NORMA B R A N Z O W A BN-83/0602~54

HUTNICTWO B A =
ZELAZA
I STALI Analiza chemiczna stali, Oznaczanie se-
lenu w stalach transformatorowych i nisko-
stopowych Gr.kat, 0309
i, WS TEP

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy sa metody oznaczania selenu w stalach transfor-
matorowych 1 niskostopowych: spektrofotometryczna i atomowej spektrometrii absorpcyjnej z
elektrotermiczne atomizacje.

1,2, Zakres stogsowania metod, Metodg spektrofotometryczng stosuje sige dla zakresu od
0,003 do 0,2 % selenu, a metode atomowe] spektrometrii absorpecyjnej od 0,0008 do 0,02 %
selenu,

_2, METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA

2,1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prdébki w kwasie azotowym z dodatkiem kwasu fluoro-
wodorowego, Przeprowadzenie redukcji selenu do selenu elementarnego chlorkiem cynawym w éro-
dowisku kwasu solnego i fosforowego, Pomiar absorpcji pseudoroztworu selenu przy diugosdci
fali 410 nm. '

z,zipraratufa i przyrzady
Spektrofotometr z wyposazeniem,

2,3, Odczynniki i roztwory
a/ Kwas azotowy /1.4/, roztwér 1 + 1,

b/'kwas solny /1,18/, roztwér 1 + 1,
¢/ kwas fluorowodorowy /1,13/,
d/ kwas fosforowy /1,73/,
e/ chlorek cynawy, roztwér 35-procentowy; 35 g chlorku cynawego /SnClp, , 2 HZO/ rozpudcic
_na gorgco w 50 cm3 kwasu solnego /1,18/, przeniesdé do kolby pomiarowasj pojemnoséci 100 cm3
i uzupelnié woda do kreski, Roztwér przygotowaé bezpoédrednio przed uzyciem,

f/ Guma arabska, roztwdr.O,S- procentowy

g/ Wzorcowy roztwdr selenu: 0,1 g selenu metalicznego rozpudcié w 20 cm> roztworu kwasu
azotowego 1 + 1, przenieéé do kolby pomiarowej pojemnodci 100 cm3, uzupelnié wodg do kreski
1 wymieszaé, 1 cm3 wzorcowego roztworu zawiera 100 Mg selenu,

2,4, Sporzgdzenie wykresu wzorcowego, Do szaéciu zlewek pojemnodci 250 cm3 odwazyé po 0,5 g
stali tronsformatorowej /nie zawierajgcej selenu/ lub 2elaza armco i odmierzyé kolejno: 0; 0,5;
1,0; 2,0; 4,0 1 6,0 cm3 ﬁiorcowego roztworu selenu, Do zlewek dodaé po 20 cm3 roztworu kwasu
azotowego 1+1 i rozpuszczaé¢ prébki pod przykrywkami do wygotowania tlenkéw azotu, Nastepnie
dodaé 0,5 cm3 kwasu fluorowodorowego 1 roztwory odparowaé¢ do konsystencji syropu, Po ochto-
dzeniu pozostalodé rozpuscié w 40 cm3 roztworu kwasu solnego /1+1/ /bez intensywnego pod-
grzewania/ i przenieéc¢ do kolb pomiarowych pojemnoséci 100 cm3, sptukujac zlewki roztworem kwa-

su solnego /1+1/. Nastepnie do kazdej kolby odmierzyé po 5 cm3 kwasu fosforowego, 10 em3 roztworu

chlorku cynawego:i.Scm3 roztworu gumy arabskiej, mieszajac intensywnie po dodaniu kazdego od-
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czynnika, Roztwory w kolbach uzupeini¢ do kreski roztworem kwasem solnym /1+1/ dobrze wy-
mieszac, .
Po 30 min, zmierzyC absorpcje-przy diugoéci fali 410 mm w kuwetach o grubosdci warstwy
4 cm, w odniesieniu do roztworu, niezawierajgacego wzorcowego roztworu selenu, Na podstawie

otrzymanych wynikéw sporzadzié¢ wykres wzorcowy,

2,5, Wykonanie oznaczania. 0,5 g /0,25 g przy éawartoéci Se powyzej 0,06 %/ prébki odwa-
2y¢ do zlewki pojemnoéci 250 em3, dodac 20 cm® roztworu kwasu azotowego (1+1) 1 dalej poste-
powa¢ jak opisano w 2,4, Pomiary absorpcji wykonywaé, stosujac jako roztwér poréwnewczy
prébke d4lepa, sporzgdzona rdéwnolegle z prdébks z 0,5 g /0,25 g/ zelaza armco lub 0,5 g /0,25 g/
stali transformatorowe] nie zawierajacej selenu, '

+ 2,6, Zawartosc selenu w procentach obliczyC ze wzoru:

mq
m _ 106

.

X = . 100

w ktérym:
m1 - zawartosc selenu, odczytana z wykresu wzorcowego , M@
m - masa odwazki prébki, g

3., METODA ATOMOWEJ SPEKTROMETRII ABSORPCYJINEJ Z ELEKTROTERMICZNA
ATOMIZACJIA

3.1, Zasada oznaczania, Rozpuszczanie prébki w kwasie szotowym z dodatkiem kwasu fluoro=-
wodorowego, pomiar absorbancji wyrszonej wysokodécig piku przy dlugosci fali 196,03 nm,

3,2, Aparatura i przyrzady ,
a/ Spektrometr do absorpcji atomowej wyposazony w deutenowy korsktor tta i bezptomienio-

wy atomizer grafitowy,
b/ Lampa bezelektrodowa, wytadowcza dla selenu,
¢/ Butlae z argonem czystodci 99,99 %,
d/ Mikropipeta pojemnosci 20 ul.

