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NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
grafit o wysokiej czystoSci otrzymywany przez
zgrafitowanie wegla prasowanego w postaci
ksztattek prostopadtosciennych i watkdw.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Gra-
fit do potprzewodnikow stosowany jest do budo-
wy urzgdzen pomocniczych w procesie produkcji
materiatow potprzewodnikowych, a takze w
innych gateziach przemystu elektronicznego.

1.3. Normy zwigzane

PN-59/C-82050 Wegle uszlachetnione. Oznaczanie
gestosci rzeczywistej, gestosci pozornej i poro-
watosci bezwzglednej

PN-59/C-82051 Wegle uszlachetnione. Oznaczanie
opornosci wilasciwej

PN-69/H-04179 Materiaty
Sciskania

PN-64/H-04185 Materiaty ogniotrwate. Oznaczanie
gestosci pozornej, porowatosci i nasigkliwosci

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe

ogniotrwate. Préba

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od witasnosci fizyko-

-mechanicznych rozréznia sie sze$¢ rodzajow gra-
fitu:

9 Symbol wg SWW: 1248-149.

" AT n
BN-72
6089-05

Wyroby z uiegli uszlachetnionych
Grafit do potprzewodnikdéw

Grupa katalogowa X 911)

Grafit K — grafit przeznaczony gtownie na ka-
sety stuzgce do stapiania izolatorbw przepusto-
wych przy produkcji potprzewodnikéw (drobno-
ziarnisty),

Grafit T — grafit przeznaczony gldwnie na
tygle, nagrzewniki, ekrany do operacji metalur-
gicznych z materiatami poétprzewodnikowymi
(drobnoziarnisty),

Grafit L — grafit stanowigcy tworzywo do
wykonania szeregu innych elementéw grafitowych
dla techniki potprzewodnikowej (gruboziarnisty),

Grafit S i D — grafity przeznaczone na detale
0 bardzo doktadnej obrébce mechanicznej (bardzo
drobnoziarniste),

Grafit EGHN — grafit stosowany zastepczo do
wyrobu szeregu elementéw grafitowych dla tech-
niki péiprzewodnikowej, w tych przypadkach, w
ktérych poprzednie gatunki nie moga by¢ stoso-
wane ze wzgledu na ograniczone wymiary pro-
dukowanych ksztattek (gruboziarnisty).

Klasy czystosci. Wszystkie rodzaje tworzyw
produkowane sg w zaleznosci od zawartosci po-
piotu w trzech klasach czystosci oznaczonych
symbolami cyfrowymi rzymskimi I, 11, 111

2.2. Przykiad oznaczenia grafitu T o czystosSci

I, Srednicy 120 mm i dtugosci 200 mm:

GRAFIT Tl — 120X200
SWW 1248-149

BN-72/6089-05

Zaktady Koksochemiczne ,Hajdukil
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego ,Petrochemia”
dnia 15 kwietnia 1972 r. jalfo norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 stycznia 1973 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 4/1972 poz. 6)
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3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Powierzchnia ksztat-
tek grafitow K, T, S i D powinna by¢ gladka,
a dopuszczalne nierdwnosci w postaci wgtebien
i wypuktosci nie powinny przekracza¢ wielkosSci
1 mm. Obicia narozy i krawedzi dopuszcza sie
o gtebokosci do 3 mm. Sumaryczna diugos¢ obi-
cia na jednej krawedzi nie moze przekraczac
30 mm.

Dla tworzyw L i EGHN dopuszczalne sg naste-
pujace wady wykonania:

a) wgtebienia o Srednicy i gtebokosci do 5 mm,

b) pekniecia na powierzchni krawedzi o dtugosci
do 30 mm,

c) obicia
ksztattki,

d) obicia krawedzi o gtebokosci do 5 mm i su-
marycznej dtugosci nie przekraczajacej 50 mm,

e) wykrzywienia do 4 mm na 1 m dlugosci
ksztattki.

narozy o giebokosci Vs grubosci

3.2 Wymiary. Typowe wymiary ksztattek gra-

fitu w mm — wg tabl. 1

Dopuszcza sie produkcje ksztattek o innych
wymiarach po uzgodnieniu miedzy dostawcg i od-
biorca.

