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HUTNICTWO 

!EL.AZA 1 STALI ZHiaet1 
Analiz• ch„1czna eurowców 1 wtDlików •Pl•kanych. llN-7'/0682-02 

Oznaoz•nie z•warto6c1 cynku ••tod, at011-•J 
•pelctro•etr11 •beorpcyjnej Grup• k•t•logowe 0359 

1. WSTf'.P 

1.1. Przldpiot nor1y, Pczed•iot„ nor•y jeet ozn•cz•nle z•werto6oi cynku •etod, •tOllOWej 
epełctroaetr11 •beorpcyjnej w kobeloie, tlenku kobaltu, niklu oraz •ieezankech wtDlik6w „­
tali wyeokotopliwych z ••t•1911 w1,t,cy•. 

1.2. Z,krt1 ato•qwani• ••tpdy 1 Hetodt etoeuje •it do oznaczania zawarto6oi cynku w z•kre­
•1• 0,0002 + 0,025 1. 

2. WYTYCZNE OGĆLHE 

Podcze• przygotowanie próbek analitycznych 1 przeprowadzani• •nalizy n•lety etoeoweć ogólna 
wytyczne wg PN-86/H-042«>/00 i PN-80/H-OA042. 

:S. METODĄ OZNACZANIA 

J,1, Zł•ad• ozn•CllQi•. Rozpuazczenie próbki w klł8s•ch i p011iar absor,cji roztworu przy 
dlug«Mci f•li 21l,86 n• w pło•leniu •cetylen-powietrze. 

3.2. Odczynniki 1 roztwory. 
a/ Kwee azotowy /1,4/ roztwór 1+1, 
ti.' Hieezenin• kwasów do rozpuezczenia1 

&OO c•l wody, 200 c•l kw•eu fluor~dorowego /1,12/ 
200 c•l kwesu •zotowego /1,4/, wy•ieezać. 

c/ Fluorek „onowy, roztwór 10 I rf/V. 
d/ Chlorek cezowy, roztwór 1 I Il/V. 
e/ Kob•lt 1 •i•ez•nk• wtglików nie zawi•r•Jto• cynku. 
f/ Roztwory wzorcowe cynku1 

Ro1twór A, 0,100 g cynku •etalicznego o z•wart«Mci •ini•um 99,91 I Zn „1„ctć w zlawoe 
poje•n9'o1 150 cal, rozpu6cić w 25 cal roztworu kwa•u •zotowego (1 + 1), przeni„Ć roz­
twór do kolby poeiarowej poj11Mt106ci 1000 cal, dopełnić wod, do kreeki i wyi1i„z8'. 

1 ca3 roztworu A z•wi•r• 0,1 •g cynku 

Rpztwór e. 90 ca3 roztworu A od•i•rz~ do kolby p011i•raw•J poje11n«Moi Z!IO at13 , rozoi_..­
czyć wod, do kreeki 1 wyaiesz•Ć• 

1 ca3 roztworu 8 zawlec• 0,02 91 Cynku 

Rozt11116r C. !IO ca3 roztworu B od•l•rzyć do kolby p011i•roweJ poj„n«Mci !IOO oe3 , rozoi_..­
czyć wod, do kreski i wy•i•sz•ĆI 

1 c•3 roztworu C z•wi•r• 0,002 •1 cynku 
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3.3. Ap1c1tuc1 
e/ Spektrometr do ebeorpcji ato•owaj pr4ystoeowany do pracy z płomienia• acetylen-powietrze. 
b/ Le•p• z katod, wntkowo dla cynku. 
c/ Butle ze •Prttony• acetylen••· 
d/ koepreeor powietrzny lub inne tródło doetewy powietrze. 
e/ Zlewki teflonowe poj„no6ci 150 c•3 z przykrywkt• 
f/ kolby po•lerowe polipropylenowa poj„no6ci 100 c•3• 

3.4. !ykpn1n&1 9101p11Qif • 

J,f,1, Prgypptpwanit krgywyph wzgccpwycb. 

al Oli 11wtrtołci cynky 0.0092 + 0,095 :r.. W przypadku enelizy eurowców kobaltowych, do 7 zle­
wek ·poj „1nołc1 150 c•l odwatyć po 1,000 g kobaltu 1 dodać po 10 o•3 roztworu k-•u azotowego. 
Po rozpuezczeniu 1 ochłodzeniu roztworu odmierzyć kolajno1 0,0: 1,0: 5,01 10,0; 15,0 ce3 roz­
tworu wzorcowego C 1 2,0; 2,5 cm3 roztworu wzorcowego e. 

Roztwory praani•ć do kolb poeierowych poJ ... noect 100 o•3, dopełnić wodt do krHki 1 wy11ia-
ezeć. 

W przypadku enellzy •leezenak wt&lik6w do 7 zlewek teflonowych poj„no6ci 1!50 c•3 odwetyć 
po 1,000 g •ieezenki wtglik6w, dodać po 20 c•3 wody 1 20 c•3 •leezeniny kwea6w. Zlewki przy­
kryć przykrywkt taflonowt 1 11111e6oiĆ ne letni wodnej lub płycie nagrzanej do ta•paretury 
1009c. Po rozpuazozenlu, roztwór ochłodzić i od11iarzyć kolejno uprzednio podena objtto6ci 
roztworów wzorcowych. Oo ketdej zlewki dodać naettpnie po 10 c•3 roztworu fluorku a•onow990, 
10 c•3 roztworu chlorku cezowego i przenie6Ć roztwory do kolb po•ierowych polipropylenowych 
poj„nołci 100 c•3 , dopełnić wodt do kraaki i wy•iaezeć. 

