UKD 669.3.015.2:543.062

NORMA BRANZOWA

HUTNICTWO
METALI
NIEZELAZNYCH

Analiza chemiczna
polprodukiéw hutniczych miedzi

Oznaczanie zawartosci miedzi

BN-78
0828-08

Arkusz O1

Grupa katalogowa Hll 59

1, METODA OBJETOSCIOWA

1,1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prdobki w mie-—

szaninie kwasdw, zwigzanie jondéw zelaza w kompleks flu-
orkowy, redukcja Cu (1) docu (1) za pomoca jodku pota-
sowego i miareczkowanie réwnowasznej iloéci wydzielonego

jodu roztworem tiosiarczanu w obecnoéci skrobi,

1,2 Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy ( 1,4),
b) Kwas siarkowy (1,83) i roztwdr 1+1,
c) Kwas solny (1, 18).
d) Mieszanina utleniajaca: kwas azotowy (1,4) i kwas
siarkowy {1,83) w stosunku 3:2,

e) Kwaény fluorek amonowy,

f) Jodek potasowy, roztwdr 50-procentowy,

g) Skrobia rozpuszczalina, roztwér 0, 5-procentowy §wie-
20 przygotowany,

h) Tiosiarczan sodowy, roztwdér 0, IN: 24,8 g Naz‘5203-
A SHZO rozpuscic w 300 cm3 uprzednio przegotowanej i
ochtodzonej wody, przelad do kolby pomiarowej pojemnosci
1 dm3, dodad 0,01 g kwaénego weglanu sodowego i 0,03 mg
chloroformu w celu zwigkszenia trwafoéci roztworu, dopet-
ni¢ woda do kreski, wymieszac i pozostawic na 6 do 8 dni,

Nastawienie miana roztworu tiosiarczanu sodowego; do 3
koib stozkowych odwazy¢é od 0, 10 do 0, 15 g miedzi, rozpug-
ci¢ w 10 (:m3 roztworu kwasu azotowego ( |+I) i odparowad
do okoio 1 cm3 dodad 5 cm3 roztworu kwasu

y siarkowego

(1+1) | odparowad do sucha, Osad siarczanu miedziowego

rozpuécié na goraco w 25 do 50 cm3 wody, dodad 2 Cm3
10-procentowego atunu zelazowo-amonowego oraz matymi
porcjami kwasnego fluorku amonowego do zwiazania zelaza
w kompieks (nie dodawad duzego nadmiaru), Nastepnie do-
daé 5 cm3 roztworu jodku potasowego, kotbe przykryd
szkietkiem zegarkowym | pozostawié w ciemnym miejscu na
10 do 15 min, Wydzielony jod miareczkowaé roztworem tio~-
siarczanu sodowego wobec skrobi dodanej pod koniec mia-

reczkowania,

Miano roztworu (K) tiosiarczanu sodowego w gramach
. . 3 p
miedzi na 1 cm obliczyd wedtug wzoru
- m
K = v (1)
w ktorym:
V- objetosd roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego

do miareczkowania, cm ,

m - masa miedzi zuzytej do wyznaczania miana, g,

1,3, Wykonanie oznaczania, Odwazy<é 1 g zuzla konwer -

torowego fub 0,5 g pytu szybowego lub 0, 25 g kamienia mie-
dziowego do kolby stozkowe] pojemnosci 300 cm3 z szeroka
szyjka, zwilzy¢é woda, dodaé 10 + 15 cm3 kwasu solnego |
ogrzewad okoto 15 min, Nastepnie dodaé 5 ¢+ 10 cm3 kwasu
azotowego, kolbg przykry¢ szkietkiem zegarkowym i ogrze-
Szkietko

wad do wydzielenia tlenkdéw azotu, zegar kowe

sptukad woda, roztwdr odparowad do objetosci  okoto 2 =
3 cm3, ochtodzié, dodad 10 cm3 roztworu kwasu siarkowe-
go (1+1) i odparowaé roztwdr do sucha, Jezeli utlenienie
préby jest niecatkowite, dodawac porcjami po | '::m3 mie-
szaniny utieniajapcej do uzyskania biatej pozostatoéci, a na-
stepnie roztwdér odparowac do sucha, Do ochtodzonej po-
zostatosci dodaé 50 <:m3 wody, roztwér zagotowaé do roz-
puszczenia osadu, dodacé kwaénego fluorku amonowego w
niewielkim nadmiarze i dalej wykonad oznaczanie, jak przy

mianowaniu tiosiarczanu sodowego,

1.4, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé miedzi (X)  obli-
czyé w procentach wg wzoru
" V-K
= Sah s T (2)
w ktéryms;
V - objetosé roztworu tiosiarczanu sodowego zutytego

