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1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w mie-
szaninie kwasu solnego 1 azotowego z ewentualnym
odpedzeniem krzemionki, dzialaniem kwasu fluorowo-
dorowego 1 siarkowego, wspoistracenie indu z wodo-
rotlenkiem Zzelaza i oznaczanie go metoda absorpcji
atomowe] przy dlugosci fali rezonansowej 303,9 nm,
w plomieniu acetylen-powietrze.

2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) 1 roztwory 1+1, 1+5.

b) Kwas azotowy (1,40).

c) Kwas fluorowodorowy (1,13).

d) Kwas siarkowy (1,83), roztwér i+1.

e) Amoniak (0,91) 1 roztwor 5+9S5.

f) Azotan amonowy.

g) Wzorcowy roztwor indu: 0,500 g indu o zawar-
tosci minimum 99,99% indu umiesci¢ w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 1000 cm?®, dodaé¢ 25 c¢cm?® roztworu
kwasu solnego (1+1), pozostawi¢ do rozpuszczenia me-
talu, a nast¢gpnie dopetni¢ woda do kreski 1 wymieszac.

1 cm?® roztworu zawiera 500 ug In.

3. Aparatura. Spektrometr do absorpcji atomo-
we) ze zrodlem promieniowania charakterystycznego
dla indu, ptomien acetylen-powietrze.

4. Wykonanie oznaczania

A. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do dziewigciu
kolb pomiarowych pojemnos$ci 100 cm?® dodaé kolejno:
0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 40; 6,0; 80 1 10,0 cm?® wzor-
cowego roztworu indu. Do kazdej kolby dodaé po
20 cm?® roztworu kwasu solnego (1+5), dopetni¢ woda
,,do kreski 1 wymieszac.

Pomiar absorpcji roztworé6w wzorcowych nalezy wy-
kona¢ przed 1 po pomiarze absorpcji roztworéOw ana-
lizowanych.

B. Przebieg analizy

a) Przy analizie rudy blendowej i galmanowej, na-
dawy 1 odpaddéw flotacyjnych, odwazk¢ 2 g prébki
umieéci¢ w zlewce pojemnos$ci 400 cm?, zwilzy¢ woda,
dodaé¢ 30 cm® kwasu solnego i odczekaé az ustanie
burzliwa reakcja, po czym doda¢ 10 cm?® kwasu azo-
towego 1 odparowa¢ do konsystencji ggstego syropu.
Dodaé 20 cm?® roztworu kwasu solnego (1+1), ogrzac
do rozpuszczenia wytrgconych soli, a nast¢pnie roz-

cienczy¢ woda do objetosci okoto 200 cm? i podgrzaé
do temperatury 60 = 70°C. Do goracego roztworu,
przy ciaglym mieszaniu, dodawa¢ matymi porcjami
amoniak do pelnego wytracenia wodorotlenku zelaza,
a nastepnie jeszcze 10 cm® nadmiaru odczynnika. Zlew-
ke odstawi¢ na kilka minut do skoagulowania osadu,
po czym sgczy¢ na gorgco przez migkki sgczek. Osad
na sgczku przemy¢ najpierw kilka razy gorgcym roz-
tworem amoniaku, a nast¢gpnie goracg wodg. Przesgcz
odrzuci¢. Osad na saczku rozpusci¢ w 20 cm?® gora-
cego roztworu kwasu solnego (1+1), dodajac go ma-
tymi porcjami. Saczek dobrze wymy¢ goracg wodg.
Przesacz zebraé w zlewce pojemnos$ci 250 cm?®. W celu
usuniecia nadmiaru kwasu solnego, zawartos$¢ zlewki
odparowa¢ do wilgotnej pozostatosci, doda¢ 10 cm’
roztworu kwasu solnego (1+5), lekko podgrzac i1 ca-
toé¢ przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm?.
Po ochtodzeniu zawarto$¢ kolby dopeini¢ woda do
kreski 1 wymiesza¢. Rownolegle z analizowang probka
prowadzi¢ $lepa probg. Zmierzy¢ absorpcje atomowq
roztworu wobec roztworu S$lepej proby w plomieniu
acetylen-powietrze, przy dtugos$ci fali 303,9 nm, zgod-
nie z warunkami podanymi w instrukcji roboczej sto-
sowanego spektrofotometru. Réwnolegle z roztworami
analizowanymi zmierzy¢ absorpcje serii roztworéw wzor-
cowych 1 odczyta¢ zawartos¢ indu z krzywej wzorco-
wej.

b) Przy analizie odpadow piecowych, zuzla Dorschla
i innych materiatbw hutniczej przerdbki ogniowej, od-
wazke 1 + 2 g prébki umiescié w zlewce pojemnosci
400 cm?, zwilzy¢ woda, doda¢ 30 cm?® kwasu solnego
oraz 10 cm?® kwasu azotowego i odparowa¢ do ggstosci
syropu. W celu utlenienia weggla, ktoéry zwykle jest
obecny w ww. materialach, doda¢ 1 + 2 g azotanu
amonowego 1 energicznie ogrzewac¢. CzynnosS¢ t¢ po-
wtarza¢ az do catkowitego utlenienia substancji orga-
nicznych. Zawarto$¢ w zlewce rozpusci¢ w 10 cm?® roz-
tworu kwasu solnego (1+5) 1 cato$¢ przenies¢ do na-
czynia teflonowego, a nastepnie doda¢ 10 cm?® kwasu
fluorowodorowego i 5 cm® roztworu kwasu siarkowego
i ogrzewa¢ do pojawienia si¢ gestych par kwasu siar-
kowego. Optukaé ostroznie woda Scianki naczynia, do-
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da¢ 20 cm® roztworu kwasu solnego (1+1) i calo$é
przenie$¢ do zlewki pojemnosci 400 cm?®, rozcienczyc
wodg do okoto 200 cm?, ogrza¢é do temperatury
60 -+ 70°C 1 amoniakiem straci¢ wodorotlenek zelaza.
Dalej postgpowaé wg poz. a).

5. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ indu w procentach
(X) obliczy¢ wg wzoru

(C—Cl) -V
"~ 10000 - m

w ktérym:
¢ — stezenie indu w roztworze probki, upg/cm3,
¢y — stezenie indu w roztworze Slepej proéby,
pg/cm’,
V — objeto$é roztworu, cm?,
m — odwazka probki, g.
6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami rOwnoleg-
tych oznaczan — przy zawartosci indu:

od 0,005 do 0,025% — 0,002%,
powyzej 0,025 do 0,10% — 0,005%,
powyzej 0,1% — 0,010%.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Metali Niezelaznych,
Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-72/MPC-MN-02832. Zrezyg-
nowano z metody ekstrakcyjno-polarograficznej jako mato selektyw-
nej oraz uciazliwosci ekstrakcji eterowej. Metoda absorpcji atomowe;j

zapewnia dostateczng czulo$¢ i charakteryzuje si¢ dobrg selektyw-
noscig.

Dotychczas obowigzujaca ZN-72/MPC-MN-02832 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 lipca 1987 r.

3. Autorzy projektu normy — mgr M. Swiercz, inz. B. Konczak
— Zaklady Gorniczo-Hutnicze BOLESLAW w Bukownie.