W obu przypadkach poettpoweć dalej wv punktu 3.•.2. Me podetewie otrzymanych wyników wy­
kre6liĆ krzywa w1:orcowe,. 

bi Dla z1w1rto6c1 cynky p°!ite1 g.005 t o.ogs $, w przypadku eneliay eurowców kobeltowych, 
do 8 zlewek poje•nołci 150 C:: odwatyć po 1,000 g kobaltu 1 dodać po 10 c•3 roztworu k-•u 
azotowego, Po rozpuezczeniu 1 ochłodzeniu roztworu od•iarzyć kolejno 0,01 2,5: 3,51 •,51 

5,0: 7,5: 10,0: 12,5 ce3 roztworu wzorcowego e. 
Roztwory przaniełć do kolb po•ierowyoh poja•no6ci 100 c•3 , dopełnić wodt do krHki 1 wy-

•iaezeć. 
3 

W przypadku enelizy 111aezenak wtglików, do 8 zlawak teflonowych poj811no6ci 150 c• newe-
tyć po 1,000 g •laezenkl wtglików i dodać po 20 cm3 wody i 20 ce3 •iaea1nlny kweedw. 
Zlewki przykryć przykrywkt teflonowt l Ułliełcić na letni wodnej lub płycie ogrzanej do t„­
per1tury 100°c. Po rozpuezczeniu i ochłodzeniu roztworu dodać kolejno uprzednio podane objt• 
to6ci roztworów wzorcowych. Oo ketdej zlewki dodać n1etfpnie po 10 ce3 roztworu fluorku ••o­
nowago, 10 c113 roztworu chlorku cezowego i przenie6Ć roztwory do kolb po•iarowych polipropyle• 
nowych poj„no6ci 100 ce3 , dopełnić wodt do krHki i wy11iaezać, w obu przypadłcach PHtfpowaĆ 
dalej wg punktu J ••• 2. Na podetawi• otrzy11anych wyników wykre61ić kr1:ywe wzorcowe. 

3.ł.2. PrHbl!a anallzy. Od•tyć 1,000 g próbki w przypadku eurowc6w kobaltowych do zlawłci 
poj„no6ci 150 c11J, dodeć 10 c113 ro1:tworu k1111eu e1:otowago. Po rozpuazczaniu próbki roztwór 
ochłodzić i przenie6ć do kolby pomiarowej poJe•no6ci 100 0113 , dopełnić wodt do kraeki 1 wy-
11iaezać. Octw.tyć 1 g próbki w przypadku enelizy •ieezenek wtgllków do zlewki teflonowej po­
J811n9'ci 1!50 c113 , dodać 20 ce3 wody i 20 c•3 11iaezaniny kwee6• do rozpuezczania. Zlawkt przy­
kryć przyłcrywke i umie6cić na letni wodnej lub płycie nagrzanej do t„peretury 1009c. Po cał­
kowity• rozpuezczeniu próbki roztwór ochłodzić, dodać 10 c•3 roztworu fluorku a110nowego, 
10 c•3 roztworu chlorku oazowego i przanie6Ć do kolby pe111ierowaj poliflt"Opylenowej poj„n9'oi 
100 c•3 ,dopałnić •odt do krHki 1 wy11ie•zać. Równocza6nia z enelizt próbek bmdanyoh w obu 
przypadliach wykonać •l•Pt pr6bf. P011lar abeorpcji pr011ieniowenia przeprowedzić przy dlugo6ci 
fali 213,„ ,.., przy uetalonych opty•elnych -runkach dotyczecych ezerolio•c1 ezczeliny, wy• 
eoko6ci palnika orez przepływu acetylenu i powietrza. 
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3,5, Obliqztnit wyników. Z1w1rto•ć cynku /X/ obliczyć w procenttch wg wzoru 

X • , w który111 

a - ettt•ni• cynku w roztworze 1n1lizowenej próbki odczyt1ne z wykr•tu wzorcowego, 119/0llJ, 
c1 - etttenie cynku w roztworze •lepej próby cdczyt1n• z wykreeu wzorcowego, 119/c•3 , 

V - objtt°'ć 1n1lizowenego roztworu próbki, cm3 , 
• - •••• odwłltkl próbki 1n1lizowtnej lub odpowiedaj,ce czt•ci roztworu prób•i pobrtnej do 

ozn1cz1nl1, g. 

ł,6, Rótnice •itdzy wyniJst!i równoległych oznecztń nie powinny przekrecztć przy ztwert°'ct 
oynku1 

od 
powytej 
powyhj 

powytej 

0,0002 do 0,001 
0,001 
0,005 
0,010 

do 0,00!5 
do 0,010 
do 0,02!5 

o,oooi I 
o,ooos I 
0,001 I 
0,003 I 

ICONIEC 
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1. In1tytyc11 9pc1conytasa ·nor11 - Huta Beildon. Ketowlc• 

2. I1tgtn1 z•ieny w 1tosunky dg BN-?6/Q682-Q21 

e/ potzerzono nor•t o ozntcztni• cynku w •ieez1nk1ch wtgltków 
bi z•teniono wzór dotycz,cy obliczeni• wyników wg ISO 7627/3 

J, Ngr•y zni1zpn11 

PN-71VH-0"240f'OO Antlizt oh„icznt wtgltków, Wytyczne ogólni, 
PN-80/H-0«1"2 An1ltz1 che•iczne turowców i wyrobów hutniczych, Zeetdy etoeOtlłntt 
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