm3 9N roztworu kwasu siarkowego Rozpusz-
czanie prowadzi¢ w tyglu platynowym W razie
odparowania cieczy doda¢ niewielkg ilos¢ wody
Po rozpuszczeniu doda¢ 15 cm3wody, 0,2 cm3roz-
tworu kwasu tioghkolowego i ogrzewaé az do
wrzema przez 20 mm Roztwor przenie$¢ do roz-
dzielacza, doda¢ 5 c¢cm3 odczynnika do ekstrakcji
i ekstrahowa¢ 1 mm Po rozdzieleniu sie warstw,
warstwe dolng ekstrahowaé jeszcze dwukrotnie
porcjami po 5 c¢m3 odczynnika w chloroformie,
zbierajagc wszystkie warstwy chloroformowe a od-
rzucajgc wodng Reekstrakcje przeprowadzi¢ dwo-
ma porcjami po 25 cm3roztworu do reekstrakcji
Czas kazdej reekstrakcji 1 mm Po rozdzieleniu sie
warstw, warstwe chloroformowg odrzucie a do po-
tgczonych warstw wodnych doda¢ 0,5 cm3roztworu
kwasu askorbinowego i przenie$¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 25 cm3 Nastepnie doda¢ 2,5 cm3
roztworu kwasu winowego, 2 krople fenoloftalemy
i zobojetni¢ amoniakiem Po dodaniu 15 cm3roz-
tworu kwasu siarkowego (1+ 1) i 1,2 cm3roztworu
zelatyny doda¢ 5 cma3 fenylofluoronu Uzupetnié
woda do kreski i wykona¢ pomiar absorpcji po
20 mm przy dhugosci fali 510 nm

Rownoczesnie wykonaé Slepg prébe, wzgledem
ktorej nalezy przeprowadzi¢ pomiar absorpcji pro-
bek badanych Zawartos$¢ cyny odczytaé z krzywej
Wzorcowej

5436 Obliczanie wynikéw Zawarto$¢ cyny (X)
obliczy¢, w ppm, wg wzoru

bv

X = e
m

@

w ktérym
b — stezenie cyny w badanym roztworze od-
czytane z krzywej wzorcowej, Mg/cm3

v — objetos¢ roztworu badanego, cm3
m — odwazka probki, g

5437 Dopuszczalne roznice miedzy wynikami
rownolegtych oznaczan +10 procent

544 QOznaczanie zawartosci zelaza

5441 Zasada oznaczania Rozpuszczenie probki
w roztworze kwasu solnego, ekstrakcja kupfer-
omanu zelaza chloroformem i oznaczanie kolory-
metryczne zelaza w postaci kompleksu rodanko-
wego

5442 Aparatura i urzadzenia

a) Zlewki kwarcowe pojemnosci 150 cm3

b) Rozdzielacze kwarcowe pojemnosci 100 cm3

€) Spektrofotometr z kompletnym wyposaze-
niem

d) Piec elektryczny (wg rysunkuwp 5422

5443 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) sp cz i roztwory 5-procen-
towy, 6N i IN

b) Kwas azotowy sp cz (1,40)

¢) Kwas siarkowy (1,83) czda

d) Kupferon, roztwor 2-procentowy

e) Chloroform czda

f) Nadtlenek wodoru czd a roztwor 30-procen-
towy

g) Rodanek potasowy, roztwor 50-procentowy
oczyszczony ze siadow zelaza alkoholem Izoamylo-
wym

h) Alkohol izoamylowy czda

i) Roztwor wzorcowy zelaza 01429 g Fe3
spcz rozpuscie w 10 cm3 kwasu solnego (1,18)
a nastepnie przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-
nosci 100 cm3 Z tak przygotowanego roztworu
0 zawartosci 1 mg/cm3zelaza przez kolejne rozcien-
czanie w stosunku 1 10 IN roztworem kwasu sol-
nego przeprowadzone 4-krotme otrzymuje sie roz-
twor o stezeniu 01 Mg/cm3

5444 Przygotowanie krzywej wzorcowej Do
siedmiu rozdzielaczy o pojemnosci okoto 50 cm3
odmierzy¢ kolejno 0, 1, 2, 4, 6, 8, 10 cm3roztworu
wzorcowego zelaza o stezeniu 0,1 My/em3i uzupet-
ni¢ woda do objetosci 10 cm3 Doda¢ 1 cm3roztwo-
ru rodanku potasowego i ekstrahowac¢ 5 cm3alko-
holu izoamylowego przez 30 s Ekstrakt’przenies¢
do kolb pomiarowych pojemnosci 10 cm3i yzupet-
mc alkoholem izoamylowym Fotometrowac przy
dtugosci fali 495 nm wobec alkoholu izoamylowego
jako odnos$nika

