NORMA BRANZOWA BN-77/0602-44
HUTNICTWO

ZELAZA I STALI Analiza chemiczna suréwki, zeliwa i stalil
OZNACZANIE ZAWARTOSCI NIOBU
METODA POLAROGRAFICZNA

Grupa kat. III 09

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jeet polarograficzna metoda oznaczania zawartosci

niobu w surdwre, z2eliwie i stalil.

1.2. Zakres stosowania metody. Metodg mozna stosowaé dla wezyetkich rodzajéw surdwki, ze-

liwa 1 stali przy zawartosci niobu powyzej 0,001 % do 1 %.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Wytyczne ogdlne

2.1.1. Czystosé odczynnikéw. Jezell nie podano inaczej przy wykonaniu oznaczania nalezy

stosowaé odczynniki o stopniu czystosei "cz.d.a.". Do przygotowania roztworéw 1 podczas
wykonywania analizy nalezy uzywaé wody destylowanej.

2.1.2. Dokadnosé wazenia. Prébki do analizy nalezy waiyé na wagach analitycznych z do-

k*adnoscig do 00,0002 g.

2.1.3. Wynik, Za wynik oznaczania nalezy przyjaé srednig arytmetyczng wynikéw trzech

réwnolegtych oznaczanh przeprowadzonych dla jednej prébki. Réznica migdzy najwigkszym i naj-
mniejszym wynikiem nie powinna byé wigksza od podane] dopuszcgalnej réznicy dla danego za-
kresu zawartosci.

2.1.4. S$lepa préba. Na podstawie wielokrotnych doswiadczer stwierdzono, %e Slepa préba

przy oznaczaniu niobu opisang metodsg ma wartosé zerowsg, dlatego wykonywanle jej jest zbedne.

2.2, Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w mieszaninie kwaséw: solnego, azotowego nad-—
chlorowego 1 fluorowodorowego. Ekstrakcja chloroformem kompleksowego zwigzku niobu z ol =
benzoinokeymem ze Srodowiska 4N roztworu kwasu solnego, odparowanie chloroformowego roz-
tworu dC ~benzoinoksymianu niobu i mineralizécja pozostarosci. Pomiar polarograficzny
w elektrolicie: kwas solny -~ kwas cytrynowy - glikol etylenowy w zakresie potencjaxzéw od
minus 0,22 do minus 0,70 V wzgledem nasycone]j elektrody kalomelowe].

2.3. Aparatura i przyrzady. Polarograf z pelnym wyposazeniem. Elektroda kalomelowa z klu-

czem elektrolitycznym napeinionym elektrolitem podstawowym.
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2.4, Odczynniki 1 roztwory

a/ Kwas solny /1,18/ 1 roztwér 1+2.
b/ Kwas nadchlorowy /1,54/.
¢/ Kwas siarkowy /1,83/.

d/ Kwas askorbinowy, krystaliczny.

3

e/ Mieszanina kwaséw do rozpuszczaniai 180 cm” kwasu solnego /1,18/ plus 20 om> kwasu azo-

towego /1,4/ plus 20 cm” kwasu nadchlorowego /1,54/ plus 5 em”? kwasu fluorowodorowego /1,13/,
przygotowaé bezposrednio przed rozpuszczaniem prébki.

f/ Mieszanina glikolu etylenowego i kwasu cytrynowegos: 50 om3 1 M roztworu kwasu cytrynowe~
go plus 50 em> glikolu etylenowego /nie moZe byé przeterminowany/, mieszanina jest trwala

w ciggu 2 tygodni.

Uwa ga t glikol etylenowy nie moze byé przeterminowany, bo wtedy otrzymuje sig znieksztal-
cone fale polarograficzne. W przypadku zie]) Jakoscl glikolu zamiast mieszaniny
glikolu i 1 M kwasu cytrynowego mozna stosowaé Swieso przygotowany 1 M kwas oy~
trynowy.

g/ ol =~ benzoinoksym /kupron/, 0,25~procentowy roztwér w chloroformies: 1g o ~benzoino-

3

ksymu rozpuscié w 400 cm” chloroformu ogrzewajgc do caikowitego rozpuszczenia A ~benzoino~

ksymu. Roztwér jest trwaly w ciggu 1 miesigca.

3

h/ Roztwér wzorcowy niobu: 0,1 g metalioznego niobu rozpudcié w 20 cm” roztworu kwasu siar-

kowego /1+5/, 5 cm> kwastt fluorowodorowego /1,13/ 1 1 cm> kwasu azotowego /1,4/ w parownicy

platynowej, odparowaé do ukazania sig par kwasu siarkowego, przeniesé roztwér do kolby pomia-

rowej pojemnosci 1 dm3. dopeinié do kreskil roztworem kwasu siarkowego /1+5/, wymieszaé.
3

1 om~ roziworu zawliera 0,1 mg niobu,

2.5. Wykonanie oznaczania. W zaleinosci od zawartosci niobu w badanej préboe odwazyé préb-

k¢ o masie podanej w tablicy.

Tablica
Zawartosé niobu, % Maega prébki , g

0,001 do 0,01 2
powyzej 0,01 do 0,05 1
powyze] 0,05 dao 0,10 0,5
powyzZeJ 0,10 do 0,30 0,2
powyze ] 0,30 do 0,50 0,1
powyze] 0,50 do 1,0 0,05

Prébke rozpuscié na gorgco w 20 cm” mieszaniny kwaséw w zlewce pojemnosci 250 em> i odpa-
rowaé do sucha. PozostaXosé rozpuscié w 20 em’ kwasu solnego /1,18/, ogrzaé do wrzenia, cchio-
dzié i przeniesé do rozdzielacza pojemnosci 250 cm3. optukaé zlewke 20 cm’ kwasu solnego
/1,18/, dotgczyé do roztworu w rozdzielaczu, dodaé 80 om’ wody. /U w a g as nie zmieniaé
1losci ani proporcji ekadnikdéw roztworu/.