3.3. Odczynniki i roztwory

8/ Kwas azotowy /1,47 roztwédr 1+1,

b/ Kwas fludrowodorowy 13,13/,

¢/ Roztwér 2elaza: 2,5 g 2elaza armco rozpuscic na goraco w 100 cm3 roztworu kwasu szoto-
wego /1+1/, przeniedc¢ do kolby pomiarowej pojemnodci 250 ems 4 uzupeinié¢ wodg do kreski,
1 cm3 zewiera 10 mg zeleza, ~

d/ Roztwér niklu: 2 g niklu katodowego rozpusécié w 50 em3 roztworu kwasu azotowego /1:1/,
Po rozpuszczeniu, przenieséé roztwér do kolby pomiarowej pojemnodci 100 cm3 i uzupeinié wods
do kreski,

1 cm3 roztworu zawiera 20 mg niklu.

e/ Roztwory wzorcowe selenu. Roztwér A: 0,1 g metalicznego selenu rozpuscic w 20 cem? kwa-
su szotowego /1+1/, po rozpuszczeniu, przeniedc roztwér do kolby pomiarowej pojemnoéci
1000 cm3 i uzupeinié woda do kreski,

1 cm3 roztworu A zewiera 100 ug selenu,

Roztwér B: Odebraé 10 cm3 roztworu wzorcowego selenu A i przeniesd do kolby pojemndéci
100 cm3, vzupeinié¢ woda do kreéki.

1 cn3 roztworu B zawiera 10 ug selenu.

3.4, Sporzadzenie wykresu wzorcoweqo., Do szeéciu kolb pomiarowych pojemnodci 50 em?® do-
dad¢ po 25 cm3 roztworu 2elaza, orez po 1 cm® roztworu niklu, Odmierzyé kolejno 0! 0,2; 1,0;
2,0, 4,0 i 5,0 cm3 roztworu wzorcowego selenu B, Kolby uzupeinié wode do kreski i wymieszaé,
Wykonaé pomiar absorbancji, wprowadzajac do elektrotermicznego atomizera grafitowego 20 ul
roztworu przy uzyciu mikropipety. Warunki pomisru podano w tablicy 1,




BN~83/0602-54

Tablica 1

Parametry pracy atomizera grafitowego i spektrometru

Diugosé  Szczeline Suszeniel/ Spopielanie2/ Atomizacja3/
fali i
nm nm temparatura czas temperatura czas temperatura czas
oC s °c - s oc e
196,03 a,7 125 20 1100 i5 2550 5

R
|
L

1/ stosowaé stopniowy wzrost temperatury /okolo 159C/s/, przepiyw argonu - 400 em3/min,
2/ stosowac stopniowy wzrost temperatury /okoloc 6700C/s/, przepiyw argonu - 400 cm3/min,
3/ stosowaC przeplyw argonu zmniejszony do 50 cm3/min, zmierzyé wysokodé piku w jednost~

kach

absorbancji

f

Pojedyriczy wynik stanowi érednis pigciu cykli pomiarowych, Sporzgdzié wykres zaleznoded wy -
sokoéci piku od stezenia selenu,

rozpuszczajac 0,25 Q *elaza armco, postgpowac identyeznie jsk wyzej,

Zawartodc¢ selenu w procentach obliczyé ze wzoru:

w ktérym:

i/ Instytucis opracowujaca norme: Instytut Metalurgii 2elaza

=~

3.5, Wykonanie oznaczanis, Do zlewkt pojemnoéci 250 cm3 odwazyé 0,25 g prébki 1 rozpuéciéd
w 10 cm3 roztworu kwasu azotowego /1+1/, tagodnie ogrzewaé, Po rozpuszczeniu dodaé 0,5 cm3
kwasu fluorowsdorowego, Roztwér przenieséé do kolby pomiarowej pojemnoéci 50 cm3, dodaé

1,0 cm® roztworu niklu i dopeinic wodg do kreski, Wprowadzié¢ do atomizera porcje 20 ul za
pomocg mikropipety, Wykonaé pomiar absorbancji w warunkach, jak podano w 3.4, Pojedyficzy
wynik pomiaru stanowi érednig piegciu cykli pomiarowych, réwnolegle przygotowac prdbke élepg

3,6, Obliczenie wynikéw, Wartodc stezenia selenu w prébce odczytaé z wykresu wzorcowego.

/C = Cy/ V

X =

. 100

. m . 106

stezenie selenu w prdobce analizowanej, odczytane z wykresu wzorcowego, pg/cm
stgzenie selenu w prébce $lepej, pg/cmd

odwazka prébki, g
objetodé roztworu prébki w cm3
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2/ Opracowanie pierwsze na podstawie pracy badawczej. Sprawozdanie IMZ Nr 2609/81

3/ Autorzy projektu normy: inz, Irena Sheybal, mgr Tedeusz Glenc



