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Hutnictwo \
Zelaza
i Stali Analiza chemiczna suréwki i stall.

Oznaczanie matych zawartosci chromu do 0,10 %.
Gr. Kat. HI - 09

1. WSTEP *

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest oznaczanie makych. zawartosci chromu metoda
fotometryczng

1.2. Zakrea stosowania metody. Metode stosuje sie przy okreslaniu zawartosci chromu po-
nizej 0,10 %, w surowce i stali zawierajacych ponizej 0,25 %wanadu

b b 2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznhaczania Rozpuszczenie proébki w mieszaninie kwasu solnego i azotowego. Od-
dzielenie zelaza za pomocg ekstracji octanem izobutydowym. Utlenienie chromu do postaci
szesciowartosciowej kwasem nadchlorowym i nadmanganianem potasowym. Wytworzenie barwnego kom-
pleksu z dwufenylokarbazydom. Pomiar absorpcji w stosunku do wody.

2.2. Aparatura. Spektrofotometr z wyposazeniem dla zakresu widzialnego lub fotometr z
lampa wolframowag i1 Ffiltrem s. 53%*

2.3. 0Odczynniki i1 roztwory
a/ Kwas solny /1,18/

b/ Kwas azotowy /1,4/

c/ Octan izobutylowy

d/ Kwas nadchlorowy, 60-procentowy

e/ Nadmanganian potasowy, roztwér 0,l-prooontowy

f/ Kwas fosforowy /1,7/» roztwér 2,5-procentowy
1,5 min kwasu fosforowego /1,7/ uzupednié wodg,do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci
100 ml, wymieszac,

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

h/ Roztwdér wzorcowy chromu 0,2829 g dwuchromianu potasowego /uprzednio wysuszonego w temp.
145°0/ rozpusci¢ w wodzie i dopekni¢ do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml

1 ml roztworu zawiera 0,0001 g Cr

i/ Zelazo elektrolityczne, wolne od chromu.

Wszystkie stosowane odczynniki powinny mle¢ stopieh czystosci ch.cz.W przypadku braku od-
czynnikéw o stopniu czystosci ch.cz dopuszcza sie stosowanie odczynnikéw o stopniu czystosci
cz.d.a.W czasie wykonywania oznaczania ido sporzadzania roztworéw nalezy stosowa¢ wode destylowang.

2 4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 7-miu kolbek stozkowych pojemnosci 300 ml odwa-
zy¢ po®l g zelaza, doda¢ do kazdej 30 ml kwasu solnego i 5 ni kwasu azotowego. Po rozpuszcze-
niu podczas lekkiego ogrzewania, odmierzy¢ kolejno z mikrobiurety 0, 1,0, 2,0, 4,0, 6,0,
8,0, 1 10 ml wzorcowego roztworu chromu, co odpowiada O, 0,01, 0,02, 0,04, 0,06, 0,08 i 0,10%
chromu. Zawarto$s¢ kolbek po oziebieniu przenies¢ do rozdzielaczy pojemnosci 100 ml, postepujac
dalej jak podano w pkt. 2.5%*

Rozpuszczenie zelaza, dodawanie wzorcowego roztworu chromu, ekstrakcje, zabarwienia i1 pomiar
absorpcji wykona¢ co najmniej trzykrotnie po czym wyliczy¢ Sredniag arytmetyczng. Na podstawie

Instytut Metalurgii Zelaza
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Hutnictwa Zelaza i Stali Zarzadzeniem Nr 58/69
z dnia JA_XII. 1969 r. jako norma obowigzujaca w zakresie metod badan od dnia 1.4.1970r.
/Monitor Polski nr poz. /

mul *7D W IJIZ GLIWICE ZU5- 72/70 HAKJAD 200 Cena 4 - zk



" BN-69/0602-13

Srednich wynikéw wykresli¢ krzywa wzorcowa, odkdadajac na osi rzadnych odpowiednie wartosci
ab-~orpcji, a na osi odcietych zawartosci chromu w gramach. Krzywa wzorcowa powinna bys wy-
ki e Hfona kazdorazowo po ~mianie dwufenylokarbazydu.

