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Analiza chemiczna surówki i stall. 

Oznaczanie małych zawartości chromu do 0,10 %.
Gr. Kat. H I  - 09

1. WSTĘP *

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest oznaczanie małych. zawartości chromu metodą

fotometryczną

1.2. Zakreą stosowania metody. Metodę stosuje się przy określaniu zawartości chromu po­

niżej 0 , 1 0  %, w surowce i stali zawierających poniżej 0 , 2 5  % wanadu

' ' 2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania Rozpuszczenie próbki w mieszaninie kwasu solnego i azotowego. Od­

dzielenie żelaza za pomocą ekstracji octanem izobutyłowym. Utlenienie chromu do postaci 

sześciowartościowej kwasem nadchlorowym i nadmanganianem potasowym. Wytworzenie barwnego kom­

pleksu z dwufenylokarbazydom. Pomiar absorpcji w stosunku do wody.

2.2. Aparatura. Spektrofotometr z wyposażeniem dla zakresu widzialnego lub fotometr z 

lampą wolframową i filtrem s. 5 3 *

2.3. Odczynniki i roztwory 

a/ Kwas solny /1,18/

b/ Kwas azotowy /1,4/

c/ Octan izobutylowy

d/ Kwas nadchlorowy, 60-procentowy

e/ Nadmanganian potasowy, roztwór 0,1-prooontowy

f/ Kwas fosforowy /1,7/» roztwór 2,5-procentowy

1 , 5  min kwasu fosforowego /1 ,7 / uzupełnić wodą,do kreski w kolbie pomiarowej pojemności 

1 0 0  ml, wymieszać,

g/ Dwufenylolcarbazyd, roztwór 0 , 5  -procentowy w acetonie

h/ Roztwór wzorcowy chromu 0,2829 g dwuchromianu potasowego /uprzednio wysuszonego w temp. 

145°0/ rozpuścić w wodzie i dopełnić do kreski w kolbie pomiarowej pojemności 1 0 0 0  ml 

1 ml roztworu zawiera 0,0001 g Cr 

i/ Żelazo elektrolityczne, wolne od chromu.

Wszystkie stosowane odczynniki powinny mleć stopień czystości ch.cz.W przypadku braku od­

czynników o stopniu czystości ch.cz dopuszcza się stosowanie odczynników o stopniu czystości 

cz.d.a.W czasie wykonywania oznaczania ido sporządzania roztworów należy stosować wodę destylowaną.

2 4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 7-miu kolbek stożkowych pojemności 300 ml odwa­

żyć po'1 g zelaza, dodać do każdej 30 ml kwasu solnego i 5 ni kwasu azotowego. Po rozpuszcze­

niu podczas lekkiego ogrzewania, odmierzyć kolejno z mikrobiurety 0, 1,0, 2,0, 4,0, 6,0,

8,0, i 10 ml wzorcowego roztworu chromu, co odpowiada 0, 0,01, 0,02, 0,04, 0,06, 0,08 i 0,10% 

chromu. Zawartość kolbek po oziębieniu przenieść do rozdzielaczy pojemności 100 ml, postępując 

dalej jak podano w pkt. 2 .5 *

Rozpuszczenie zelaza, dodawanie wzorcowego roztworu chromu, ekstrakcję, zabarwienia i pomiar 

absorpcji wykonać co najmniej trzykrotnie po czym wyliczyć średnią arytmetyczną. Na podstawie
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średnich wyników wykreślić krzywą wzorcową, odkładając na osi rządnych odpowiednie wartości 

ab-~orpcji, a na osi odciętych zawartości chromu w gramach. Krzywa wzorcowa powinna byś wy­

ki e łona każdorazowo po ^mianie dwufenylokarbazydu.

