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1, WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest oznaczanie zawartości żelaza metodę atomo­

wej spektrometrii absorpcyjnej w surowcach, mieszankach węglików metali wyeokotopllwych z 

metalem wlężęcym i wyrobach finalnych z węglików spiekanych

1.2, Zakres stosowania metody. Metodę można stoaować do oznaczania zawartości żelaza 

w zakresie od 0,001 do 0,50 %

2. WYTYCZNE OC&LNE

Przy przygotowywaniu próbek analitycznych i przeprowadzaniu analizy należy stosować ogól­

ne wytyczne wg PN-86/H-04240/00 1 PN-80/H-04042

3. ZASADA OZNACZANIA

Rozpuszczenie próbki w mieszaninie kwasów 1 pomiar absorpcji roztworu przy długości fali 

248,3-nm.

4. APARATURA

a/ Spektrometr do absorpcji atomowej, przystosowany do pracy z płomieniem acetylen-po- 

wletrze

b/ Lampa z katodę wnękowę dla żelaza 

c/ Butla ze sprężonym acetylenem

d/ KompoSsor powietrzny lub Inno źródło dostawy powietrza sprężonego 

e/ Zlewka teflonowa pojemności 150 cm3 z przykrywkę 

f/ Kolba pomiarowa polipropylenowa pojemności 100 cm3

5. ODCZYNNIKI I ROZTWORY

a/ Mieszanina kwasów do rozpuszczaniet 600 cm3 wody, 200 cm3 kwasu fluorowodorowego 

/ I ,12/, 200 cm3 kwasu azotowego /1.4/, wymieszać 

b/ Fluorek amonowy, roztwór 10% 

c/ Chlorek cezowy, roztwór 1% 

d/ Węglik wolframu nla zawlerajęcy żelaza 

e/ Roztwory wzorcowe żelaza

Roztwór Ai 1,000 g żelaza o zawartości minimum 99,95% Fe w postaci wiórów, umieścić 

w zlewce pojemności 250 cm3 1 rozpuścić w 25 cm3 roztworu kwasu azotowego /1 * 1 / , prze­

nieść roztwór do kolby pomiarowej pojemności 1 da3 , dopełnić wodę do kreski 1 wymieszać

1 cm3 roztworu A  zawiera 1 mg żelaza
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Roztwór B; 100 cm3 roztworu A odmierzyć do kolby pomiarowej pojemności 1 dm3, dopełnić 

wodę do kreski 1 wymieszać

1 cm3 roztworu B zawiera 0.1 mg żelaza

Roztwór Ci 100 cm3 roztworu B odmierzyć do kolby pomiarowej pojemności 1 dm3, dopełnić 

wodę do kreski i wymieszać

1 cm3 roztworu C zawiera 0.01 ma żelaza

6. WYKONANIE OZNACZANIA

6.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej

a/ dla zawartości żelaza od 0.001 do 0.05 %

Oo B zlewek teflonowych odważyć po 1,000 g węglika wolframowego 1 dodać po 20 cm3 wody 

1 po 20 cm3 mieszaniny kwasów Zlewki przykryć przykrywkę teflonowe 1 umieścić na łaźni 

wodnaj lub płycie ogrzanej do temperatury 100°C

Po całkowitym rozpuszczaniu próbek roztwory ochłodzić 1 odmierzyć kolejno do pięciu 

zlewekt 0,0 l,Oi 3,0i 5,0i 10,0 cm3 roztworu wzorcowego C, a do następnych 2,0i 3,0i 

5,0 cm3 roztworu wzorcowego B Następnie do każdej zlewki dodać po 10 cm3 fluorku amonowe­

go, po 10 cm3 chlorku oazowego 1 przenieść roztwory do kolby pomiarowych polipropylenowych, 

pojemności 100 cm3 , dopełnić wodę do kreski i wymieszać Oalej postępować zgodnie z punktem 

6 . 2

Na podstawie otrzymanych wyników wykreślić krzywe wzorcowe

b/ dla zawartości żelaza od 0.04 do 0.5%

Oo S zlewek teflonowych odważyć po 1 000 g węglika wolframowego 1 dodać po 20 cm3 wody 

