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Hutnictwo
Zelaza 1 Stali
= Analiza chemiczna stali.
Oznaczanle gzawartosci cyny. * Gr.kst. TIT 09

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest polarograficzna metoda oznaczania cyny w czys-— =

tym zelazie, stalach weglowych i niskostopowych.
1.2. Zakres stosowania. Metoda obowigzuje przy oznaczaniu cyny w zakresie zawartosSci od

C ,002% dO O 9 05:'{'0

2. METODA CZNACZANTA

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w kwasie sisrkowym ekstrakcja benzenem jodko-
wego kompleksu cyny, reekstrakeja cyny woda, przeprowadzenie w azotan i pomiar polarograficzny
w elektrolicie podstawowym kwas szczawiowy - szczawian amonowyblekit metylenowy w zakresie
potencjaltéw od minug 0,7V do minus 1,3V.

2.2. Aparatura.Polarograf z pelnym wyposaZeniem.

2e%. Odczynniki i roztwory. .

a/ Kwas sisrkowy /1,83/, roztwory: 1+1, 1+3,

b/ Kwas azotowy /1,4/,

¢/ Ewas fluorowodorowy /1,13/,

d/ Nadtlenek wodoru 30-procentowy

e/ Benzen cz.

f/ Siarczyn sodowy bezwodny, krystsliczny,

g/ Jodek potasowy, roztwér: 16,60g KJ rozpuscié w wodzie i rozcienczyé do objetosci 100 cmB,

h/ Elektrolit podstawowy: rozpuscié na goraco 14,21g szczawianu amonowego /NH4/20204 - Hy0
w okolo BOO'cm3 wody, oddzielnie rozpuscié na gorgco 31,51 g kwasu szczawiowego H20204.2H20 .
okolo 300 cm?” wody, oba roztwory zmieszaé i po ostudzeniu uzupeinié woda do objetobei 1 dm},

1/ Blekit metylenowy, roztwér wodny O,15-procentowy

J/ Roztwdr wzorcowy cgny: 0,1000g cyny metalicznej o czystodci nie nizszej niz 99,99% roz-
puscié na goraco w 50 cm” roztworu kwasu siarkowego /1+1/ i po ostudzeniu uzupeinié roztworem
kwasu siarkowego /1+1/ do objetosci 1 de . 1 em’ roztworu zawiera 0,1 mg cyny.

Ws2ystkie stosowane odczynniki powinny mieé stopieh czystosei cz.d.a. Do sporzgdzenia roz-
bwqréw i w przebiegu snalizy stosowaé wode destylowang.

2.4, Wykonanie oznaczania. W zaleznoci od zawartosei cyny w badanej stali odwazyé prébke
o masie podanej w tablicy.

Zawartoéé cyny, % masa prébki, g
od 0,002 do 0,01 1
powyzej 0,01 do 0,03 0,05
powyzej 0,03 do 0,05 0,25
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Prébke rozpuscié ns gorgco w 50 cm3 roztworu kwasu siarkowego /1+%/ w zlewce pojemnoéci
150 em”. Po rozpuszczeniu dodaé kilkanascle kropel nadtlenku wodoru w celu rozloZenia wegli-
kéw 1 odparowaé do objetosci okoto 40 cm5. Jezell prébka zawiera powyzej 0,8% krzemu, w trak-
cie rozpuszczania dodaé 3470 kropli kwasu fluorcwodorowego.

Roztwdr ochlodzié i przenieﬁé do rozdzielacza pojemnofici 250 cm
siarkowego /1+3/ zuiytego do poplukania zlewki nie powinna przekraczaé 10 em’. Do roztworu
w rozdzielaczu dodaé oknlo 1g siarczynu sodowego, wymieszaé. Nastepnie dodaé 6 cm3 roztworu

jodaku potasowego.

Po uptywie 141,5 min dodaé 60 cm” benzenu 1i wytrzasaé przez 1,5-2 min. Po rozdzieleniu sig¢
warstw faz¢ dolng /wodng/ odrzucié. Faze organiczng przemyé dwiema porcjami po 20 cm3 rOzZ~-
tworu kwesu siarkowego /1+3/ wytrzasajac w cliggu kilkunastu sekund. Cyne reekstrahowaé dwie-
ma 25 cm3 porcjami wody wytrzasajac po pélr minuty. Warstwy wodne spuscié do zlewki pojemnos-
¢i 150 cm5, dodaé¢ 10 cm3 kwasu azotowego i odparowaé¢ do sucha. Do pozostatosci dodeé okolo
4 cm5 elektrolitu podstawowego, przykryé zlewke szkleilkiem zegarkowym, ogrzaé¢ do wrzenia 1
natychmiast ochtodzié. .

Roztwér przenie$é do kolby pomiarowej pojemnoSeci 10 cmﬁ, dodaé¢ 0,3 cm3 roztworu blekitu
metylenowego, zlewke poplukaé elektrolitem podstawowym, dolgczyé do roztworu w kolbie i uzu-
pelnié do kreski elektrolitem podstawowym.

Roztwér z kolby przelaé¢ do naczynka polarograficinego i przedmuchiwaé dwutlenkiem wegls,
azotem lub wodorem przez 345 minut.

Wykonaé pomiar polarograficzny w zakresie potencjaléw od minus 0,7V do minus 1,3V wzgledem

5, Objeto&¢ roztworu kwasu

wewnetrznej anody rteciowe]j.

Réwnolegle z analizg prébki przeprowadzié przez wszystkie stadie analizy odmierzong obje-
tos¢ roztworu wzorcowego cyny. Ilosé cyny w odmierzonej objetosci roztworu wzorcowego powin-
na byé zblizona do spodziewanej zawartoSci cyny w badanej prébce.

2.5. Obliczanie wynikéw. Zawartoéé cyny /X/ obliczyé w procentach wg wzoru

b . h,
X = —————, 100

h2 . 8

w ktérym:

a - odwazka probki, g,

b -~ masa cyny zawarte] w odmierzonej objetosci roztworu wzorcowego, g,

h, - wysokos¢ fali polarograficzne] badanej prébki, mm, ,

hy, - wysokoéé fali polarograficznej roztworu wzorcowego przeprowadzonego przez wszystkie

stadia analizy, mm,
2.6. Wynik. Za wynik przyjqé Sérednig arytmetyczng dwédch réwnolaglych oznaczan, miedzy kté-
rymi réznica nie przekracze nastepujgcych wartosci,
rzy zawartosci c¢cyny,

od 0,002 do 0,01% -~ 0,0006%,
powyzeJ 0,01 do 0,02% -~ ©,002%,
powyzej 0,02 do 0,U5% - 0,003%.
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