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absorpcyjne] spektrometrii atomowej
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1. Zakres stosowania metody. Metod¢ stosuje si¢ do
oznaczania sodu, potasu i litu w tlenku glinu odmia-
ny a wysokiej czystosci, stosov&an_ym na spieki prze-
Swiecajace.

2. Oznaczalno$é. Najmniejsza ilo$¢ sodu, potasu, litu
jaka mozna oznaczy¢ w warunkach wykonania ozna-
czania wg p. 8 .wynosi 0,0005%.

3. Zasada metody polega na wytrawieniu oznacza-
nych pierwiastkéw z prébki tlenku glinowego za po-
moc3g mieszaniny kwaséw fluorowodorowego i siarko-
wego, a nastgpnie po odparowaniu do zaniku bialych
dymow, na rozpuszczeniu pozostatosci roztworem wod-
nym zawierajacym bufor dejonizujacy odpowiedni dla
‘oznaczanego pierwiastka, na oznaczaniu sodu, potasu,
litu ‘w otrzymanych roztworach metoda absorpcyjnej
spektrometrii atomowej przez pomiar absorbancji przy
dtugosci fali 589,0 nm dla sodu, 766,5 nm dla potasu
oraz 670,8 nm dla litu w plomieniu powietrzno-acety-
lenowym. _ |

4. Wytyczne ogblne dotyczace szkla laboratoryjnego.
W analizie nalezy stosowaé szklo laboratoryjne boro-

krzemowe lub kwarcowe. Szkto nalezy my¢ roztworem

detergentu, ciepta woda, kwasem solnym, woda desty-
lowana i nast¢gpniec wodg podwodjnie destylowang.

S. Aparatura i przyrzqdy

a) Kompresor lub inne zrédto sprezonego pow1etrza

b) Parownice platynowe,

c) Ptyta grzejna z regulacja temperatury do okoto
400°C.

d) Spektrometr do absorpcji atomowe) przystosowa-
ny do pracy z ptomieniem powietrze-acetylen, wyposa-
zony w lampy z katoda wnekowq-sodowq, potasowg
i litows.

6. Odczynniki i roztwory. Podczas analizy, jezeli nie
Zaznaczono maczeJ, nalezy stosowa¢ wylacznie odczyn-
niki o stopniu czysto$ci co najmniej cz.d.a. oraz wodg
podwdjnie destylowang w destylarce kwarcowej, zwang
w dalszej czgéci arkusza normy wodg.

a) Acetylen rozpuszczony o czystoSci A — wg’

PN-71/C-84905, _
b) Kwas fluorowodorowy HF (1,13) sp. cz.
c) Kwas siarkowy H:S804 (1,84) sp. cz.

d) Kwas solny HCI (1,18).

e) Chlorek potasowy KCI, roztwoér wzorcowy pod-
stawowy: w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml
rozpuéci¢c w wodzie 1,907 g chlorku potasowego, wy-
suszonego uprzednio w temperaturze 110°C do statej
masy, uzupetni¢ woda do kreski i wymiesza¢. 1 ml
tak przygotowanego roztworu zawiera 1000 pg K.

f) Chlorek sodowy NaCl, roztwor wzorcowy pod-
stawowy: w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml
rozpusci¢ w wodzie 2,542 g chlorku sodowego wysu-

- szonego uprzednio w temperaturze 110°C do state) ma-

sy, uzupelni¢c woda do kreski i wymieszaé. 1 ml tak
przygotowanego roztworu zawiera 1000 pg Na.

g) Weglan litowy Li,COs, roztwdér wzorcowy pod-
stawowy: 5,324 g weglanu litowego, uprzednio wysu-
szonego do stalej masy rozpu$ci¢ w minimalnej objg-
toéci (1+1) HCI, przenie$¢ do kolby pojemnosci 1000 ml,
uzupetni¢c woda do kreski i wymiesza¢. 1 ml tak przy-
gotowanego roztworu zawiera 1000 pg Li. Trwatos¢
roztworéw podstawowych wynosi maksimum 1 rok.

h) .Roztwory wzorcowe robocze sodu, potasu, litu:
wychodzac z roztwordw wzorcowych podstawowych
wykona¢ w kolbach pomiarowych serie roztworéw
wzorcowych roboczych o st¢zeniu oznaczanych pierwia-
stkow 0,1; 0,2; 04; 0,6; 0,8; 1,0; 20 10,0 pg/ml —
wg tablicy rozc1enczen

Stezenie Iloéé Iloé¢ roztworu| Stezenie roz-

Lp roztworu roztworu wzorcowego | tworu wzorco- |

" | wyjScipwego |wyjsciowego roboczego | wego roboczego

pg/ml ml ml pg/ml

1 1000 2,5 250 10

2 1000 0,5 250 2

3 10 10 100 1

4 10 8 100 0,8

5 10 6 100 0,6

6 10 4 100 0,4

7 10 2 100 0,2

8 10 1 100 0,1

Serie wzorcowych roztworéw roboczych przeznaczo-
nych do oznaczania sodu i litu nalezy przygotowac
wg tablicy przez rozcienczenie roztworu wyjSciowego
roztworem zawierajacym 1000 pg K/ml. ‘

Zgtoszona przez Centralny Osrodek Badawczo-Rozwojowy POLAM
Ustanowiona przez Dyrektora Centratnego O$rodka Badawczo-Rozwojowego POLAM dnia 20 maja 1988 r.
_jako norma obowigzujgca od dnia 1 stycznia 1989 r. .
([f; Norm. i Miar nr 9/1988, poz. 23)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1988,

Druk. Wyd..Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,30 Nakt. 1800 + 40 Zam. 1659/88

Cena 2t 16,00



2 ‘ _ BN-88/3061-30/03 .

