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ZELAZA 
I STALI Anali~a chamiczna suli. ~znaczanie se-

lenu w stalach transformatorowych i nisko-
stopowych Gr.kat. 0309 

1 • . W S T Ę P 

1 ; 1. Przedmidt normy. Przadmiotem normy So metody oznaczania salenu w stalach transfor
matorowych i niskoetopowych: spektrofotomet r yczna i atomowej epaktrometrii ebeorpcyjnej z 
elektrotarmiczno atomizecjO. 

1,2, Zakree stosowanis matod. Metodę ~.p~k trofotometryc ,:ną stosuje s1(1 dla zakresu od 
0,.003 do 0.2 % selsnu, iI metodę atomowej spekt rometrU ebeorpcyjnaj od, 0,0008 do 0,02 % , 
eelenu. 

I 

2, METOOA SPEKTROFOTOMETRYCZNA 

2,1, Za8ade oznaczania, ROZpu8zczanie próbki w kwas i e azotowym z dodetkiem 
wodorowego, Przeprowadzenia ·redukcji . 8alenu 
,dowisku kwasu eolne!!.o i fosforowego. Pomiar 
fali 410 nm . 

do 8elenu 
absorpcji 

elem811tarn·ego chlorkiem 
kweeu fluoro
cynawym w śro-

pseudoro~tworu 8elenu przy długości 

2,2. Apar8tura i przyrz,dy 
Spek.trofotometr Ż wyp08ażeniem, 

2. ,3. Odczynniki i roztwory 
a/ KW8S azotowy /1.4/ , roztwór 
b/ kwas 80lny /1.18/, roztwór 1 
c/ kwas fluorowodorowy / 1. 13/. 
d/ kwas fosforowy /1 .73/. 

1 + 1 . 
+ 1 , 

e/ chlorek cynawy . roztwór 35-procantowy : 35 g chlorku cynawego /SnC12 • 2 H20/ rozpu~ 
na gorąco w 50 cm 3 kwasu solnego /1.19/ , przenieŚć do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3 

i uzupełnić wodę do kras ki, Roztwór przygotować bezpośredniO przad użyciem. 
f/ Guma arabska. roztwór 0,5- procantowy 
g/ Wzorcowy roztwór salenu: 0.1 g selenu metalicznego rozpuścić 

azotowego 1 + 1, pl"zenieść do kolby pomierowej pojemności 100 cm 3 , 
i wymiaszać. 1 cm 3 wzorcowego .roztworu zawiera .. 100 /olg selanu. . ' , / 

w 20 c.3 roztworu kwasu 
uzupełnić wodą do ,kreskl 

2.4, Sporz,dzenie wykresu wzorcoweQO, 00 8zaściu zlewek pojemności 250 cm3 odważyć po 0.5 g . 
8tali tr~nsformatorowaj lnie zawierajęcej sele~~/ lub żelez~ armco i odmierzyć kolejno : ·0; 0,5: 
1,0 ; 2,0; 4,0 i 6.0 cm 3 ~~orcowegoroztworu selenu, 00 zlewek dodać po 20 cm3 roztworu kW8su 
azotowago · l+l , i rozpuazczać próbki pod przykrywkami do wygotowani8 tlanków azotu, Naat(lpnie 
dodaĆ 0 . 5 cm3 kwaeu fluorowodorowego i ~oztwory odparować do konsy8tencji eyropu, Po C;(;hło'=--
dzeniu pozostałość rozpuściĆ w 40 cm3 roztworu .kwasu solnago /1+1/ /baz inten8ywnego pod
grzawania/ .i przanieść do kolb pOmif!rowych pOjemnOŚci 100 cm3 , spłukując zlewki roztwor-a- m- k'w-a--
eu 801nego /1+1/. Następnie do każdej kolby odmierzyć po 5 cm 3 kwa8u fosforowego. 10 cm3 ;~;~w~
~hlorku ~aweg~15 cm! roztworu g'umy arab8k iej, mieszając int ensywnie po dodaniu każdego od-
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czynnika. Roztwory w kolba ch uzupełn ić do kreski roztworom kwes em solnym 11+ 11 dobrze wy

mieszać. 