do miareczkowania miedzi, w prébce, cm
K - miano roztworu tiosiarczanu sodowego wyrazone w
3
gramach miedzi na 1 cm roztworu,

m - masa prébki, g,
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1,5, Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwnoleg-

tych oznaczah przy zawartosci miedzi:
5 0% ~ 0,08%,
0,10%,

od 2,0 do
powyzej 5,0 do 10,0% -~
powyzej 10,0 do 20,0% - 0,15%,
powyzej 20,0 do 30,0% - 0,20%,

powyzej 30,0 do 40,0% - 0,30%,

powyzej 40,0 do 50,0% - 0,40%,
powyzej 50, 0% - 0,50%.

2. METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ

2 1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prdobki w mie-

.

szaninie kwasow, rozcienczenie 0, 2N roztworem kwasu sok
nego w kolbie pomiarowej i pomiar absorpcji atomowej mie-

dzi przy fali rezonansowej o dtugoséci 324, 7 nm,

2,2, Aparatura, Spektrofotometr do absorpcji atomowej

ze zrédiem promieniowania charakterystycznego dla miedzi

(katoda wngkowa), ptomien acetylen~powietrze,,

2,3, Odczynniki i roztwory

a) Kwas soiny (1,18) i roztwér 2N,

b) Kwas azotowy (1, 4),

c) Wzorcowy roztwdr miedzi: 0,1 g miedzi rozpuécié w
10 cm3 kwasu azotowego, odparowaé do wilgotnej pozosta~
togci, dodaé 10 R RS solnego (1, 18), odparowaé do

potowy objetoéci, ostudzié, przenie$é do kolby pomiarowej

3 , - " ,
1 dm , uzupetni¢ woda do kreski i wymieszac,
1 ¢cm roztworu zawiera 0, 1 mg Cu,

2,4, Przygotowanie krzywe] wzorcowej, Do 26 kolb po-

3
miarowych pojemnoéci 100 cm odmierzyé: 0; 1,0; 2,0; 3,0;
4,0; 5,0; 6,0; 7,0; 8,0; 9,0; 10,0; 11,0; 12 0; 13, 0;

14,0; 15,0; 16,0; 17,0; 18,0; 19,0; 20,0; 21,0; 22,0;

3
23,0; 24,01 25,0 cm wzorcowego roztworu miedzi, wpro-

3 -
wadzi¢ 10 cm 2N roztworu kwasu solnego, uzupetnic woda

do kreski | wymieszaé, Zmierzyc¢ absorpcje atomowa mie-

dzi réwnolegle z roztworami badanych prébek,

2,5, Wykonanie oznaczania, 0,2 g zuzla szybowegoe lub

pytu konwertorowego umiesécié w zlewce pojemnoéci 250 cma,
zwilzyé woda i rozpuscié w 10 cm3 kwasu azotowego i 10 cm3
kwasu solnego ( {s 18) i odparowadé do wilgotnej pozostatos-
ci, dodaé 5 cm3 kwasu solnego (1,18) i odparowad do wil-
gotnej pozostatosci, Nastepnie wprowadzié¢ odpowiednio 10
lub 25 cm3 2N roztworu kwasu solnego i okoto 20 cm3 WO~
dy, zagotowac do rozpuszczenia sie soli i ochtodzié, Prze-
niesé do kolby pomiarowej pojemnoéci 100 cm3 {przy spo-
dziewanej zawartoéci miedzi do 1%) lub 250 Cm3 (przy za-
wartosci miedzi 1.4 3% ), uzupetnié woda do kreski i

WY -

mieszaé, Réwnolegle prowadzié Slepa probe, dodajac
wszystkie odczynniki stosowane przy wykonywaniu oznacza-
nia, Zmierzy¢ absorpcje atomowa miedzi réwnolegle z roz-

tworami wzorcowymi,

2,6, Obliczanie wynikdw, Zawartoéé miedzi (X) obli-
czyé w procentach wediug wzory
a—b) »
X = <__._)W_L (3)

m
w ktéryms:
a - zawartoéé miedzi w badanym roztworze odczytana z
krzywe] wzorcowej, g/cm3,
b - zawartosé miedzi w prdbie élepej odczytana z krzy-
wej wzorcowej, g/cms,
V - objgtoéé roztworu prébki przygotowanego do pomia-
ru absorpcji, cm ,

m - masa prébki, g,

2. 7. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwnoleg-

tych oznaczah przy zawartoéci miedzi:
od 0,10 do 0,50% - 0,01%,
powyzej 0,50 do 1,00% - 0,02%,

powyze] 1,00 do 3,00% - 0,05%,
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