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Oznaczanie zawartosci sodu i potasu
Grupa katalogowa

metodg atomowej spektrometrii absorpcyjnej 0359

1. WSTEP

1,1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest oznaczanie zawartosci sodu i potasu metoda
atomowej spektrometrii absorpcyjnej w surowcach, mieszankach weglikéw metali wyaokotopliwych
z metalem wigzgcym i wyrobach finalnych z weglikéw spiekanych

1 2. Zakres stosowania metody. Metode stosuje sie do oznaczania zawartosci sodu w zakre-

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

2. VImCZNE OGOLNE

Podczas przygotowywania proébek analitycznych i przeprowadzania analizy nalezy stosowac
og6lne wytyczne wg FN-86/H-04240/00 i PN-80/H-04042.

3. METODA OZNACZANIA

3.1. Zasada oznaczania

Rozpuszczenie probki w mieszaninie kwasow i pomiar absorpcji lub emisji roztworu przy
ddugosci fali 589,0 nm dla sodu oraz przy ddugosci fali 766,5 nm dla potasu.

32 . 0dczynniki i roztwory

a/ Mieszanina kwaséw do rozpuszczania! 600 cm™ wody, 200 cm” kwasu Fluorowodorowego
/1 12 /, 200 cm™ kwasu azotowego /1 4./, wymieszac

b/ Fluorek amonowy, roztwér 10% /m/v/,

c/ Chlorek cezowy, roztwér 1% /m/v/,

d/ Weglik wolframu nie zawierajacy sodu i potasu,

e/ Roztwory wzorcowe sodui
Rostwor At 0,2541 g chlorku sodowego rozpuscié w 50 om"™ wody, przeniesé do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dm3, uzupedni¢ wodg do kreski i wymieszac

1 cm”™ roztworu A zawiera 0,1 mg sodu

Rostwér Bt 10 cm3 roztworu A odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm?,
dopednié¢ woda do kreski i wymieszac
1 cm”™ roztworu B zawiera 0,001 mg sodu
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f/ Ho%twory wzorcowa potasu:
Roztwér A: 0,0381 g chlorku potasowego rozpusci¢ w 50 cm™ wody, przenies¢ do koH™"”
pomiarowej pojemnosci 1 dm3, uzupedni¢ wodg do kreski i wymieszac
1 cm? roztworu A zawiera 0,02 mg potasu

Roztw6r B» 100 on? roztworu A odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm?,
dopedni¢ wodg do kreski i wymieszac
1 cm? roztworu B zawiera 0,002 mg potasu

Przed odwazeniem zaréwno chlorku sodowego jak i potasowego odczynniki nalezy wysuszyé
w temperaturze 105°C i ostudzi¢ w eksykatorze Roztwory wzorcowe B dla sodu i potasu nalezy
przygotowywa¢ bezposrednio przed uzyciem

5«3. Aparatura

a/ Spektrometr do absorpcji atomowej przystosowany do pracy z ptomieniem acetylen-powie-

trze,
b/ Lampy z katoda wnekowg: sodowa, potasowa,
c/ Przystawka do pomiaru emisji promieniowania, <

<¥ Butla ze sprezonym acetylenem,

e/ Kompresor powietrzny lub inne zZréddo sprezonego powietrza,
f/ Zlewki teflonowe pojemnosci 150 cm3,

g/ Kolba pomiarowa polipropylenowa, pojemnosci 100 cm?.

3 4, Wykonanie oznaczenia

3.4 1 Przygotowania krzywych wzorcowych

a/ dla zawartos$ci sodu od 0,0005 do 0,010%
dla zawartosci potasu od 0,0005 do 0 ,005%

Bo-8 zlewek teflonowych odwazy¢ po 1,000 g weglika wolframowego i doda¢ po 20 cm? wody 1
20 on? mieszaniny kwasow Zlewki przykry¢ przykrywka teflonowa i umiescié¢ na #azni wodnej
lub ptycie ogrzanej do temperatury 100°C Po catkowitym rozpuszczeniu nawazki roztwér ochio-
dzi¢ i odmierzy¢ kolejno: 0,0: 5.0, 7,5: 15: 30 cm? roztworu wzorcowego 'B" sodu, a do na-
stepnych 0,5: 0,75. 1,0 cm? roztworu wzorcowego "A" sodu. Nie zmieniajac kolejnosci dodawa-
nia odmierzy¢ kolejno: 0,0, 2,5, 4,0; 5.0, 6,0, 7,5: 15,0: 25,0 cm? roztworu wzorcowego B
potasu Nastepnie do kazdej zlewki doda¢ 10 cm? roztworu fluorku amonowego, 10 cm3 roztworu
chlorku cezowego i przenies¢ roztwér do kolby pomiarowej polipropylenowej pojemnosci 100 cm?,
dopedni¢ wodg do kreski i wymiesza¢ Dalej postepowa¢ zgodnie z punktem 342 Na podstawie
otrzymanych wynikow wykresli¢ krzywe wzorcowe

