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Hutnictwo
Zelaza
i stali Analiza chemiczna suréwki i stali.

Oznaczanie matych zawartosci krzemu do 0,10 %

%

Gr. katal. 111 09

1. WSTEP

1.1. Przedmiot norm??. Przedmiotem normy jest oznaczanie matych zawartosci krzemu w sta-
lach metodg fotometryczng.
1.2. Zakres stosowania metody. Metode stosuje sie do oznaczania krzemu w zakresie do

0,iq %
2. METODA oznaczania

2.1 Zasada oznaczania. Rozpuszczenie proébki w mieszaninie kwaséw solnego z azotowym,
Wytworzenie z molibdenianem zwigzku zespolonego krzemomolibdenowego i zredukowanie go siar-
czanem zelazawym w obecnos$ci kwasu szczawiowego do btekitu krzemomolibdenowego. Pomiar ab-
sorpcji roztworu prébki zabarwionej w stosunku do roztworu poréwnawczego.

2.2 Aparatura Fotometr lub spektrofotometr z wyposazeniem.

2.J. Odczynniki i1 roztwory
a/ Mieszanina kwaséw do rozpuszczania t 20 500" ml wody doda¢ 125 ml kwasu solnego /1,18/,

45,5 mlJkwasu azotowego /1,2/ i rozcienczy¢ woda do 1000 ml.

b/ I1lolibdenian amonowy, roztwér 2,5 - prooentowy.

0/ Kwas szczawiowy, roztwdr 5-prooentowy.

d/ Siarczan zelazawo-amonowy, roztwér 6-procentowy z dodatkiem 1 ml roztworu kwasu siarkowe-
go /3,5 ml HgSO”™ rozcienczy¢ wodg do 100 ml/.

0/ Wzorcowe roztwory krzemu e
Eoztwobr A. 10,4281 g utartej i uprzednio wyprazonej przy 1000°0 krzemionki /cz.d.a»/
stopi¢ z 5 S bezwodnego weglanu sodowego w tyglu platynowym. Nastepnie wydtugowa¢ w 100 ml
wody, przesgozy¢ przez saczek z miazga. Saczek przemy¢ 1-prooentowym roztworem weglanu so-
dowego i1 roztwér rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml do kreski. 1 mi roz-
tworu A zawiera 0,0002 g krzemu.

Roztwoér B. 25 ml roztworu A przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml i

uzupednié¢ woda do kreski.

1 ml roztworu B zawiera 0,000005 g krzemu

Roztwér nalezy przygotowa¢ bezposrednio przed wykresleniem lozywej wzorcowej,

f/ Siarczan zelazawy uwodniony bez krzemu. Wszystkie uzywane odczynniki powinny mie¢ stopien
czystosci cz.d.a. Do przygotowania roztworéw i podozas wykonania oznaczania uzywac WOd%
dwukrotnie destylowanej.

Roztwory nalezy przygotowa¢ w dniu uzycia.

2.4. Przegotowanie krzywej wzoroowen W 10 kolbach pomiarowyoh pojemnosci 250 ml rozpus-
ci¢ powoli ogrzewajac po 1,24 g siarczanu zelazawego w 50 ml mieszaniny kwaséw. Do kazdej kol-
by doda¢ kolejno po 0,5,10,15,20,25,30,35,40,45,50 ml wzorcowego roztworu B krzemu, 00 odpo-
wiada 0,00 0,01; 0,02, 0,03; 0,04; 0,05, 0,06, 0,07, 0,08, 0,09, 0,10 % Si. Nastepnie goto-
waé¢ 2 minuty w celu wypedzenia tlenkéw azotu, ochdodzi¢ i rozcienczyé wodg do kreski.
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Z przygotowanych roztworéw odmierzy¢ pipeta dwie porcje po 20 ml do kolb pomiarowych pojem-
nosci 50 ml i postepowa¢ dalej jak w p. 2.5. Na podstawie uzyskanych odczytéw absorpcji i wy-
liczonych zawartosci krzemu w gramach wykresli¢ krzywa wzorcowa.

2.5. Wykonanie oznaczania 0,250 g proébki odwazy¢ z doktadnosciag do 0,0002 g do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 ml i powoli ogrzewajac rozpusci¢ w 50 ml mieszaniny kwasow.
Po rozpuszczeniu gotowa¢ dwie minuty w celu wydzielenia tlenkéw azotu, nastepnie ostudzi¢ i
rozcienczy¢ woda do kreski. Z przygotowanego roztworu odmierzy¢ pipeta dwie porcje po 20 ml
do kolb pomiarowych pojemnosci 50 ml i doda¢
do roztworu barwionego 10 ml roztworu molibdenianu amonowego, Wymie-
sza¢ 1 pozostawi¢ przez 20 minut Nastepnie doda¢ 10 ml roztworu kwasu szczawiowego, wymie-
sza¢ i pozostawi¢ dokdadnie przez 5 minut. Doda¢ 5 ml roztworu siarczanu zelazawo-amonowego,
rozcienczy¢ do kreski i wymiesza¢ Temperatura zabarwionych roztworéw powinna wynosi¢ 20°C+3
u porédwnawczego 10 ml kwasu szczawiowego, wymieszac i
pozostawi¢ przez 15 minut. Nastepnie doda¢ 10 ml roztworu molibdenianu amonowego, po 5 minu-

do roztwor

tach 5 ml roztworu siarczanu zelazawo-amonowego, uzupedni¢ woda do kreski i wymieszac.

Po 10 minutach od przygotowania roztworu zmierzy¢ absorpcje roztworu zabarwionego w odnie-
sieniu do roztworu poréwnawczego na fotometrze w kuweoie 5 cm przy ddugosci fali od 720 do
810 nm. Przy odczytach na fotometrze Pulfrioha stosowa¢ filtr S72 i lampe wolframowg.
Péwnoozasnie z analiza badanej proébki wykonaé¢ Slepa prébe przeprowadzajac przez wszystkie
stadia analizy takie same ilosci odczynnikéw lecz bez badanej proébki.

Wartos¢ Slepej proby uwzglednié w “"koncowych obliczeniach na zawarto$s¢ krzemu.

Zawartos¢ krzemu obliczy¢é w procentach wg wzoru *

v _ b - 100_
a

=

ktérym
- zawarto$¢ krzemu odozytana z krzywej wzorcowej, g

o

a - odwazka proébki odpowiadajaca pobranej czesci roztworu, g.
2.6. Wynik Za wynik przyja¢ Sredniag arytmetyczng wynikéw trzech réwnolegtych oznaozen
ktoryoh dopuszczalna réznioa nie powinna przekraczaé + 0,002 % Si
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