3.3. Wymagania fizyczne i
tabl. 2.

chemiczne — wg

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Ksztattki grafitu o wysokiej
czystosci nalezy pakowa¢ w worki polietylenowe
lub inne, chronigce produkt przed zawilgoceniem
i zanieczyszczeniem.

Kazde opakowanie nalezy zaopatrzy¢ w nalepki
zawierajagce co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

c) znak KJ.

Worki z ksztattkami grafitowymi nalezy
pakowaé¢ w skrzynie lub pojemniki, zabezpiecza-
jace produkt przed uszkodzeniem. Na kazdej skrzy-
ni lub pojemniku nalezy umiesci¢ trwaty napis
zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwaérni,

Tablica 1
) _ b) oznaczenie wg 2.2,
Tworzywa Srednica Dtugosé Grubos¢ liczb k
(szerokosc) c) liczbe sztuk,
Grafit K 70 100 504.50 d) nalep_kl _ostrzegaW(_:ze _przed z_aW|Igocen|em,
80 80 204-50 wstrzagsami i uderzeniami zgodnie z PN-67/
125 125 °+ O 0-79252.
Grafit T 100 100 4.2. Przechowywanie. Ksztattki grafitowe do
1204-120 100 - potprzewodnikow nalezy przechowywa¢ w po-
1204-130 2004-220 - mieszczeniach suchych i niezapylonych w spec-
1504-200 100 - . : :
1504200 1504.910 B J_alnyc_h opakowanrlach, gwarantujgcych zupeing
izolacje od wptywdw zewnetrznych.
Grafit L 150 2504-500 50 .
4.3. Transport. Transport ksztattek grafitowych
Grafit EGHN 12(; 2004-750 — do potprzewodnikéw moze odbywaé sie dowolny-
15 - — . . g - .
2004-500 mi Srodkami transportu w sposob zabezpieczajacy
Grafit Si D 125 125 80 wyrob przed uszkodzeniami mechanicznymi i za-
130 270 80 wilgoceniem.
Tablica 2
Kodzaje
Wymagania .
S K D T Li EGHN
a) Gesto$¢ pozorna, g/crn3 nie mniej niz 1,80 1,75 1,75 1,70 h,65 1J60
b) Nasigkliwo$¢ woda, °/o, nie wiecej niz 8 9 9 12 14 14
c) Wytrzymato$¢ na zginanie, kG/cm2, nie mniej niz 300 250 250 150 120 100
d) Wytrzymato$é na S$ciskanie, kG/cm2, nie mniej niz 600 500 500 350 250 200
nie normalizuje
e) Twardo$¢ metoda Shore’a, °Sh, nie mniej niz 50 40 40 35 sig
f) Opornosé wtasciwa, Qemm2m (UQ *m) 124-25 to =20 P ° IS 64-12 64-12
g) Zawarto$¢ popiotu, %>, nie wiecej niz
grafit o czystosci | 0,003
grafit o czystosci Il 0,02
grafit o czystosci Il11 0,1
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5. BADANIA
5.1. Program badan — wg tabl. 3.

Tablica 3
Rodzaje badan erupy t?adan Wyrr!a-
petne niepetne gania
a) Wyglad zewnetrzny + + 3.1
b) Wymiary -h + 3.2
¢) Oznaczanie gestosci
pozornej + + 3.3a)
d) Oznaczanie nasigkli-
woséci woda + 3.3b)
e) Oznaczanie wytrzyma-
tosci na zginanie + 3.3¢c)
f) Oznaczanie wytrzyma-
tosci na Sciskanie + 3.3d)
g) Oznaczanie twardosci
"metodg Shore’a + + 3.3e)
h) Oznaczanie opornosci
wiasciwej + 3.3f)
i) Oznaczanie zawartos$ci
popiotu + + 3.39)

Znak + oznacza obowigzek przeprowadzenia badan.

Badania niepetne nalezy przeprowadzi¢ na kaz-
dej partii.

Badania peitne wykonuje sie przy okresowej
kontroli i po kazdej zmianie receptury lub tech-
nologii.