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

dla zawartosci potasu powyzej 0,005 do 0,020%

Do 8 zlewek teflonowych odwazy¢ po 1,000 g weglika wolframowego 1 doda¢ po 20 cm3 wody i
20 cm3 mieszaniny kwaséw. Zlewki przykry¢ przykrywka teflonowg i umiesci¢ na +azni wodnej
lub ptycie ogrzanej do temperatury 100°C Po catkowitym rozpuszczeniu nawazki roztwér ochto-
dzi¢ i odmierzy¢ kolejno 0,0, 1,0, 1,5, 2,0; 2,5, 3,0, 4,0; 5,0 cm? roztworu wzorcowego "A"
sodu. Nie zmieniajac kolejnosci dodawania odmierzy¢: 0,0: 25,0 roztworu wzorcowego ''B" po-
tasu, a do nastepnych: 3,0, 4,0, 5,0; 8,0; 9,0, 10,0 cm? roztworu wzorcowego "A" potasif
Nastepnie do kazdej zlewki doda¢ 10 cm3 roztworu fluorku amonowego, 10 cm? roztworu chlorku
cezowego i przenies¢ roztwér do kolby pomiarowej polipropylenowej pojemnosci 100 cm?, doped-
ni¢ wodg do kreski i wymieszaé. Dalej postepowaé zgodnie z punktem 3-$-.2 Na podstawie otrzy-
manych wynikéw wykresli¢ krzywe wzorcowe.

3.4.2. Przebieg analizy

Odwazy¢ 1,000 g probki do zlewki teflonowej, doda¢ 20 cm? wody i 20 cm? mieszaniny kwasow
do rozpuszczania, przykry¢ zlewke przykrywka teflonowg i umiesci¢ na ptycie ogrzanej do tem-
peratury 100°C lub #4azni wodnej Po catkowitym rozpuszczeniu prébki roztwér ochdodzié, dodac
10 cm3 roztworu Fluorku amonowego, 10 cm? roztworu chlorku cezowego i przenies¢ do kolby po-
miarowej polipropylenowej pojemnosci 100 cm?, dopedni¢ wodg do kreski i wymiesza¢. RoOwno-
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czesnia z probka badang wykona¢ prébe kontrolng na czysto$s¢ odczynnikéw /préba Slepa/. Po-
miar absorpcji lub emisji promieniowania przeprowadzi¢ przy diugosci fali 589,0 nm dla sodu
i 766,5 nm dla potasu erzy ustalonych optymalnych warunkach dotyczacych szerokosci szczeliny
wysokosci palnika oraz przeptywu powietrza i acetylenu.

55. Obliczanie wynikoéw
Zawartos¢ sodu i potasu /X/ obliczy¢ w procentach wg wzorut

X - /c - ci/ »V
m 1046
w ktoérymi /
c - stezenie sodu lub potasu w roztworze analizowanej probki,
odczytane z wykresu wzorcowego, ug/cm3,
cN- stezenie oznaczanego pierwiastka w roztworze Slepej proby, odozytane
z wykresu wzorcowego, ug/cm2
V - objetos¢ analizowanego roztworu proébki, cm?,
m - masa odwazki probki analizowanej lub odpowiadajgaca czes¢ roztworu probki
pobranej do oznaczania, ¢
5.6. Roé6znica miedzy wynikami réwnolegtych oznaczan nie powinna przekracza¢ przy zawar-

tosci sodu
od 0,0005 do 0,001% - 0 ,0005%
powyzej 0,0010 do 0,050% - 0 ,0005%

przy zawartosci potasui
od 0,0005 do 0,005% - O,0005%
powyzej 0,005 do 0,020% - 0,0005%

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-88/0682-09

1. Instytucja opracowujgca norme - Huta Baildon - Katowice

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-78/0682-09>
- zmieniono Bposdb przygotowania prébki do badan,
- zmieniono zakres oznaczania dla sodu 1 potasu

5. Normy zwiazanej

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

PN-86/H-04240/00 Analiza chemiczna weglikéw wytyczne ogdélne.
4. Normy miedzyngrodowe

1SO 7627/2 Hardmetals - Chemical analysis by flame atomie absorpetion speotrometry
- Bart 2i Determination of ealcium potassium magnesium and sodlum in
contents from 0,001 to 0,02% / m/m /

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

6. Autorzy projektu normyt mgr inz Z Koscielniak, inz D. Lorkiewicz - Huta Baildon -
- Katowice