Roztwory wzorcowe robocze przeznaczone do ozna-
czania potasu nalezy przygotowaé przez rozciencze-
nie roztworu wyjSciowego roztworem zawierajgcym
1000 pg Na/ml. : '

7. Sporzadzanie krzywych wzorcowych. Ustali¢ opty-
malne warunki robocze spekttometru dotyczace pradu
lampy z katoda wn¢kowa, szeroko$ci szczeliny, usta-
wienia palnika oraz przeptywu powietrza i acetylenu,
stosujac ptomien utleniajacy. Rozpyla¢ wzorcowe roz-
twory robocze, zaczynajac od wzorca o najmniejszym
stezeniu. Pomiary absorbancji nalezy wykonac przy
diugosdci fali 589,0 nm dla sodu, 766,5 nm dla potasu
oraz 670.8 nm dla litu. Na podstawie otrzymanych
wynikow wykre$li¢ krzywe wzorcowe dla sodu, potasu
i litu w prostokatnym ukltadzie wspétrzednych, odkta-
dajgc na osi odcigtych stezenie pierwiastka w pg/ml,
a na osi rz¢dnych zmierzona -absorbancyg.

8. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w parownicy pla-
tynowej 1 g tlenku glinu. Probke¢ zwilzy¢ minimalng
ilo$cig wody, dodaé¢ 2 ml kwasu fluorowodorowego
wg p. 6b) oraz 20 ml kwasu siarkowego wg p. 6c).

Parownice z zawarto$cig nalezy umie$ci¢ na plycie
arzejnej. Zawarto§é parownicy odparowac az do zaniku
biatych dyméw. Pozostato$¢ po odparowaniu (w przy-
padku probki przeznaczonej do oznaczania sodu i litu)
rozcienczy¢ roztworem zawierajacym 1000. pg/ml pota-
su, a w przypadku prébki przeznaczonej do oznacza-
nia potasu roztworem zawierajacym 1000 pg/ml sodu,
wymieszaé. Osad wraz z roztworem nalezy przenie$¢
do kolby pomiarowe] pojemnoéci 100 ml i dopetnic
do kreski. Rownocze$nie z analiza prébki badanej
wykonaé $iepa prébe. Otrzymane roztwory wytrzgsaé
bardzo dokladnie i pozostawi¢ do odstania az osad
opadnie na dno kolby, a roztwér nad osadem stanie
si¢ zupelnie klarowny. Pobraé pipeta 1020 ml roz-
tworu zhad osadu (ostroznie, tak aby osadu nie zmacic)
i analizowaé na zawartoéé sodu, litu i potasu w wa-
runkach takich, jak przy sporzadzaniu krzywych wzor-
cowych.

Jezeli aparat nie umozliwia bezposredniego odczytu
stezenia nalezy wykonaé¢ pomiary absorbancji badanej
probki, Slepej probki i roztworéw wzorcowych i ob-
liczyé §rednig arytmetyczna warto$¢ absorbancji uzys-
kang z ple;cm kolejnych pomiardéw mierzonego roz-
tworu

Stezenie p1erw1astka w roztworze analizowanej prob-
ki nalezy odczytaé z krzywej wzorcowej. W przypadku
przekroczenia zakresu prostoliniowego krzywej wzorco-
wej nalezy stosowaé rozcieficzenie roztworu probki.

9. Obliczanie wyniku oznaczahia. Zawartosé sodu,
potasu, lub litu (X) nalezy obliczy¢ w procentach wg
wzoru '

¥ = n-b-cy- vV 100
m
w ktorym:
n — wspdlczynnik uwzgledniajacy rozcienczenie
probki,
b — st¢zenie pierwiastka w roztworze analizowa-

nej probki, odczytane z krzywej wzorcowej,

g/ml,

¢ — stgzenie pierwiastka w §lepej probce, odczyta-
ne z krzywej wzorcowej, g/ml,
“ V¥V — objeto$é roztworu probki, ml,
m — odwazka badanej probki, g

W celu przeliczenia obliczonego stgzenia pierwiastka
na tlenek nalezy stosowaé nastqpujqce mnozniki:

Na,O — 1,348,

K,0O — 1,205,

Li,0O — 2,153.

10. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami réwnole-
gltych oznaczei sodu, potasu lub litu

— przy zawarto$ci od 0,0005%
0,00005%,

przy zawarto$ci powyzej 0,0020% do 0,0100% —
0,0001%. B

do 00020% —

KONIEC
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. Instytucja opracowunjaca norme — Centralny OSrodek Badawczo-Ro'zwojowy POLAM, Warszawa.

2. Mormy zwizzane
PN-71/C-84905 Acetylen rozpuszczony

a

‘3, Autorzy projektu normy — Ryszard Masiak, mgr Wojciech Jaxa- Bykowska Centralny O$rodek Badawczo-Rozwojowy POLAM.
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