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HUTNICTWO -
ZELAZA 1 STALI Analiza chemiczna surowcéw, mieszanek wegli- ZRIFLENE i
kéw i weglikéw spiskanych, Oznaczanie zawar- BN=-26/0682-0%
todci glinu metodg atomowe) spektrometrii Grupa katalogows

absorpcyjnej. g5

1, WS TEFP
1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest cznaczanie catkowite] zawartodci alinu me~
todami atomowaj spektrometrii absorpcyjnej /ASA/ piomieniowa 1 bezpiomieniowa, rowcach
/parawolframisnie amonu, tréjtlenku wolframu, kwasie wolframowym/, mieszanka weglikéw metali
wysokotopliwych z metalem wigzacym i wyrobach z weglikéw spiekanych, -
1,2, Metody 31 zakresy stosowania - wg tablicy.

Zakres Metoda
Matoda zagtosowa~- podana
nia, % w punkcie
atomowe] epsektrometrii 0,001-0,01 3.1
absorpcyjnej ~ plomie-
niowa

atomowaj spektrometrii

absorpcyjne) - bezplo- 0,0002-0,005 3.2,
mieniowa

2. WYTYCZNE OGOLNE

Przy przygotowaniu prébek analitycznych i przeprowadzaniu aenalizy nalezy stosowad ogdl-
ne wytyczne wg PN-76/H-04240 1 PN-80/H-04042,

3. METODY BADAN

3.1, Metoda atomowéj spektrometrii absorpcyjnei z zastosowaniem piomienis acetylen-
podtlenek szotu,

3.1,1, Zasada oznaczasnia, Rozpuszczenie prébki w mieszaninie kwasu siarkowege i sisrcza-
nu amonowego, rozcienczenie woda destylowans 1 pomiar absorpcii roztworu przy diugodci fali
309,3 nm w piomieniu acetylen-podtlensk azotu,.

3.1.,2, Aparatursa

a/ spektromatr do absorpcji stomowaj, przystosowany do pracy z plomieniem acetylen-
podtlensak azotu,

b/ lampa z katoda wnekows dla glinu,

¢/ butle ze spretonym acetylenem i podtlenkiem azotu,

d/ kompresor powietrzny lub inne %rddio dostawy powietrza,
1,1,3, Odczynniki i roztwory,

a/ migszanina do rozpuszczania: 63 g siarczanu amonowego + 100 cm3 kwasu siarkowego /1,83/,
b/ roztwory wzorcowe glinu:
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Roztwér A: 1,000 g aluminium o zawartosdci minimum 99,95 % Al w postaci folii umiesdcié w
zlawca pojemnodci 250 cm3 i rozpudcié w 15 em3 roztworu kwasu solnego /1+1/ z dodatkiem 2 cm3
0,2 % /m/m/ roztworu chlorku niklowego jako katalizatora. Po rozpuszczeniu glinu przeniedd
roztwér do kolby pomiarowej pojemnodci 1 dm3, dopeinié wodg do kreski i wymisazaé,

1 cm> roztworu A zawiera
1mg gliny,

Roztwér B: 20 cm3 roztworu A odmierzyé do kolby pojemnosci 200 cm
kreski i wymieszad,

3, rozeclenczyé wods do

1 gm3 roztworu B zawiera 0,1 mg glinu,

Roztwer Ci1 20 em® roztworu B odmierzyc¢ do kolby pomiarowej pojemnodci 200 cﬁa, rozcienczyd

woda do kreski i wymieszad,
3

cm- roztworu r m
3,1,4, Przygotowenie krzywych wzorgowych, Do 7 kolb stotkowych odwazyé po 1,0 g tréjtlen-

ku wolframu i dodaé po 20 cm3 mieszaniny do rozpuszczenia. Kolby przykryé szkielkiem zegar-
kowym i umiedcic¢ na plycie ogrzanej do temperatury 400°C. Po caXkowitym roxpuszczeniu prébki,
roztwér ochlodzié i odmierzy¢ kolejno ©; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8.0; 10,0 cm3 roztworu wzorco-
wago C, Roztwory przenieéé do kolb pomiérowych pojemnodci 100 cm3 ¢ postgpowad dalej zgodnie
z pkt 3.1.5. Na podstawie otrzymanych wynikdw wykraélié Krzywg wrzorcowsg.

3;1,5. Wykonanie oznaczania, Odwazyé 1,0 g prébki do kolby stozkowej pojemncdci 300 cm3,
dodaé 20 cm3d mieszeniny do rozpuszczanis, przykryé szkiekkiem zegarkowym 1 umiedcic ns ply-

cie ogrzanej do temperatury 400°C, Po rozpuszczeniu roztwér rozoienczyé wodg 1 przeniedd do
kolby pomisrows} pojemnodci 100 cm>, Kolbg dopslnié do kreeki wodg i wymieszac. Odsgczyé osad
przez twardy sgczek do zlewkt pojemnoéci 100 cml, odrzucsejgc pilerwsze porcje przesgczu. Po-
miar abesorpcji promieniowanie przeprowadzié przy dlugodci fali 309,3 nm, przy ustalonych
optymalnych warunkach dotyczacych szarokodci szczeliny, wysokoéci palnika oraz przeplywu
acatylenu 1 podtlanku azotu, ;

3,1,6, Obliczanie wynikdéw, Zawartos¢ glinu /X/ obliczyé w procentach wg wzoru:
Je~-c./V
X m et S . 100,
m . 206
w ktérym: c - stgzenie oznaczanego pierwisstka w roztworze analizowanej prdbki, odczy-

tans z wykresu wzorcowego, mg/cm3

¢, - stgtenie oznaczanago pierwinstka w roxtworze slepej préby, odczytano

! « Z wykresu wzorcowego, ng/cm
V « objetoéé analizowanego roztworu prébki, cm3
m - masa odwazki prdbki analizowanej lub odpowiadajaca czgdeci roztworu préb-
ki pobranej do oznaczania, g¢.

