HUTNICTWO
ZELAZA I STALI Analiza chemiczna surowcéw i weglikéw spiekanych

NORMA BRANZOWA BN-88/0682-09

Zamliast
BN-78/0682-09

Oznaczanie zawartosci sodu i potasu

metodgq atomowe]J spektrometrii absorpcyjne] Grupa katalogowa

0359

1.1. Przedmiot normy., Przedmiotem normy Jest oznaczanie zawartofci sodu i potasu metodg

1. WSTEP

atomowej spektrometrii absorpcyjnej w surowcach, mieszankach weglikéw metali wysokotopliwych

z metalem wig2qcym i wyrobach finalnych z weglikéw spiekanych.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode stosuje sie do oznaczania zawartodci sodu w zakre-

gle 0,0005 do 0,0500% oraz potasu od 0,0005 do 0,020%.

2. WYTYCZNE OGOLNE

Podozas przygotowywania prébek analitycznych i przeprowadzania analizy nalezy stosowaé
ogélne wytyczne wg PN-86/H-04240/00 1 PN-80/H-04042.

3., METODA OZNACZANIA

3.1. Zasada ognaczania

Rozpuszczenie prébki w mieszaninie kwaséw i pomiar absorpcji lub emisji roztworu przy
diugobci fali 589,0 nm dla sodu oraz przy dlugoédci fali 766,5 nm dla potasu.

3.2, Odczynniki i roztwory

a/

v/
c/
d/
e/

Mieszanina kwaséw do rozpuszczania: 6p0O cn® wody, 200 cm’ kwasu fluorowodorowego
/1.12./, 200 em® kwasu azotowego /1.4./, wymieszal.

Fluorek amonowy, roztwér 10% /m/v/,

Chlorek cezowy, roztwér 1% /m/v/,

Weglik wolframu nie zawieéerajgey sodu i potasu,

Roztwory wzorocowe sodui

Roztwér As 0,2541 g chlorku sodowego rozpubcié w 50 cm’ wody, przenies$é do kolby

pomiarowe]) pojemnosci 1 dm’. ugupelnié wodgq do kreski i wymieszaé.
1 em? roztworu A zawiera 0,1 mg sodu

Roztwér Bs 10 om> roztworu A odmierzyé do kolby pomiaroweJ pojemnoéci 1 dm5,
dopeinié¢ wodg do kreski i wymieszaé.
1 cn’ rogtworu B zawiera 0,001 mg sodu

HUTA BAILDON

Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Metalurgii Z2elaza zarzadzeniem nr 8/88
z dnia 1988.07.25 jako norma obowigzujaca od dnia 1989.07.01
/Dz. Norm. 1 Miar nr ..... POZ. «...e/

druk im2,274,R88,n.100 Cena 60.~ s2.
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£/ Roztwory wzorcowe potasu:
Roztwér A: 0,0381 g chlorku potasowego rozpuécié w 50 e’ wody, przeniesé do kol» -
pomiarowej pojemno$ci 1 dm’, uzupeinié wodg do kreski 1 wymieszaé.
1 cm> roztworu A zawlera 0,02 mg potasu

Roztwér B: 100 cm® roztworu A odmierzyé do kolby pomiarowej pojemnodci 1 dm3,
dopelni¢ woda do kreski i wymieszaé
1 cm® roztworu B zawiera 0,002 mg potasu

Przed odwazeniem zar6wno chlorku sodowego Jak i potasowego odozynniki nalezy wysuszyé
w temperaturze 105°C i ostudzié w eksykatorze. Roztwory wzorcowe B dla sodu i potasu nalezy
przygotowywaé bezpofrednio przed uzyciem.

3.3. Aparatura

a/ Spektrometr do absorpcji atomowe] przystosowany do pracy z piomieniem acetylen-powie-
trze,

b/ Lampy z katodgq wnekowg: sodowa, potasowa,

¢/ Przystawka do pomiasru emisji promieniowania,

d/ Butla ze spreionym acetylenem,

e/ Kompresor powietrzny lub inne 2rédlo spreionego powletrza,

£/ Zlewki teflonowe pojemnoéci 150 cm’,

g/ Kolba pomiarowa polipropylenowa, pojemnoéci 100 cm.

3.4, Wykonanie oznaczenia

3.4.1. Przygotowanie krzywych wzorcowych
a/ dla zawartodci sodu od 0,0005 do 0,010%
dla zawartosci potasu od 0,0005 do 0,005%

Do 8 zlewek teflonowych odwazyé po 1,000 g weglika wolframowego i dodaé po 20 om® wody 1
20 cm3 mieszaniny kwaséw. Zlewki przykryé przykrywkg teflonowg i umieéAcié na lasni wodneJ
ludb plycie ogrzanej do temperatury 100°C. Po calkowitym rozpuszczeniu nawazki roztwér ochlo-
dzié 1 odmierzyé kolejno: 0,03 5,0; 7,5; 15; 30 em> roztworu wzorcowego "B" sodu, a do na-
stepnych 0,53 0,75; 1,0 cm? roztworu wzorcowego "A" sodu. Nie zmienisjac kolejnoéci dodawa-
nia odmierzy¢ kolejmo: 0,0; 2,5; 4,03 5,0; 6,0; ?,5; 15,0; 25,0 cn’ roztworu wzorcowego B
potasu. Nast¢pnie do kaZdeJ zlewki dodaé 10 cm3 roztworu fluorku amonowego, 10 em3 roztworu
chlorku cezowego 1 przenieté roztwér do kolby pomiarowe]j polipropylenowej pojemnoéici 100 omz
dopeitnié¢ wody do kreski i wymieszaé. Dalej postgpowaé zgodnie z punktem 3.4.2. Na podstawie
otrzymanych wynikéw wykreslié krzywe wzorcowe.