1 po 20 cm3 mieszaniny kwaeów Zlewki przykryć przykrywkę teflonowe 1 umieścić na łaźni 

wodnej, lub płycie ogrzanej do temperatury 100°C Po całkowitym rozpuszczeniu próbek roztwo­

ry ochłodzić i odmierzyć kolejnoi do pięciu zlewekt 0,0j 4,0; 8,0; 10,0; 25,0 cm3 roztworu 

wzorcowego B, a do następnych 3,0; 4,0; 5,0 cm3 roztworu wzorcowego A Następnie do każdej 

zlewki dodać po 10 cm3 fluorku amonowego, po 10 cm3 chlorku oazowego i przenieść roztwory 

do kolb pomiarowych polipropylenowych pojemności 100 cm3 , dopełnić wodę do kreski 1 wymie­

szać Oalej postępować zgodnie z punktem 6,2 Na podstawia otrzymanych wyników wykreślić 

krzywe wzorcowe

6.2. Przebieg analizy

Odważyć 1,0 g próbki do zlewki teflonowej, dodoć 20 cm3 wody i 20 cm3 mieszaniny kwasów 

do rozpuszczaniat przekryć zlswke przykrywkę teflonowe 1 umieścić na płycie ogrzanej do 

temperatury 100°C lub łaźni wodnaj Po całkowitym rozpuszozeniu próbki roztwór ochłodzić, 

dodać 10 cm3 fluorku amonowego, 10 ca3 chlorku oazowego 1 przenieść do kolby pomiarowej 

polipropylenowej pojemności 100 cm3 , dopełnić wodę do kreski 1 wymieszać Równocześnie z 

próbkę badane wykonać próbę kontrolne na czystość odczynników /próba ślepa/ Pomiar absorp­

cji promieniowania przeprowadzić przy długości fali 246,3 nm, przy ustalonych optymalnych 

warunkach dotyezeoych szerokości ezczellny, wysokości palnika oraz przepływu acetylenu 

1 powietrza.

7. OBLICZANIE WYNIKÓW

Zawartość żelaza /X/ obliczyć w procentach wg wzorut

X
/ o  -  Cj/ V 

a 104
, w którym

o - stężenie żelaze w roztworze onellzowanej próbki, odczytane z wykresu wzorcowego, 

mg/cm3 .

o. - stężenie oznaczanego pierwiastka w roztworze ślepej próby, odczytane z wykresu wzor­

cowego, mg/cm3 ,

V. - objętość analizowanego roztworu próbki, cm3

a - aaaa odważkl próbki analizowanej lub odpowiadajęca części roztworu próbki pobranej do 

oznaczania , g
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8. DOPUSZCZALNA RbZNICA MIEDZY 

WYNIKAMI

Różnice między wynikami równoległych oznuczaiY nia powinny przekraczać przy zawartości 

Żelaza i

od 0,001 do 0,050% --- 0,0005%,

powyżej 0,050 do 0.50% —  0,005%

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE 00 BN-86/0682-07

1. Instytucie opracowująca normę - Huta Baildon

2. Istotne zmiany w atoaunku do BN-78/0682-P7

a/ zmieniono sposób przygotowania próbek do badać wg ISO 7627/3, 

b/ zmieniono sposób przygotowanie roztworów wzorcowych, 

o/ zmieniono wzór dotyozęey obliczania wyników wg ISO 7627/3

3. Normy związane

PN-78/H-04240/00 - Analizę chemiczne węglików. Wytyczne ogólne 

PN-80/H-04042 - Analiza chemiczna surowców 1 wyrobów hutniczych.

Zasady stosowanie atomowej spektrometrii absorpcyjnej

4. Dokumenty międzynarodowe i

ISO 7627/3 Analiza chemiczne metodę atomowej spektrometrii absorpcyjnej

___ Część 3. Oznaozanle kobaltu, żelaza, manganu 1 niklu od 0,01 do 0,5% /m/m/

Stopień zgodności z ISO - niecałkowicie zgodna

5. Pro jekt normy przygotowały i

mgr lnż Z. Kościelniak - Huta Baildon - Katowice

inż 0 Lorklewlcz - Huta Baildon - Katowice

lnż. B. Michałowska - Huta Baildon - Katowice