3,1.7, Dopuszczalna réznica migdzy wynikami réwnolegiych oznaozaﬁ przy zewartosci glinu
od 0,001 do 0,01 % nie powinna przekracza¢ 0,0005 %.

3.2, Metoda atomowsj spektrometrii absorpcyjnej-bezpiomieniowa.

3.2.1, Zasada oznaczania. Rorpuszczenie prébki w mieszaninie kwasu siarkowego { eiaroza-

nu amonowego, rozcienczenies woce destylowang i pomiar ebsorpcji roztworu przy diugodci fali
309,3 nm po wprowadzeniu prébki do kuwety grafitowej.

3,2,2, Aparatura.

s/ spektrometr do absorpcji atomowej, wyposazony w deutsrowy korektor tile,

b/ kuweta grafitowa,
¢/ lampa z katodg wnekowa dla glinu,
d/ butla ze sprezooym argonem. '
3,2.3, 0dezynniki i roztwory.
a/ mieszanina do rozpuszczania: 63 g siarczanu amonowego + 100 cm3 kwesu siarkowego /1,83/,

b/ roztwory wzorcowa glinu}
Roztwér A: 0,10 g glinu o zawartodci minimum 99,95 % Al w postaci folit umisécté w zlowce
pojemnodci 250 cm3 i rozpudcié w 15 cm3 kwasu solnego /1+1/ z dodatkiem 2 cm 0,2 % /m/m/
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roztworu chlorku niklowego jeko katalizatora. Po rozpuszczeniu glinu przeniedé roztwér do
kolby pomiarowej 1 dm3, dopeinic¢ woda do kreski i wymieszsc,

1 cm3 roztworu A rzawilera
0,10 mg glinu,

3

Roztwér B: 20 cm3 roztworu A odmierzyéd do kolby pomiarowejl pojemnosci 200 cm~, rozcienczyd

woda do kreski i wymigezaé, s

1 cm3 roztworu B zawieras 0,01 mg glinu,

Roztwér C3 50 cm3 roztworu B odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnodci 200 cms, roz¢cisfczyd
woda do kreski i wymieszacd,

1 om> roxtworu C zewiera 00,0025 mg glinu,

3.2,4, Przygotowagnie krzywsj wzorcowaj, Do 8 kolb stozkowych pojemnoéci 300 em> odwazyé
po 1,0 g tréjtlenku wolframu, dodaé¢ po 20 em> mieszaniny do rozpuszeczanis. Kolby przykryé
szkielkiem zegarkowym i umiedcié¢ na plycie ogrzanej do tamperatury 400°C, Po rozpuszczeniu
prdbki roztwédr ochlodzic¢ 1 odmierzyé kolejno: O; 1,0; 2,0: 4,0;: 6,0; 10,0; 16,0; 20,0 cm3
roxtworu wzorcowego C. Roztwory przenieéé do kolb pomiarowych pojéhnbécz 100 cm3 i bcat@po-
waé dele) zgodnie z punktem 3.2.5, Na podestaswie otrzymanych wynikéw wykredlié krzyws wzorco-
wa,

3,2,5, Wykonanie oznacranis, Odwakyé 1,0 g prdbki do kolby stoikowej pojemnoséci 300 cms,
dode¢ 20 cm™ miesraniny do rozpuszczania, przykryé szkielkiem zegarkowym i umieécié na ply-
cie ogrzanel do temperatury 400°c. Po rozpuszczeniu roztwdr rozcienczyé wodg i przeniedé do
kolby pomiarowej 100 cm3. Kolbe dopeinité do kreski wods i wymieszad, Odsaczyé osad przez
3, odrzucajac pierwsze porcje przesgczu, Pomiar

twardy sgczek do zlewki pojemnoséci 100 cnm
absorpcji promieniowania przeprowadzié przy diugoéci fali 309,3 nm, w ustalonych optymale -
nych warunkach dotyczgcych ilodci wprowadzonego roztworu, prgdu lampy deuterowej, szeroko-
éci szczeliny, szybkodci posuwu & czulodel rejestratora, przy temperaturze suszenia 100°C,
tempsraturze spopielenia 1500°C i temperaturze atomiracji 2700°C oraz zamknietego przeplywu
argonu, )

3,2,6, Obliczanie wynikéw, Zawartosc glinu /X/ obliczyé w procentach wg wzoru:

/e -c¢c/ .V |

X = . 100, w ktérym
m . 106

c =~ stgtenie oznaczanego pierwiastka w roztworze analizowanej prdébki, odczytane
Z wykresu wzorcowego, mg/cms, )
¢, = stgtenie oznaczanego plerwiastka w rdztworze dlepej préby, odczytane z wy-
kresu wzorcowsgo, mg/le,
- objetodd analizowanego roztworu prébki, cm
m -~ masa odwarki prébki analizowansj lub odpowiadajaca czedci roztworu prébki
pobranej do oznaczanis, g,
3.2.7, Dopuszczalna réznica miedzy wynikami réwnoleglych oznaczan przy zawartoéci glinu
od 0,0002 do 0,00% % nie powinna przekraczac 0,0001 %.
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Informacja dodatkowa
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