Po 30 min. zmierzyć ebsorpcję , przy dł ugości feli 410 mm w kuwetach o grubości waratwy 
4 cm, w odnies ieniu -do r oztworu , niezawierajęcego wzorcowego roztworu ~ elenu. Na podstawie 
otrzymanych wyników sporzQdzić wykres wzorcowy. 

2.5, · Wyk ona nie ozna c za nia. 0 ,5 g 10 .25 g przy zawart ości Se powyżej 0,06 %1 próbki odwa 
żyć do zlewki pojemnośc i 250 cm 3 , doda ć 20 cm 3 roztworu kwa su azotowego (1+1) i dalaj postę
pować jak opisano w 2.4. Pomiary absorpCji wykonywać, stosując j ako rozt wór po równawc zy 
próbkę ślepą, sporządzoną równolegle z próbk ę z 0,5 g /0 ,25 g/ żelaza arm co lub 0,5 9 /0,25 g/ 
stali transformatorowej nie zawiera j ącej selenu • 

. 2,6. Zawartość selenu w procent ach obliczyć ze wzoru: 

x '" 100 
m • 

w którym: 
m1 - zawartość s elenu, odczytana z wykresu wzorcowego , ~g 

m ~ masa odważk i -próbki, g 

3. METODA ATor~O\VEJ SPEKTROMETRII ABSORPCYJNEJ Z ELEKTROTERMICZN& 

ATOMlZACJ1 

3.1. Za sada oznaczan ia. Rozpuszcza nie próbki w kwasie ozotowym z dodat kiem kwasu fluoro
WOdorowego, pomiar ab sorbancji wyrażonej wysoko ścią pik u przy długości fa li 196,03 nm . 

, . 

3.2. Aparatura i przyrządy 

a/ Spektrome t r do absorpcji etomowe j wyposażony w da utenowy korektor t ła i bezp łom ienio-

wy atomizar g rafitowy , 
bl Lampa bezelek trodowa. wyładowc za dla selenu , 
c/ Butla z argon em czystośCi 99.99 ' %. 
d/ Mikropipe ta pOjemnośc i 20 ~l . 

3,.3. Odczynniki i rozt wory 
,al Kwas azotowy /1 , 41 roztwór 1+1 , 
bl Kwas f.lu orowodorowy /1,13/, 
c/ Roz tWÓr żelaza: 2;5 g żelaza armco rozpuśc i ć na goręco w 100 cm 3 rozt woru kwesu azoto

wego /1+1/. przenieść do kolby ~Om iarowej pOjemnośc i 250 cm 3 i uzupełnić wodę do kreski. 

1 cm3 zewiera 10 mg żelaza. / 
dl Roztwór niklu: 2 g ni'klu katodowego rozpuścić w 50 cm3 rozt wo ru kwasu azot owego /1+1/. 

Po .rozpuszczeniu, przenieść roz t wór do kolby pomiarowej pojemnośCi 100 cm 3 i uzu'pełniĆ wodę 
do kresk i, 

1 cm3 roztworu z~lera 20 mg niklu . 
e/ Roztwory WZorcowe selenu. Roz twór Al 0,1 g metalicznego selenu rozpuści ć w 20 cm 3 kwa~ 

su azotowego 11+1/. po rozpuszczaniu. przenieść rozt wór do ko lby pom i arowej pojemno~Ci 

1000 cm 3 i uzupełnić wodę do kreski . 
1 cm3 roztworu A zawiera 100 pg selsnu. 
Roztwór B: Odeh"rać ' 10 cm 3 roztworu wzorc owego selenu A i p rzenieść do ko lby pOj emnośc i 

100 cm3 , uzupełnić wodę do kreski. 
1 cm 3 roztworu B zawi era 10 ~g selenu. 

