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ZELAZA T STALL Analiza chemiczna surowcdw i weglikéw,
OZNACZANIE NISKICH ZAWARTOSCI

CHROMU 1 MOLIBDENU
metodg atomowaj spektrofotometrii absorpcyjnej. Gr.kat, III.S9

1, WSTEP

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest oznaczsenie zawartodci chromu i molibdenu

metody atomowsj spektrofotometrii absorpcyjnej] w surowcach, péiproduktach, mieszankach
weglikéw metali trudnotopliwych z metalem wigzecym oraz w weglikech spiekanych,

‘1.2, Zokres stosowanis metody, Metode stosuje sig¢ do oznaczania zawartodci chromu w za-

kresio od 0,001 ) do 0,100 ¥ i molibdenu w zakresis od 0,01 % do 0,10 %.

2. METODA OZNACZANIA

2,1, Zaseda oznaczenia, Rozpuszczenie prébki w mieszaninie kwasdw: azotowego 1 fluoro-

wodorowego, pomiar absorpcjl przy dlugodéci fali 359,35 nm dla chromu coraz 313,3 nm dla
molibdanu, w plomieniu acetylen-powietrze,

2,2, Aparaturs,

a/ Spaktrofotometr do absorpcii atomowsj przystosowany do pracy z plomieniem acetylen-~
powletrze,

b/ Lampa z katoda wnekowg chromowp 1 molibdenowa.

¢/ Zlowka teflonowa pojemnosci 150 cm3. z przykrywka,

d/ Kolba pomiarowa polipropylenowsa pojemnosci 10 cn3.

8/ tainia wodna lub piyta grzewcza podgrzanse do temperatury 100°c,

2,3, Odczynniki 1 roztwory,
a/ Kwaa azotowy /1.4/.
b/ Kwas fluorowodorowy /1,12/,

3 kwa-

¢/ Mieszenina kwasdw do rozpuszczenia: odmierzyé 200 cn> kwasu azotowego, 200 cm
su fluorowodorowego, 600 cm wody 1 wymieszac,

d/ Chlorek amonowy, roztwdr 10-procentowy,

8/ Chrom mataliczny o zawartosci min 99,95 % chromu,

f/ Molibden metaliczny o zawartosci min 99,95 % molibdenu.‘lqb nolibdenian amcnowy

/NHa/ﬁ M07024 * 4 H,0,

2
9/ Weglik wolframu, nie zawierajscy chromu i molibdenu,

h/ Roztwory wzorcows chromu:
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Roztwor A:  0,1000 g chromu umiedcic w clewce pojemnosci 250 cm3 i rozpudcié w 25 cm3 kweasu
solneqo 1+1, przeniesc roztwdr do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm3,dopelnié woda do kre-
ski 1 wymiesracd,

1 cm3 raztworu A rawisra 0,1 mg chromu,

3 roztworu A do kolby pomiarowej pojemnodci 1000 cms, rozcien-

Roziwdr B: odmierzyé 100 cm
czy¢ woda do kreski 1 wymleszac.
1 cm3 roztworu B zawiere 0,01 mg chromu,
i/ Roztwdr wzorcowy molibdenu: 0,1000 g molibdenu lub 0,1829 molibdenianu amonowego umiesdcié
w zlewce pojemnosci 250 cm” 1 rozpuécidé w 25 cm® kwasu mzotowego 1+1, przeniedc¢ roztwdr do kol-
by pomiarowej pojemnodci 1000 cms, dopetnié wodg do kreski 1 wymieszac,
3

1 em” roztwore A zoawlars 0,1 mg molibdenu,

o4, Piraygortowsnie kezywe] wioreowei. Uo 8 zlowek toflonowych pojemnosci 1S0 cm’ odwazyc

i 1,0 g wealiks wolfrema, dodnd 20 cm3 wody L 20 (:rn:‘S mieszaniny kwasdw,

o corpussesenio edalyryd do zlewsk kolejne: 0; 1,0; 5,0; 10,0 cm3 roztworu wzorcowego B
chroms ornzs Z.5%: 4,05 7,%: 10,0 umj roztworu A chromu i molibdenu /co odpowieda ilodéci 0,0;
CLO10; 0,000 G 100 wy Or 4 0,25 0,505 0,75%; 1,00 mg Cr 4 Mo/, po czym postgpowaC dale]
craednis o opoekitom 2%,

Ha podotesio otr oyuanych wynikow wykrodlic kreywy wzorcowa.

S, bWivkongnia oz

, wesenin, Odwaryd 1,0 g probkt do zlewki teflonowe] pojemnodci 150 cm

.

g

-
1odadae L o wody 420 e’ miessaniny kwasdw, przykryé zlewke pokrywka taflonowg 1 ogrze~

wae e datal wodne] ok do calkowltego rovpuszczenia prébki,

3

Noastwdy osiadatd §oproeniedc do kolby pomtarows) polipropylenowe] pojemnodci 100 cm” dodad
F0ocn T verveory chiiorkn ssonoweqo, dopeinid wedp do kresky 1 wymleszac,
Plremrat Jnaivke 2 prdblkogy bodong wykﬂnné prove kontrolng na czyﬁtoéé odczynnikéw /dlepa préba/.

Viykenco pumine ebasrpeid pray diugodcd fali 359,35 am o dla chromu 1 313,3 nm dla molibdenu
wosutalenyeh optynelnych warunkach dotyczgeych szerokodei szczeliny, wysokodci pelnike orexz
L

oo wiviedooyl prreopiyeem acetylenu, celem uzyskanlae plomisnia o charakterze redukujgcym,

ﬂxmgvﬁiﬁfifjﬁwﬁlfiﬁﬁﬂa Zuwariosc chromu lub molibdenu /X/ obliczyd w procentach,wg wzoru

myo-om,
X oo i L o 100,
i
v REGiyms
my, - zawortodc chromu lub molibdenu w roztworze bedanym, odczytana z krzywej wzorcowej,

przy wnalizie probki, g,

M,y - zawartosc chromu lub molibdenu odczytena z krzywej wzorcowe] przy élepej prdbie, g,
it = odwatka probki, g.

P

. /. Vopuscezalne réznice miedzy wynikami réwnoleglych oznaczel przy zewartoséci chromu:

od 0,001 do 0,010 %

0,0005 %,

chramu § molibdenu:
ad 0,010 do 0,100 ¥ —~———e—— 0,002 4.

K ONIETC

INFORMACIE DODATKOWE do BN~79/0682~10

1, Instytucia opracowuiaca_normg - Huta Baildon

2. Autorzy projektu normy: dr J.Mrozineski, mgr inz, Z.Kos$cielnisk -~ Huta Baildon




	BN_79_0682_10001
	BN_79_0682_10002