2.5. iijlomnie oznaczenia. 1 g próbki odważyć do kolbki stożkowej pojemności 3 0 0 ml, do­

dać żO ml kwasu solnego /1,18/, 5 ml kwasu azotowego /1,4/ i rozpuszczać na zimno Po za- 

pizrstaniu reakcji, kolbkę nakryć szkiełkiem zegarkowym, lekko ogrzać do całkowitego rozpusz­

czenia, po ozym szybko oziębić W przypadku, gdy próbka trudno się rozpuszcza, należy zawar­

tość kolbki podgrzać silnie i odparować do sucha

Po dodaniu 30 ml kwasu solnego i 5 ml kwasu azotowego rozpuścić osad ogrzać lekkoy unikając 

rtr-^ty lewacew i szybko oziębić Celem oddzielenia żelaza, roztwór przenieść do rozdzielacza 

pojemności 1 0 0  ml, opłukać kolbkę 5 0  ml octanu izobutylowego, pizelać octan do rozdzielacza 

Zawartość rozdzielacza wytrząsać' w ciągu 30 sekund, po ozym pozostawić do rozdzielenia się 

warstw Doln* wodną warstwę przelać do kolbki stożkowej, w której rozpuszczano próbkę, odpa 

rować do sucha, wysuszyć w ciągu 1 minuty w temp. 300°C na płycie grzejnej. Po oziębieniu, 

dodać 5 ml kwasu azotowego, ogrzać do rozpuszczenia się osadu, gotować w ciągu 3 minut. Nas 

tępnie dodać 5 ml kwasu nadchlorowego, nakryć kolbkę suchym szkiełkiem zegarkowym i odparoaic 

do dymów /

* Roztwór pozostawić w temperaturze wrzenia do czasu az faza parowania wewnątrz zlewki roz- 

3a»iu rię, po czym ogrzewać jeszcze przez następne 40 sekund i szybko oziębić.

Do roztworu dodać 40 ml wody i kroplami nadmanganianu potasowego do uzyskania sialego różo 

wego zabarwienia /ok 2-3 krople/, po czym jeszcze 0,3 ml w nadmiarze

Zawartość kolby podgrzać do wrzenia i gotować 2 minuty. Po oziębieniu roztwór przenieść 

do ko]by pomiarowej pojemności 200 ml, dopełnić wodą do kreski, wymieszać. Część roztworu 

odsączyć do suchej zlewki, odrzucając pierwszą porcję kilku mililitrów. Z otrzymanego prze- 

sąozń odmierzyć pipetą 10 ml, przenieść do kolbki pomiarowej pojemności 5 0 ml, dodać 10 ml 

2,5 - procentowego roztworu kwasu fosforowego, 5 ml roztworu dwufenylokarbazydu i dopełnić 

wodą do-kreski.

To upływie 1 5 minut od przygotowania roztworu zmierzyć absorpcję w stosunku do wody przy 

długości fali 5 3 O lub 540 nm, stosując kuwety o następującej grubości warstwy 

Od 0,002 % do 0,04 % Cr - kuwety 50 mm

powyzejm 0,04 % do 0,10 % Cr - kuwety 20 mm

Jednoęzesnie z analizą badanej próbki wykonać ślepą próbę, przeprowadzając przez wszyst­

kie stadia analizy takie same ilości odczynników lecz bez próbki badanej.

Wartość ślepej próby uwzględnić w końcowych obliczeniach na zawartość chromu.

2.6. Obliczanie wyników

Zawartość chromu A /  obliczyć w procentach wg wzoru

T b • 1 0 0  
* ~ a

w którym

b - zawartość chromu, odczytana z krzywej wzorcowej, g 

a - odwazka próbki, odpowiadająca pobranej części roztworu, g

2.7. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną wyników pięciu równoległych oznaczeń, 

wykonanych z tej samej próbki, między którymi różnice nie picekraczają następujących wartoś­

ci przy zawartości chromu •

do 0,04 % - 0,002 %
powyżej 0,04 do 0,10 % - 0,004 %
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