Roztwér oohlodzié do temperatury pokojowej, dodaé okoxo 0,3 g kwasu askorbinowego, w&mie-

szaé, dodaé 20 om? roztworu o =-benzoinoksymu w chloroformie i wytrzasaé silnie przesz
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2 min. Po rozdzieleniu si¢ warstw, faze organiczng /dolng/ przeniesé do rozdzielacza pojemno-
dci 100 cm>. Ekstrakcje powtérzyé jeszcze dwukrotnie z 15 em? roztworu o ~benzoinoksymu
w chloroformie Wytrzasajéc kazdorazowo po 2 min. Do poigczonych ekstraktéw chloroformowych
dodaé 30 cm? kwasu solnego /1+2/ i przemy¢ roztwér wytrzgsajgc w clggu okozo 15 s. Po roz-
dzieleniu sie¢ warstw, faze organiczng /dolng/ przeniedé do zlewki pojemnosci 100 em> i ochko-
dzié do temperatury okozo 10°C, Przygotowadé zlewke pojemnosci 150 cﬁ3 i lejek z sgczkiem fax-
dowanym., Zwilzyé sgczek chloroformem, przesgczyé powoli ochXodzony roztwér chloroformowy w
celu oddzielenia o =benzoinoksymianu molibdenu, przemyé sgczek 15 cm> chloroformu i dotg~
czyé do gidéwnego roztworu, sgczek z osadem odrzucié. Roztwér chloroformowy odparowaé ostroznie
na brzegu piyty grzejnej /podczas zateﬂanié pojawia sie czerwone zabarwienie kompleksowego
gwigzku niobu z o ~benzoinoksymem/. Do pozostatosci w zlewce dodaé 2 cm3 kwasu nadchloro-
wego /1,54/ 1 2 cm’ kwasu eiarkowego /1,83/, prazykryé zlewke szkietkiem zegarkowym 1 ogrze-~
waé do catkowitego zmineralizowania /roztwér w zlewce powinien byé jasnozdéxty, kropla konden-
satu na szkielku bezbarwna i klarowna/. Nastepnie zdjgé szkietko zegarkowe i1 odparowaé nad-
miar kwaséw do zaniku par kwasu siarkowego /parowanie kwasdéw nie powinno byé zbyt gwaltowne).

Pozostaxos$é, po lekkim ochXodzeniu zlewki rozpusdcié w 8 cm” kwasu solnego /1,18/ odmierzo-
nego pipetg. /Pipete o pojemnosdci 10 cm” = podziatkg co 0,1 om> najdogodniej jest napeXniad
przez zanurzenie w kwasie solnym /1,18/ w cylindrze pojemnosci 250 cm3/.

Zlewke przykrydé szkieikiem zegarkowym i ogrzadé do pilerwszych pecherzykéw wrzenia, ochiodzié,

3 1 M kwasu cytrynowego.

dodaé 2 om3 mieszaniny kwasu cytrynowego i glikolu etylenowegoe lub 2 cm
Roztwér przeniesé do naczyika polarograficznego, dodaé 0,05 g kwasu askorbinowego i bezposdred-
nio przed pomiarem odpowletrzyé przepuszczajgc COp, z butli przeh okozo 2 min.

| Wykonaé pomiar polarograficzny w zakresie potencjaiédw od minus 0,22 do minus 0,7 V wzgle-

dem nasycone]j elektrody kalomelowe].

2.6. Praygotowanie roztworu pordéwnawczego. Odmierzong objetoéé roztworu wzorcowego niobu
odpowiadajgcg spodziewanej zawartosci niobu w badanej prébce /z uwzglednieniem odwazki/ do-
daé do 12é cm3 kwasu solnego /1+2/ w rozdzielaczu pojemnodci 250 cm3 i dalej postepowad jak
z badang prébksg.

2.7. Obliczanie wynikdéw, Zawartos$é niobu /X/ obliczyé w procentach wedzug wzoru

m e« h
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m - masa niobu zawartego w odmierzonej objetosci roztworu wzorcowego, g,

m, - masa odwazki prébki, g,

h - wysokosé fali polarograficznej roztworu poréwnawczego, mm,
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wysoko$é fall polarograficznej badanej prébki, mm.
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2,8, Réznice migdzy wynikami réwnolegiych oznaczeri nie powinny przekraczaé przy zawartosci

niobu:

od 0,001 do 0,01 % - 0,0006 %,
powyzej 0,01 do 0,03 % - 0,002 %,
powyzej 0,03 do 0,05 % - 0,003 %,
powyzej 0,05 do 0,10 % - 0,005 %,
powyzej 0,10 do 0,30 % - 0,02 %,
powyzej 0,30 do 0,50 % - - 0,03 %,
powyzej 0,50 do 1,00 % - 0,04 %.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=77/0602-44

1. Instytucja opracowujgca normes Instytut Metalurgii Zelaza Gliwice, ul. K.Miarki 12/14

2. Zalecenia 1 normy zggraniczne:

PC 297-65 Czugun i stal. Mietody chimiczieskowo analiza. Opriedielenije sodierzanija
niobija.

GOST 1231-66 Stale legirowannyje 1 wysokolegirowannyje. Mietod opriedielenija sodieria-
nija niobija.

3. Autor projektu normy

Mgr in#, Michalina Panz - IMZ Gliwice