5.2. Wielko$¢ i skiad partii. Partie produktu
stanowi 5000 sztuk ksztattek jednego rodzaju
i tych samych wymiaréw.

5.3. Pobieranie probek. Do badan niepetnych
nalezy pobra¢ z partii w sposéb losowy liczbe
ksztattek wg tabl. 4.

Tablica 4

Dopuszczalna
liczba sztuk
wadliwych po-
branych do badan
wg

Liczba ksztattek,

ktéra nalezy po-

Liczba ksztattek braé¢ do badan
w partii wg

51 a)ib) 51c)g)i) 51a)ib) 51c)g)i)

do 630 15 3 1 0
631-+-2500 40 5 2 0
2501-t-5000 60 8 3 0

U wytworcy dopuszcza sie pobieranie probek
do badan niszczacych przed obrébka mechaniczna.

Do badan peinych nalezy pobra¢ 5 ksztaltek
grafitu, ktére przeszty badania niepetne z wyni-
kiem dodatnim.

Z kazdej ksztattki pobranej do badan nalezy
przygotowac nastepujace probki:

50 g w przypadku grafitow o czystosci Il do ozna-
czania zawarto$ci popiotu; probek nie nalezy roz-
drabniac; prébki nalezy przechowywa¢ w opako-
waniach zabezpieczajgcych je przed zawilgoce-
niem i zanieczyszczeniem,

b) w przypadku grafitu T jedng probke o gru-
bosci 20 +2 mm i S$rednicy réwnej S$rednicy
ksztattki — do oznaczania twardosci; twardosc
grafitu K, S i D oznacza sie na calych ksztatt-
kach — ptytkach,

c) dwie probki o wymiarach 10 +1X10 1 X
X 10 +5 mm do oznaczania opornosci witasciwej
i wytrzymatos$ci na zginanie; probki powinny byé
wyciete prostopadle do kierunku prasowania, za$
rodzaju L i EGHN rownolegle do kierunku pra-
sowania; w przypadku grafitu T probki nalezy
wykonaé z materialu pozostatlego po oznaczaniu
twardosci,

d) dwie probki o wymiarach 10 +1 X 10 +1 X
X20+£l mm do oznaczania nasigktiwosci; prébki
nalezy wykona¢ z materiatu pozostalego po ozna-
czaniu wytrzymatosci na zginanie,

e) dwie prébki o wymiarach 10 £1X10 1 X
X 10 £ 1 mm do oznaczania wytrzymatosci na $cis-
kanie; probki nalezy wykona¢ z materiatlu pozo-
statego po wykonaniu probek do oznaczania na-
sigkliwosci.

Na prébkach wymienionych w poz.
nalezy zaznaczy¢ kierunek prasowania.

Do badania niepetnego nalezy przygotowaé
jedynie prébki wymienione w poz. a) i b).

5.4. Opis badan

C) -r- e)

5.4.1. Ogledziny zewnetrzne. Sprawdzenie stanu
powierzchni ksztattek nalezy przeprowadzi¢ nie-
uzbrojonym okiem. Sprawdzenie wielko$ci spekan,
obi¢ krawedzi i narozy nalezy wykona¢ z doktad-
noscig do 1 mm.

5.4.2. Sprawdzenie wymiaréw nalezy wykona¢
przymiarem milimetrowym lub suwmiarkg z do-
ktadnoscig do 1 mm.

5.4.3. Oznaczanie gestosci pozornej — wg
PN-59/C-82050 na catych ksztattkach pobranych
do badan wg 5.3.

5.4.4. Oznaczanie nasigkliwosci woda — wg
PN-64/H-04185 p. 2.3 stosujgc do oznaczania préb-
ki przygotowane wg 5.3.

Za wynik nalezy przyjac¢ $rednig arytmetyczng
dwdch rownolegtych oznaczan.

5.4.5. Oznaczanie wytrzymatosci na zginanie na-
lezy wykonaé na prébkach przygotowanych wg
5.3. Przed oznaczaniem nalezy sprawdzi¢ wymiary
probki z dokladnoscia do 0,1 mm, po czym
probke umiesci¢ na podporach aparatu pomiaro-
wego tak, aby odlegtos¢ miedzy osiami podtuzny-

a) jedng lub dwie probki o tacznej masie okotani podpér wynosita 50 mm dla grafitu K, S i D

100 g w przypadku grafitow o czystosci | i Il lub

i 30 mm dla grafitu T, L i EGHN. Miejsce przy-
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tozenia sity powinno by¢ potozone symetrycznie
pomiedzy podporami. Sita powinna by¢ skierowa-
na rownolegle do kierunku prasowania w przy-
padku grafitow K, T, Si D a prostopadle w przy-
padku grafitow L i EGHN. Wzrost przytozenia
sity powinien by¢ réwnomierny i wynosi¢ okoto
1-f- 2 kG/s az do zgiecia.