Pomiar absorpcji wykona¢ w kuwetach grubosci
5 cm stosujac jako poréwnawczy roztwor, roztwor
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Slepej probki Na podstawie wynikéw pomiardéw
wykresli¢ krzywa wzorcowg odktadajgc na osi od-
cietych zawarto$¢ zelaza w Mg/or® a na osi rzed-
nych odpowiadajgcg tym stezeniom ekstynkcje

5445 Wykonanie oznaczania 05—5 g prébki
cynku rozpuscie przy stabym ogrzewaniu w 5 cm3
roztworu kwasu solnego (1+ 1) Po rozpuszczeniu
doda¢ do roztworu dwie krople roztworu nadtlenku
wodoru, przenie$¢ do rozdzielacza, doda¢ 10 cm3
wody zdemmeralizowanej i wymiesza¢ Nastepnie
doda¢ 3 cm3roztworu kupferonu, 5 cm3 chlorofor-
mu i ekstrahowa¢ 1 mm Po rozdzieleniu sie
warstw, warstwe ograniczong wla¢ do drugiego
rozdzielacza a w pierwszej powtorzy¢ ekstrakcje je-
szcze dwa razy dolewajac za kazdym razem po
2 cm3 roztworu kupferonu i 4 cm3 chloroformu
Warstwe wodng odrzucie, a faze organiczng prze-
my¢ 5 cm35-procentowego roztworu kwasu solne-
go i przenie$¢ do zlewki Doda¢ 1 cm3kwasu azoto-
wego i pozostawi¢ na 16 h pod przykryciem Na-
stepnie odstrozme, me zdejmujac szkietka zegarko-
wego, odparowac chloroform przy stabym ogrzewa-
niu Jezeli roztwor jest szary doda¢ 2 krople roz-
tworu wodoru i odparowa¢ do objetosci 1 cm3
kwasu siarkowego i odparowa¢ do pojawienia sie
biatych par Po odparowaniu doda¢ 1 cm3roztworu
nadtlenku wodoru i 2 cm3 wody az do momentu,
gdy pozostatos¢ rozciericzona wodg bedzie catkowi-
cie bezbarwna Roztwor odparowaé prawie do su-
cha, sole rozpuscie w 5 cm3 wody przy stabym
ogrzewaniu doda¢ 10 cm3 wody, 0,5 cm3 6N roz-
tworu kwasu solnego, 1—2 cm3roztworu rodanku
potasowego, 5 cm3 alkoholu izoamylowego i wy-
trzgsa¢ 30 s Barwny ekstrakt przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 10 cm3 uzupetnic¢ alkoho-
lem izoamylowym i zmierzy¢ absorpcje przy dtugo-
Sci fali 495 nm wobec $lepej proby, ktéra byta pro-
wadzona przez wszystkie stadia analizy

Zawarto$¢ zelaza odczytaC z krzywej wzorcowej

5446 Obliczanie wynikow Zawarto$¢ zelaza (X)
obliczy¢, w ppm, wg wzoru

bv

w ktorym
b — stezenie zelaza w badanym roztworze od-
czytane z krzywej wzorcowej, ng/cm3
v — objetos¢ roztworu badanego, g,
m — odwazka probki, g

5447 Dopuszczalne roznice miedzy wynikami
rownolegtych oznaczan +15%

55 Pozostate zanieczyszczenia Zanieczyszczenia
nie ujete w tabl 1 me powinny byc wykrywalne
bezposrednig metoda analizy spektralnej przy za-
stosowaniu nastepujacych warunkow

wielkos¢ probki — 30 mg,

elektrody dolna — anoda np SU-305
gorna — katoda np SU-202,

odlegtosé miedzy elektrodami — 2 mm,

tuk pradu statego U—220V, 1=7 A

czas naswietlania—40s,

ostabiacz trojstopniowy,

$rodkowa soczewka na petnym otworze,

klisza— Blau Rapid firmy ORWO,

obrobka fotograficzna —wg 542 6,

szczelina — 10 Lim .

56 Ocena wynikow badarn Wlewki, prety i gra-
nulki me odpowiadajgce wymaganiom 31 lub 32
nalezy uzna¢ za niezgodne z wymaganiami normy
Jezeli wyniki analizy chemicznej me odpowiadaja
wymaganiom 3 3, partie nalezy uzna¢ za niezgodna
z wymaganiami normy

57 Atest Do kazdej partu wlewkdw, pretéw
i granulek nalezy dotgczy¢ atest wg BN-74/0809-01

P2,
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INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — Instytut Metali
Niezelaznych, Gliwice

2 Normy zwigzane
BN-74/0809-01 Metale niezelazne Zaswiadczenie jakosci
i atest

3 Symbol wg SWW — 0532-98

4 Dotychczasowe normy  Dotychczas
ZN-71/MPC-MN-02916 zostaje
1lipca 1980 r

obowigzujgca
uniewazniona z dniem

5 Autorzy projektu normy mgr Zofia Sokotowska,
dr Czestaw Sokotowski, mgr mz Wiadystaw Szponder, Za-
ktad Doswiadczalny przy Hucie Aluminium w Skawinie



