UKD 669.3:546.76.062

NORMA

BRANZOWA

HUTNICTWO
METALI
NIEZELAZNYCH

Analiza chemiczna miedzi |
Oznaczanie zawartosci chromu

BN-87
0828-10/05

Grupa katalogowa 0359

1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w mie-
szaninie kwasdéw azotowego 1 siarkowego, elektrolitycz-
ne oddzielenie miedzi, odparowanie elektrolitu do su-
cha, rozktad powstatego siarczanu amonowego w tem-
peraturze okolo 400°C, utlenienic Cr (IIT) do Cr (VI)
~ roztworem nadmanganianu potasowego W roztworze
- kwasu siarkowego o ¢ = 0,2 mol/dm’, usunig¢cie nad-
miaru utleniono za pomocg azydku sodowego 1 spek-
trofotometryczne oznaczanie Cr (VI) w‘postaci kom-
pleksu z dwufenylokarbazydem, w roztworze kwasu
siarkowego o ¢ = 0,1 mol/dm?, przy diugosci fali
544 nm. '

2. Odczynniki i roztwory

a) Mieszanina kwasow: 300 cm® kwasu siarkowego
(1.,83) wla¢ do 700 cm® wody zawierajacej 210 cm’
kwasu azotowego (1,4).

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwor o ¢ = 1 mol/dm®.

c) Nadmanganian potasowy,
= 0,1 mol/dm’.

d) Azydek sodowy (NaN;), roztwodr 0.25%(m/ V).

roztwor o ¢ =

¢) Dwufenylokarbazyd, roztwor acetonowy
0,25%(m/V), Swiezo przygotowany.
)y Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roztwor

1%(m/ V).

g) Woda podwdjnie destylowana w aparaturze kwar-
cowej.

h) Wzorcowe roztwory chromu:

Roztwor A. 28300 g dwuchromianu potasowego,
uprzednio wysuszonego do stalej masy w temperaturze
140°C, umiesci¢ w zlewce pojemnosci 150 cm?, dodad
100 ¢cm?® wody, zamieszal, roztwdr przela¢ do kolby
pomiarowej pojemnos$ci 1000 ¢cm?, uzupetni¢ woda do
kreski 1 wymieszad. . "

1 cm? roztworu A zawiera | mg chromu.

Roztwor C ($wiezo przygotowany). 10 cm’® roztworu
B umies$ci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 500 cm?,
uzupetni¢ wodag do kreski i wymieszac.

-~ 1 ¢m® roztworu C zawiera 0,001 mg chromu.

Roztwor D ($wiezo przygotowany). 5 cm’ roztworu
B umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci S00 cm?,
uzupeini¢ woda do kreski i wymieszac.

I cm® roztworu D zawiera 0,0005 mg chromu.

3. Aparatura

a) Spektrofotometr z wyposazeniem dla zakresu
widma widzialnego lub fotokolorymetr z filtrem o mak-
simum przepuszczalnosci w zakresie 530 < 550 nm.

b) Elektrolizer i mieszadetko magnetyczne zatopione
w masie plastikowe], sprawdzone na zawarto$¢ chromu.

4. Wykonanie oznaczania

A. Przygotowanie krzywych wzorcowych

a) Dla zawartosci 0,00001 = 0,00002% chromu. Do -
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 10 cm® odmie-
rzyé: 0,0; 0,5; 1,0; 1,5 i 20 cm® roztworu wzorco-
wego D i uzupetnié woda do objetosci 5 ¢cm’. Dodad
po | ¢cm? roztworu kwasu siarkowego, zamiesza¢, do-
daé¢ po | ecm?® roztworu dwufenylokarbazydu, rozciefi-
czy¢ woda do kreski, wymiesza¢ i wykona¢ pomiar
absorpcii roztworéw przy dlugosci fali 544 nm, w od-
niesieniu do roztworu nie zawicrajgcego chromu.

b) Dla zawartosci powyzej 0,00002 - 0,00025% chro-
mu. Do sze$ciu kolb pomiarowych pojemnosci 10 cm?*
odmierzyé: 0,0; 1,0; 2,0; 3,0; 40 i 50 cm’ roztworu
wzorcowego C, uzupelnié woda do objgtosci 5 cm?,
doda¢ po 1 cm® roztworu kwasu siarkowego i dalej
postepowaé wg poz. a).