Wytrzymato$¢ na zginanie (Rg), w kilogramach
na centymetr kwadratowy, obliczy¢ wg wzoru

R ~-3PL
9 2bh2
w ktérym:
P — sita powodujaca zgiecie probki, kG,
L — rozstaw podp6r, cm,
b — szeroko$é prébki, cm,
h — wysoko$¢ probki, cm.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow dwdch réwnolegtych oznaczam

5.4.6. Oznaczanie wytrzymatosci na Sciskanie —
wg PN-69/H-04179. Do oznaczania nalezy uzy¢
prébki przygotowane wg 5.3. Kierunek dziatania
sity zgniatajagcej powinien by¢ zgodny z kierun-
kiem prasowania.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow dwdch réwnolegtych oznaczam

5.4.7. Oznaczanie twardosci metodg Shore’a

5.4.71. Prébka do oznaczania powinna by¢
zgodna z 5.3Db). Powierzchnia pomiarowa nie
moze wykaza¢ wyczuwalnych palcami nieréw-
nosci, powinna by¢ ptaska i doktadnie prostopadia
do kierunku dziatania mtota pomiarowego.

5.4.7.2. Przyrzad pomiarowy powinien by¢ zale-
galizowany przez Okregowy Urzad Jakos$ci i Miar
lub sprawdzony na ptytkach wzorcowych.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. Po sprawdzeniu,
czy przyrzad jest ustawiony pionowo nalezy
umiesci¢ pod kolumng badang prébke i pomiar
wykona¢ wedtug instrukcji obstugi aparatu. Miot
nalezy wyzwoli¢ z gérnego potozenia, wykonujac
réwnoczes$nie odczyt wysokosci jego odbicia. Po-
miar nalezy wykona¢ wzdtuz jednej przekatnej
(lub $rednicy w przypadku prébek okragtych) w
jednakowych mniej wiecej odstepach. Odstepy
dwu sgsiednich punktéw pomiarowych nie powin-
ny by¢ mniejsze niz 8 mm, a odstep miejsca po-
miaru od skraju prébki powinien wynosi¢ co naj-
mniej 3 mm. Liczba pojedynczych pomiaréw na
powierzchni probki powinna wynosi¢ okoto 5 7.
W przypadku wystgpienia w jakims$ miejscu poje-
dynczego wyniku pomiaru nizszego o wiecej niz
30% wyniku nizszego od pozostatych wynikdw,

nalezy go odrzuci¢ i pomiar obok tego miejsca
powtorzyc.

5.4.8. Oznaczanie opornosci witasciwej — wg
PN-59/C-82051 na probkach przygotowanych wg
5.3 mierzac spadek potencjatu na kazdej Sciance
probki.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikow dwoch rownolegtych oznaczam

5.4.9. Oznaczanie zawartosci popiotu

5.4.9.1. Aparatura i przyrzady, materiaty i od-
czynniki

a) Waga
ustawiona wg wymagan
Urzedu Jakosci i Miar.

b) Elektryczny piec muflowy zaopatrzony w
termoregulator umozliwiajgcy  utrzymywanie
temperatury 800 +10°C oraz w dwa wyloty do
odprowadzania spalin.

c) Butla z tlenem — doprowadzenie tlenu
przez ptuczke z wodg dwukrotnie destylowang,
wgz gumowy i rurke ceramiczng wstawiong do
otworu w drzwiczkach mufli.

d) Parownice kwarcowe pojemnosci 120 cm3

e) Eksykator z pieciotlenkiem fosforu.

f) Szczypce.

g) Woda dwukrotnie destylowana.

potmikroanalityczna (np. WP 11)
i zalecen Okregowego

5.4.9.2. Przygotowanie parownic kwarcowych.
Parownice kwarcowe nalezy dokladnie oczysciC i
wymy¢ wodg dwukrotnie destylowang, wysuszyé
i wyprazy¢ w piecu muflowym o temperaturze
800 £ 10°C do statej masy, a nastepnie przecho-
wywaé w eksykatorze. Parownice nalezy zwazyé
z doktadnoscig do 0,0001 g.

