NORMA BRANZOWA BN-87/0682-02
HUTNICTWO z
enisst:
2ELAZA 1 STALL Analize chemiczna surowcéw 1 weglikdw spiekanych. BN-76/0682-02
Oznsczanie zewsrtoéci cynku metodg at 3
spektrometrii sbsorpoyjnej Grupa katslogowe 0339
1, WSTEP

1,3, Przedmiot normy, Prxzedmiotem normy jeet oznsczenie zaswsrtodci cynku metody atomowe}

spektrometrii absorpcyjnej w kobelcie, tlenku kobaltu, niklu oraz mieszankach weglikéw me-
tali wysokotopliwych z metelem wig2ecym.

1,2, Zakreo stosowanis metody, Metode stosuje sie do oznaczenis zewerto$ci cynku w zekre-
sie 0,0002 + 0,025 %.

2. WYTYCZNE OGOLNE

Podczas przygotowanis prébek analitycznych i przeprowadzanis analizy nalety stosowaé ogélne
wytycazne wg PN-86/H-04240/00 i1 PN-80/H-04042.

3, METODA OZNACZANIA

3.1, Zasads oznaczania, Rozpuezczenie prébki w kwasach i pomiar absorpcji roztworu przy
diugodéci fali 213,86 nm w plomieniu acetylen-powietrze.

3.2. Odczynniki 4 roztwory,

8/ Kwes azotowy /1,4/ roztwér 1+1,

b/ Mieszanina kwaséw do rozpuszczenia:
600 cm3 wody, 200 cm3 kwasu fluorowodorowego /1,12/
200 cn3 kwasu azotowego /1,4/, wymieszac.

¢/ Fluorek smonowy, roztwér 10 § m/V.

d/ Chlorek cezowy, roztwér 1 ¥ m/V.

o/ Kobelt 1 mieszanka weglikéw nie zewierajgce cynku.

f/ Roztwory wzorcowe cynku:

Roztwér A, 0,100 g cynku metalicznego o zawartoéci minimum 99,9% % Zn umieécié w zlewce
pojemnoéci 1%0 cn3, rozpubcié w 2% cn3d roztworu kwesu azotowego (1 . 1). przeniedé roz-
twér do kolby pomisrowej pojemnoéci 1000 on3, dopelnié¢ wodg do kreeki i wymieszeé.

1 cn’ roztworu A zawiere 0,1 -lcynlw
Roxtwér B, SO cnd roztworu A odmierzyé do kolby pomisrowej pojesncéci 230 ond, rozeted-
czy¢ wodg do kreski i wymieszal:
1 eu3 roztworu B zewiera 0,02 .uynlw
3 3

Roztwér C. S0 ca” roztworu B odmierzy¢ do kolby pomierowej pojemncéci 500 cm
czy¢ wodg do kreski i wymieszaec:
3

, rozciefA-

1 ca” roztworu C zewiera 0,002 nLcynku
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3.3, Apergture

o/ Spektrometr do absorpcji atomowej pr.ystosowany do pracy z ptomieniem acetylen-powietrze.
b/ Lamps z katodg wnekowg dls cynku.

¢/ Butla ze sprezonym scetylenem,

d/ Kompresor powietrzny lub inne 2rddlo dostswy powietrzes.

o/ Zlewki teflonowe pojemnoéci 150 cm3 z przykrywkg.

f/ Kolby pomiarowe polipropylenowe pojemnocéci 100 cwd,

3.4, Wykonanie QENACEZANIA.

dad.d. Prxygotowanis krxywygh wxorcowych,

a/_0la zawartoécd cynku 90,0002 4+ Q,00% £, W przypsdku analizy surowcéw kobeltowych, do 7 zle-
wek pojemnosci 150 cm3 odwatyé po 1,000 g kobaltu 1 doda¢ po 10 cm3 roztworu kwasu azotowego.
Po roxpuszczeniu i ochtodzeniu roztworu odmierzy¢ kolejno: 0,0; 1,0; S5,0: 10,0: 13,0 cn3 roz-
tworu wzorcowsgo C 1 2,0; 2,5 cm3 roztworu wzorcowsgo B,

Roxztwory przenieéé¢ do kolb pomisrowych pojemnoséci 100 c-s,dopotnlé wodg do kreski i wymie-
szaé,

W przypadku enalizy mieszanek weglikéw do 7 zlewek teflonowych pojemnoéci 150 cn’ odwazy¢
po 1,000 g mieszenki weglikéw, dodaé po 20 cns wody 1 20 cad nieszaniny kwaséw. Zlewki przy-
kryé przykrywkg teflonowg 1 umiedci¢ na leini wodnej lub plycie nagrzanej do temperstury
100°C. Po rozpuszczeniu, rortwér ochtodzié i odmierzyé kolejno uprzednio podane objetosci
rozxtwordw wzorcowych. Do ksidej zlewki dodaé¢ nastgpnie po 10 cn3 roztworu fluorku amonowego,
10 cns roxtworu chlorku cezowego i przenies$c roztwory do kolb pomiarowych polipropylenowych
pojemnodci 100 c-s. dopelnic¢ wodg do kreski i wymieszec.