b/ dla zawartosci sodu powyzeJj 0,010 do 0,050%

dla zawartofci potasu nowyzej 0,005 do 0,020%

Do 8 zlewek teflonowych odvazyé po 1,000 g we¢rlika wolframowego 1 dodaé po 20 cm? wody 1
20 cm? mieszaniny kwaséw. Zlewki przykry¢ przykrywkg teflonowa i umiescié¢ na taini wodne]
lub plycie ogrzane] do temperatury 100°C. Po calkowitym rozpuszczeniu newazki roztwér ochio-
dzié¢ i odmierzyé kolejno: 0,0; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 4,03 5,0 cm5 roztworu wzorcowego "A"
godu. Nie zmieniajgc kolejnosci dodawania odmierzyé: 0,03 25,0 roztworu wzorcowego "B'" po-
tasu, a do nast¢pnych: 3,0; 4,0; 5,0; 8,03 9,0; 10,0 ¢m3 roztworu wzorcowego "A" potasi.
Nast¢pnie do kazdej zlewki dodaé 10 cm3 roztworu fluorku amonowego; 10 cm3 roztworu chlorku
cezowego 1 przeniesé roztwéHr do kolby pomiarowej polipropylenowej pojemnosci 100 cm3, dopel-
ni¢ wodq do kreski i wymieszaé. Dalej post¢powaé zgodnie z punktem 3.4.2. Na podstawie otrzy-
manych wynikéw wykre&1ié krzywe wzorcowe.

3.4,2, Przebleg analizy

Odwazyé 1,000 g prébki do zlewki teflonowej, dodaé¢ 20 cm? wody 1 20 om’ mieszaniny kwaséw
do rozpuszczania, przykryé zlewke przykrywkg teflonowg i umiefcié na plycie ogrzanej do tem-—
peratury 100°C 1lud tazni wodnej. Po calkowitym rozpuszczeniu prébki roztwédr ochtodzié, dodaé
10 em3 roztworu fluorku amonowego, 10 cn3 roztworu chlorku cezowego 1 przeniesé¢ do kolby po-
miarowej polipropylenowej pojemnoéci 700 cmz, dopelni¢ wodq do kreski i wymieszaé. Réwno-
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czeSnie z prébky badang wykonaé prébe kontrolng na czystodé odczynnikéw /prébva Alepa/. Po~
miar abgorpcji lub emisji promieniowania przeprowadzié przy diugosci fali 589,0 nm dla sodu
i 766,5 nm dla potasu przy ustalonych optymalnych warunkach dotyczgcych szeroko&ci szczeliny
wysokosci palnika oraz przeplywu powietrza i acetylenu.

3.5. Obliczanie wynikow
Zawartosé sodu i potasu /X/ obliczyé w procentach wg wzorui

X = /c -cy/ -V
m « 104
w ktéryms
¢ - stezenie sodu ludb potasu w roztworze analizowanej proébki,
odczytane z wykresu wzorcowego, ug/om5,
cq- stg¢zenie oznaczanego pierwiastka w roztworze 8lepej préby, odozytane
z wykresu wzorcowego, ug/cm3
V - objetosé analizowanego roztworu proébki, cm3,
m - masa odwazki prébki analizowanej lub odpowiadajaca czeéé roztworu prébki
pobranej do oznaczania, g.

3.6. Ré2nica migdzy wynikami réwnoleglych oznaczan nie powinna przekraczaé przy zawar-

todci sodu:
od 0,0005 do 0,001% - 0,0003%
powy2ej 0,0010 do 0,050% - 0,0005%

przy zawartoéci potasu:
od 0,0005 do 0,005% - 0,0003%
powy2ej 0,005 do 0,020% - 0,0005%

EONIEC

INFORMACJE DODATKCWE do BN-88/0682-09

1. Instytucja opracowujgyca norme¢ - Huta Baildon - Katowice

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-78/0682-09:
- smieniono sposdd prrygotowania prébki do badah;
- gzmieniono zakres oznaczania dla sodu i potasu.

3. Normy zwigzanet:

PN-84/H-04042 Analiza chemiczna surowcéw i wyrobéw hutniczych. Zasady stosowania
spektrometrii absorpcyjnej.

PN-86/H-04240/00 Analiza chemiczna w¢glikéw. Wytyczne ogélne.
4, Normy mi¢dzyngrodowe

ISO 7627/2 Hardmetals - Chemical analysis by flame atomic absorpction spectrometry
- Part 23 Determination of calcium potasgsium magnesium and sodium in
contents from 0,001 to 0,02% / m/m /.

S. Instytucja rozprowadzajgca norme: Instytut Metalurgii Zelaza, 44-100 Gliwice,
ul. K. Miarki 12/14.

6. Autorzy projektu normy: mgr inz. 2. KoAcielnisk, in%. D, Lorkiewicz -~ Huta Baildon -
- Katowice
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