5.4.9.3. Wykonanie oznaczania. Z probek pobra-
nych zgodnie z 5.3a) nalezy zdjg¢ zewnetrzng
warstwe grafitu dtugosci okoto 5 mm przy pomo-
cy narzedzia zabezpieczajgcego probke przed za-
nieczyszczeniem. Nastepnie nalezy przygotowac po
dwie probki o masie 40 g z grafitobw o czystosci
I i Il i okoto 10 g z grafitbw o czystosci Ill. Przy
wykonywaniu tych czynnosci nalezy przestrzegac
wyjatkowej czystosci miejsca pracy. Prébki nale-
zy zawsze chroni¢ przed atmosferg laboratoryjng
opakowujac je w folie polietylenowg. Tak przy-
gotowane prébki nalezy wysuszy¢ do statej masy,
po czym zwazy¢ w parownicach kwarcowych z
doktadnoscig do 0,1 g.

Parownice z odwazonym grafitem nalezy usta-
wi¢ na brzegu pieca muflowego uprzednio nagrza-
nego do temperatury 800°C i stopniowo przesu-
wac¢ do strefy wiasciwego zarzenia. Z kolei do
mufli nalezy doprowadzi¢ tlen przez odkrecenie
zaworow butli. Szybkos$¢ przeptywu tlenu powin-
na wynosi¢ 10 dm3godz. Podczas spalania probek
nalezy kontrolowaé¢ szybko$¢ przeptywu tlenu tak,
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aby wzrost szybkos$ci nie spowodowat strat popio-
tu przez wydmuchanie. Po spaleniu prébek grafi-
towych (brak niespopielonych ziaren grafitu) na-
lezy parownice wyja¢ z pieca muflowego i ochto-
dzi¢ na powietrzu przez 5 min, po czym witozy¢ do
eksykatora. Po osiggnieciu temperatury pokojo-
wej parownice nalezy zwazy¢ na wadze potmikro-
analitycznej z doktadnoscig do 0,01 mg. Nastepnie
przeprowadzi¢ kontrolne wyprazanie w ciggu
30 min do uzyskania statej masy poszczeg6lnych
probek. Chitodzenie i prazenie nalezy prowadzic¢
jak podano. W czasie wazenia popiotu, ze wzgledu
na mata odwazke wskazane jest kilkakrotne areto-
wanie wagi i ponowne sprawdzenie powtarzal-
nosci wychylen wagi.

5.4.9.4. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ popiotu
(X) w procentach nalezy obliczy¢ wg wzoru

m
w ktorym:
mi — masa popiotu, g,
m — odwazka grafitu, g.

5.4.95. Liczba oznaczan i obliczanie wyniku
Sredniego. Dla jednej ksztattki grafitu nalezy

przeprowadzi¢ dwa rownolegte oznaczania i obli-
czy¢ Srednig arytmetyczng. Przy rdéznicach wy-
nikéw przekraczajagcych 30% wyniku nizszego
nalezy wykonaé nastepne dwa réwnolegte ozna-
czania i obliczy¢ $rednig z trzech najbardziej
zblizonych wynikow.

5.5. Ocena wynikow badan. Wynik badania
niepetnego nalezy uzna¢ za dodatni, jezeli licz-
ba sztuk wadliwych z pobranych do badan wg 5.3
nie przekroczyta liczby podanej w tabl. 4. Wynik
badania peinego nalezy uzna¢ za dodatni, jezeli
badania wymienione w 5.1 daly wynik zgodny
z wymaganiami wg rodz. 3.

Partie nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami
normy, jezeli wyniki badan niepetnych i badan
petnych wymienionych w 5.1 sg dodatnie. W przy-
padku gdy liczba ksztaltek wadliwych wg 5.1a)
i b) przekroczyta liczbe podang w tabl. 4, wytwor-
cy przystuguje prawo przesortowania partii i
przedstawienia jej do ponownego odbioru.

5.6. Zaswiadczenie wytwércy o wynikach ba-
dan. Do kazdej partii grafitu do péitprzewodnikow
producent powinien wystawi¢ zaswiadczenie
stwierdzajgce zgodno$¢ partii z wymaganiami
normy. W zaswiadczeniu powinny by¢ podane
wyniki przeprowadzonych badan przewidzianych
norma.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6089-05

Niniejsza norma zastepuje ZN-69/MPCh/ZPRN-28.



