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1. WST~P 

1.1. Pr zedmiot normy: Przedm;1.otem normy jest polarograficzna metoda oznacz ania cy~ w cz ys - .·· 

tym żelaz ie, stalach węglowych i niskostopowych . 
1.2. Z~kres stosowania. Metoda obowiązuje przy oznac zaniu cyny w zakresie zawartości od 

C ,C02% do C, 050/.· . 

2. MET0DA OZNACZANIA 

2. 1 . Zasada oznaczan i a . Rozpuszczenie próbki w kwasie siarkowym ekstrakcja benzenem j odko­
wego kompleksu cyny , reekstrakcja cyny wodą, przeprowadzenie w azotan i pomi ar polarograficzny 
w e l ektrol icie podstawowym kwa s szczawiowy - szc zawian amonowybłękit metylenowy w zakres ie 
pote ncjałów od minus 0 ,7V do minus 1 ,3V. 

2 .2 . Apar atura . Polarograf z pełnym wyposażeniem. 
2.3. Odc zynniki i r oztwor y. 
al Kwas sia r kowy 11, 83/ , r oztwory: 1+1, 1+3, 
bl Kwas azotowy 11 ',4/ , 
ci Kwas fluorowodorowy 11,1 3/, 
dl Nadt lenek wodo r u 30-procentowy 
el Be.nzen cz. 
fi Siarczyn s odowy bezwodny, krystalić zny, 
gl Jodek pot as owy, r oztwór: 16,60g KJ rozpuścić w wodz i e i rozcieńczyć do objętości 100 cm3 , 
h l Elektrolit pods tawowy: ro zpuśc ić na gorąc o 14,21g sz czawianu amonowe'go INH4 / 2C204 .' H20 

w około 300 cm3 wody , oddzi elnie rozpuścić na gorąco 31, 51 g kwasu s zczawiowego H2C204 · 2H20 w 
około 300 cm3 wody , oba roztwory zmies z ać i po os tudzeniu uzupeł nić wodą do obj ęto śc i 1 dm3 , 

il Błęk i t metylenowy , roztwór wod~ 0,15- procentowy , 
jl Roztwór wzorc owy cyny: 0, 1 OOOg cyny metalic zne j o czystości nie niż SZ6 j niż 99, 99% roz­

puścić na gorą co w 50 cm3 f oztworu kwasu s i a rkowego / 1+11 i po ostudz eniu uzupe łnić ro ztworem 
kwasu s iarkowego 11+11 do objętości 1 ~3 . 1 cm3 roztworu zawiera 0,1 mg cyny . 

Wszystkie stosowane odc zynniki powinny mieć stopień czystości cz . d.a. Do spotządzania roz­
eworów i w przebi egu analizy sto sować wodę ~estylowaną . 

~ .4. Wykonanie oznaczania. W zależności od zawartości cyny w badanej stali odważyć próbkę 
o masie podanej w tablicy. 

Zawartość cyny, % 'lias a próbki, g 

od 0,002 do 0,01 1 
powyżej 0,01 do 0,03 0,05 
powyżej 0 ,03 do 0,05 0,25 
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Pr6bkę rozpuścić na, gorąco w 50 cm3 roztworu kwasu siarkowego 11+31 w zlewce po j emności 
150 cm3 • Po rozpuszczeniu dodać ki lkanaście kropel nadt l enku wodoru w celu ro złożeni a węgli­
k6w i odparować do objętości około 40 cm3 • Jeże li pr 6bka zawiera powyżej 0,8% krzemu, w trak­
cie r ozpuszczania dodać 3+"10 kropli kwasu fluorowodorowego . 

; Roztwór ochłodzić i przenieŚĆ do rozdz ielacza pojemno ści 250 cm 3 • Objętość roztworu kwasu 
siarkowego 11+31 zużytego do po' płukania zlewki nie powinna przekrac zać 10 cm3 • Do r oztworu 
w rozdzielaczu dodać około 19 si arc zynu s odowego, wymie szać . Następnie dodać 6 cm3 roztworu 
jonku potasowego. ' 

Po upływie 1+1,5 min dodać 60 cm3 benzenu i wytr ząsać przez 1, 5-2 min . Po rozdzieleniu się 
warstw fazę dolną Iwodnąl odrzucić . Fazę organiozną przemyć dwiema porcjami po 20 cm3 roz­
tworu kwesu siarkowego 11+31 wytrząsając w ciągu kilkunastu s ekund . Oynę reekstrahować dwie­
ma 25 cm3 porcjami wody wytrz ąsając po p6ł minuty. Warst wy wodne spuściĆ do zlewki pojemnoś­
ci 150 cm3, dodać 10 cm3 kwasu azotowego i odparować do sucha. Do pozostałości dodać około 
4 cm3 elektrolitu podstawowego, przykryć zlewkę sz~iełkiem zegarkowym , ogrzać do wrzenia i 
natychmiast ochłodzić. 

Roztw6r przenie ść do kolby 
metylenowego, zlewkę popłukać 

Pd łnić do kreski e l ekt r olitem 

pomiarowej pojemności 10 cm3 , dodać 0 , 3 cm3 roztworu błękitu 
elektrolitem podstawowym, dołączyć do roztworu w kolbie i u'zu-
podstawowym. 

Roztwór z kolby przelać do naczyńka polarograficznego i przedmuchiwać dwutfenki~m węgla, 

azotem lub wodorem przez 3+5 minut. 
Wykonać pomiar polarograficzny w zakresie potencjałów od minus O,7V do minus 1, 3V względem 

wewnętrznej anody rtę ciowej. 
Równolegle z analizą próbKi przeprowad~ić prz ez wszystkie stadia analizy odmierzoną obję­

tość roztworu wzorcowego cyny. IloŚĆ cyny w 9dmi erzonej objętości roztworu wz orc owego powin~ 
na być zbliżona do spodziewanej zawartoŚci cyny w badanej próbce. 

2.5. Obliczanie wYfiik6w. Zawartość cyny lXI obliczyć w procentach wg wz~ru 

X = • 100 

w kt 6rym: 
a - odważka próbki , g , 

b - masa cyny zawartej w odmierzonej objętoŚci roztworu wzorc owego, g, 
h1 - wysokość fali polarograficznej badane j próbki , mm, 

h2 - wysokoŚć fali polarograficznej roztworu wzorcowego przeprowadzonego przez ws zystkie 
stadia analizy, mm. 

2 . 6 . Wynik. Za wynik przyjąć średnią 'arytmętyc zną dw6ch równo13p;łych oznaczań , między kt6-
rymi różnica nie przekracza następujących wartości, 

przy zll.l'larto ści cyny, 
od 0 ,002 do 0,01 % 

powyże j 0 ,01 do 0,02% 
powyżej 0 , 02 do O,C'5% 

0,0006%, 
0,002%, 
0, 003% . 
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