2.5. iijlomnie oznaczenia. 1 g prébki odwazy¢ do kolbki stozkowej pojemnosci 300 ml, do-
da¢ z0 ml kwasu solnego /1,18/, 5 ml kwasu azotowego /1,4/ i rozpuszcza¢ na zimno Po za-
pizrstaniu reakcji, kolbke nakry¢ szkiekkiem zegarkowym, lekko ogrza¢ do catkowitego rozpusz-
czenia, po ozym szybko oziebi¢ W przypadku, gdy prébka trudno sie rozpuszcza, nalezy zawar-
tos¢ kolbki podgrza¢ silnie i odparowa¢ do sucha
Po dodaniu 30 ml kwasu solnego i 5 ml kwasu azotowego rozpusci¢ osad ogrza¢ lekkoy unikajac
rtr-"ty lewacew i szybko oziebi¢ Celem oddzielenia zelaza, roztwér przenies¢ do rozdzielacza
pojemnosci 100 ml, optukaé¢ kolbke 50 ml octanu izobutylowego, pizela¢ octan do rozdzielacza
Zawartos¢ rozdzielacza wytrzasa¢®™ w ciggu 30 sekund, po ozym pozostawi¢ do rozdzielenia sie
warstw Doln* wodng warstwe przela¢ do kolbki stozkowej, w ktérej rozpuszczano proébke, odpa
rowa¢ do sucha, wysuszy¢ w ciggu 1 minuty w temp. 300°C na pdycie grzejnej. Po oziebieniu,
doda¢ 5 ml kwasu azotowego, ogrza¢ do rozpuszczenia sie osadu, gotowa¢ w ciggu 3 minut. Nas
tepnie doda¢ 5 ml kwasu nadchlorowego, nakry¢ kolbke suchym szkiektkiem zegarkowym i odparoaic
do dyméw /

* Roztwér pozostawi¢ w temperaturze wrzenia do czasu az faza parowania wewnatrz zlewki roz-
3a»iu rie, po czym ogrzewa¢ jeszcze przez nastepne 40 sekund i szybko oziebic.
Do roztworu doda¢ 40 ml wody i kroplami nadmanganianu potasowego do uzyskania sialego rézo
wego zabarwienia /ok 2-3 krople/, po czym jeszcze 0,3 ml w nadmiarze

Zawartos¢ kolby podgrzaé¢ do wrzenia i gotowaé¢ 2 minuty. Po oziebieniu roztwér przeniesé
do ko]by pomiarowej pojemnosci 200 ml, dope#ni¢ woda do kreski, wymiesza¢. Czes¢ roztworu
odsgaczy¢ do suchej zlewki, odrzucajac pierwszg porcje kilku mililitréw. Z otrzymanego prze-
sgozn odmierzy¢ pipeta 10 ml, przenies¢ do kolbki pomiarowej pojemnosci 50 ml, doda¢ 10 ml
2,5 - procentowego roztworu kwasu fosforowego, 5 ml roztworu dwufenylokarbazydu i dopeinic
woda do-kreski .

To uptywie 15 minut od przygotowania roztworu zmierzy¢ absorpcje w stosunku do wody przy
ddugosci fali 530 lub 540 nm, stosujac kuwety o nastepujacej grubosci warstwy

0d 0,002 % do 0,04 %Cr - Kkuwety 50 mm
powyzejm 0,04 % do 0,10 %Cr - kuwety 20 mm

Jednoezesnie z analiza badanej probki wykona¢ Slepa prébe, przeprowadzajac przez wszyst-
kie stadia analizy takie same ilosci odczynnikéw lecz bez prébki badanej.
Wartos¢ Slepej proby uwzglednié w koncowych obliczeniach na zawarto$é¢ chromu.

2.6. Obliczanie wynikéw
Zawartos¢ chromu A/ obliczyé w procentach wg wzoru

T b < 100
* o~ a
w ktérym
b - zawarto$¢ chromu, odczytana z krzywej wzorcowej, g
a - odwazka prébki, odpowiadajgca pobranej czesci roztworu, g

2.7. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw pieciu réwnolegtych oznaczen,
wykonanych z tej samej proébki, miedzy ktérymi réznice nie picekraczaja nastepujacych wartos-
ci przy zawartosci chromu e

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