W obu przypadksch postepowa¢ dalej wg punktu 3.4.2. Ma podstewie otrzymanych wynikéw wy-
kreélié krzywe wxorcows.

w é n W przypadku analizy surowcéw kobaltowych,
do 8 zlewek pojemnosci 150 cm> odwazy¢ po 1,000 g kobaltu 1 dodac po 10 cn3 roxtworu kweeu
szotowego. Po rozpuszczeniu i ochlodzeniu roztworu odamierzyé kolejno 0,0: 2,5; 3,5 4,5;
$,0; 7,5: 10,0; 12,8 cn3 roztworu wzorcowego B.

Roxztwory przenieé¢ do kolb pomiarowych pojemnoéci 100 c-3, dopeinié wode do kreski i wy-
mieszac,

W przypadku snalizy mieszanek weglikéw, do 8 zlewek teflonowych pojemnoéci 150 cn® nawe-
2yé po 1,000 g mieszanki weglikéw 1 dodaé po 20 cnd wody 1 20 cn> mieszaniny kwesédw.
Zlewkt przykry¢ przykrywky teflonowg 1 umieécié na tefni wodnej lub plycie ogrzanej do tem-
peratury 100°C. Po rozpuszczeniu 1 ochlodzeniu roztworu dodaé¢ kolejno uprzednio podane obje-~
toéci roztworéw wzorcowych. Do kazdej zlewki doda¢ nastepnie po 10 c|3 roztworu fluorku smo-
nowego, 10 cad roztworu chlorku cezowego 1 przenieéé roxtwory do kolb pomisrowych polipropyle-
nowych pojemnoéci 100 cns, dopetnié wodg do kreski i wymieezaé. W obu przypedksch postepowad
delej wg punktu 3.4.2. Ne podstawie otrxymenych wynikéw wykreéli¢ krzywe wzorcowe.

1‘3‘2,_2;53213g3.g.}151‘ Odwaty¢ 1,000 g prébki w przypadku surowcéw kobsltowych do zlewki
3

pojemnoséci 150 cm”, dode¢ 10 cm” roztworu kwasu szotowego. Po rozpuszczeniu prébki roztwdr
ochlodzié L przenieéé do kolby pomierowej pojemnoéci 100 ens. dopelni¢ wode do kreski 1 wy-
mieszec. Odwatyé 1 g prébki w przypesdku snalizy mieszenek weglikéw do zlewki teflonowej po-
jeancéct 150 cnx. doded 20 cm3 wody 1 20 cn3 aieszaniny kwasdw do rozpuszczenis. Zlewke przy-
kryé praykrywky 4 umieécié ne 2e2ni wodnej lub plycie nagrzenej do temperstury 100°C. Po cai-
kowitym rozpuszczeniu prébki roztwér ochlodzié, dodaé 10 cns roztworu fluorku smonowego,

10 cas roztworu chlorku cezowego i przenieéé do kolby pomisrowej polipropylenowej pojemnodci
100 cns,dopolnté wodg do kreski i wymieszaé. Réwnoczeénie z snalize prébek bsdenych w obu
przypadkach wykonsC élepe prébg. Pomisr absorpcji promieniowenis przeprowadzié przy diugoéoi
feli 213,66 na, przy ustealonych optymslnych werunksch dotyczecych szerckoéci szczeliny, wy-
sokodci pelnike orez prxeplywu scetylenu i powietrza.
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3.5, Oblicranie wynikdw, Zawartosc cynku /X/ obliczy¢ w procentach wg wzoru

c-c -V
X = » w ktérym:
mn - 10

c = stgozenie cynku w roxtworze analizowanej prébki odczytane z wykresu wzorcowego, .0/0.3'

oy - stg2enie cynku w roztworze élepej préby odczytane z wykresu wzorcowego, ag/c-s,

V - objetoél snslizowanego roztworu prébki, cns.

m - masa odwazki prébki snalizowanej lub odpowiadejgca czeéci roztworu prébki pobranej do
oznaczania, g.

3,6, Réinice migdzy wyniksmi rdédwnoleglych oznaczeh nie powinny przekracza przy zewertoéci
oynku:
od 0,0002 do 0,001 - 0,0001 %
powyzej 0,001 do 0,008 - 0,0005 %
powy2ej 0,005 do 0,010 - 0,001 %
powy2ej 0,010 do 0,025 - 0,003 %

KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-87/0682-02

. Inatytucie opragowuiacs norms - Huts Baildon, Ketowice
k N- 2-

a/ poszerzono norm¢ o oznaczanie cynku w mieszankasch weglikéw
b/ zmieniono wzér dotyczecy obliczenis wynikéw wg ISO 7627/3

A, Normy zwigzane:
PN-768/H-04240/00 Analiza chemiczns weglikéw. Wytyczne ogdlne.
PN-80/H-04042 Analiza chesiczns surowcéw i wyrobdw hutniczych. Zesady stosowanis
atomowe] spektrometrii asbsorpcyjnej.
A r )

mgr in2, Zofis Koécielniek, inz. Denuta Lorkiewicz, int. Barbera Michalowsks - Hute
Beildon

A, Instytucle rorprowadzaiace normse:

Instytut Metslurgii 2elazs, ul. K.Misrki 12/14, 44-100 Gliwice
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