B. Przebieg analizy. Odwazk¢ probki wg tablicy
umie$cié w wysokiej zlewce pojemnoéci 150 cm®, na-
kryé¢ zlewke szkietkiem zegarkowym, doda¢ 45 lub
18 c¢cm® mieszaniny kwaséw i rozpuszcza¢ na gorgco.
Uzupetni¢ woda do objetosci 120 cm’, gotowaé przez
20 min i oziebi¢ roztwor. Wykonaé rownolegle slepa
probe.

Umieéci¢ w zlewce mieszadetko magnetyczne, nakry¢
zlewke dwoma poléwkami szkietka zegarkowego i wy-
dzielié miedZ elektrolitycznie przy natgzeniu 1 +— 2 A
i napieciu 2 + 3 V. Prowadz¢ elektrolizg do catko-
witego oddzielenia miedzi, sprawdzajac jej obecnosc
przez naniesienie 1 kropli elektrolitu na kwadracik
bibuty o powierzchni okoto 4 c¢cm?, nasycony 1 kropla
roztworu  dwuetylodwutiokarbaminianu  sodowego.
Brak z6ttobrazowej plamki pochodzgcej od kompleksu
karbaminianu miedziowego $wiadczy o© nieobecnosci
miedzi w roztworze. Prowadzi¢ elektroliz¢ jeszcze przez
okoto 15 min.
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Zawarto$¢ chromu Odwazka C.)bjc;tos.ic
mieszaniny
o 8 3
cm
od 0,00001 do 0,00002 5 45
powyzej 0,00002 do 0,0001 5 45
powyzej 0,0001 do 0,00025 2 18

Odparowaé elektrolit do objgtosci 30 cm’, roztwor
przelaé do zlewki pojemnosci 50 cm?®, przemywajac
zlewke 3 + 5 cm’ wody i odparowa¢ do sucha.
Resztki powstalej soli amonowej roztozyé ogrzewajac
do temperatury okoto 400°C. Do suchej, ozigbionej
pozostato$ci doda¢ 1 ¢cm’® roztworu kwasu siarkowego,
5 cm® wody, 3 + S kropel roztworu nadmanganianu
potasowego, nakry¢ zlewkg szkieltkiem zegarkowym

i ogrzewaé 15 min, unikajac wrzenia roztworu. Od-

stawi¢ zlewke i unikajac nadmiaru, dodawaé kroplami
roztwor azydku sodowego, stale mieszajac az do za-
niku ré6zowego zabarwienia, pochodzacego od nadmia-
ru nadmanganianu potasowego. Roztwor ozigbi¢, do-
da’ 1 cm?® roztworu dwufenylokarbazydu, przela¢ do

kolby pomiarowej pojemno$ci 10 cm’ i przemywajac
zlewke woda, uzupeini¢ zawarto$¢ kolby do kreski.
Wymiesza¢ roztwér i dalej postgpowaé w zaleZnosci
od zawarto$ci chromu wg poz. Aa) lub Ab), wyko-
nujac pomiar absorpcji w odniesieniu do roztworu sle-

pej proby.

5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ chromu (X)
obliczy¢ w procentach wg wzoru
m
X=—"100
m
w ktérym:
mi; — masa chromu odczytana z krzywej wzorco-
wej, g,

m — odwazka probki, g.

6. Réinice migdzy wynikami rownolegtych oznaczan
nie. powinny przekracza¢é — przy zawartosci chromu:
od 0,00001 do 0,00002% — 0,000005%,
powyzej 0,00002 do 0,00005% — 0,00001%,
powyzej 0,00005 do 0,0001% — 0,00002%,
powyzej 0,0001 do 0,00025% — 0,00005%.
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INFORMACJE DODATKOWE

i. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Metali Niezelaznych, Gliwice.
2. Autor projektu normy — dr inZ. lzabella Adamiec — Instytut Metali Niezelaznych, Gliwice.
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