3. 4 , Sporządzania wykresu wzorcowego. 00 sześciu kolb pomiarowy!= h p"jemności 50 cm3 d'o
dać po 25 cm3 roztworu żelaza. oraz po 1 cm! ,roztworu nlklu, Odmie.rzyć kolejno O: 0,2: 1.0: 
2,0; 4,0 1 5,0 cm3 roztworu wzorcowego selenu B. Kolby uzupałnić wodę do kresk i i wym ieszać. 

Wykonać pomia r absorpancji. wprowadzając do elektrotermicznego at om izara grafitowego 20 ~l , 
roztworu przy użyciu mikropipety. Warunki pomiaru podano, w ta blicY 1. 
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Tablica 1 

Parametry pracy atomizera grafitowego i ep8ktrom etr~ I. , 

Długość Szczelina Suszeniell Spopielanie21 AtolllZaCja31 
fali 

nm , nm tempru's tu ra czas t emperetura czas temperatura czas 
OC s Oc . s ' Oc • 

196,03 0,7 125 20 1100 15 2550 5 
-

11 stosoweć stopniowy wzrost temperat"ury /okolo 150 C/s/, 'przepły~ ergonu - 400 cml/min, 
2/ stosować stopniowy wzrost temperatury /około 6700 C/e/ , przepływ argonu - 400 Cll3/mln, 

1 3/ etoeować przepływ argonu zmniejezony do 50 cm 3/min, zmierzyć wy8oko.Ść Piku w jedno8t-
kach absorbencji 

. 

! 
Pojedyńczy wynik atanowi śradniO pięciu cykli pomiarowych. Sporz,dzić 

I 

wyk res z.l'e~ności wy-
8okości oiku od 8 tę~enia salenu. _~ 

3.5. wykonania oznaczania. 00 zlewki pOje~noŚC l - 250 cm3 odwa~yć 0,25 g próbki i rozpuśCiÓ 

w 10 cm3 roztworu kwasu azo towego 11+1/, łagodn le ogrzeweć. Po rozpuszczeniu dodać 0,5 c.3 ' 

kwasu fluoro.wodorowego. Roztwór przenieść do kolby pomlarOwej pojfi\mnośCi 50 cm3 , dodać 

1,0 cm 3 roztworu niklu i dopełni,ć wodę do kreeki. Wprowadzić do atomizera porCje 20 tJl za 
pomocę mikropipety. Wykonać 'pomiar absorbancji w warunkach, jak podano w 3.4. Pojedyńczy 
wynik p'omiaru etanowi " średnię pięciu cykli pomiarowych, r~~';olegle przygoto_ć próbk, ślep, 
rozpuezczajęc 0,25 g telaza armco, postępować idantycznle jak wytej. 

3.6. ,Obliczanie wyników. Wartość 8tętenia 8elenu VI próbce odczytać z wykresu wzorcowego. 
ZaWartość selenu VI procentach obliC ZyĆ Z8 wzoru! \ 

• 

w którym! 
C - stętenia 

C1 - stężeni8 

IC - Cl/ V 
x • 

m • 106 
, 100 

, 
selenu w próbca analizowanej , odczytane 

selenu w próbce ślepaj, pg/cm3 

m - odwatka próbki, g 
V - objętość roztworu próbki w cm3 ' 

K O N I E C 

INFORMACJE DODATKOWE 

z wykre8u wzorcowego, pg/ClI3 

1/ Instytucja oprscowulęca normę! In'stytut Metalurgli 2:elez. 
/ 2/ Opracowanie pierwsze na podsta!'łie pracy badawcz8j ~ .Sp!,a.wozdan1e IM2: Nr 2609/8i 
3/ Autorzy pro1ektu normy\ inż. Ir'ens Sheybal, mg r Tade usz Glenc 


