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NORMA BRANZOWA BN-86/0682-07
HUTNICTWO Zzamiast
ZELAZA Analiza chemiczna surowcéw i weglikéw spis- BN-78/0682-07
1 STALI

kanych Oznaczanie zawartos$ol zelaza metode Grupa katalogowa

atomowej spektrometrii absorpcyjnej 0359

[

1, WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest oznaczanie zawarto$ci zelaza metode atomo-
wej spektrometrii absorpcyjnej w surowcach, mieszankach weglikéw metali wyeokotopllwych z
metalem wlezecym i wyrobach finalnych z weglikéw spiekanych

1.2, Zakres stosowania metody. Metode mozna stoaowa¢ do oznaczania zawartosci zelaza

w zakresie od 0,001 do 0,50 %
2. WYTYCZNE OC&LNE

Przy przygotowywaniu prébek analitycznych i przeprowadzaniu analizy nalezy stosowa¢ ogo6l-
ne wytyczne wg PN-86/H-04240/00 1 PN-80/H-04042

3. ZASADA OZNACZANIA

Rozpuszczenie prébki w mieszaninie kwaséw 1 pomiar absorpcji roztworu przy diugosci fali
248,3-nm.

4. APARATURA

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

b/ Lampa z katode wnekowe dla zelaza

c/ Butla ze sprezonym acetylenem

d/ KompoSsor powietrzny lub Inno Zrédfo dostawy powietrza sprezonego

e/ Zlewka teflonowa pojemnosci 150 cm3 z przykrywke

f/ Kolba pomiarowa polipropylenowa pojemnosci 100 cm3

5. ODCZYNNIKI 1 ROZTWORY

a/ Mieszanina kwas6w do rozpuszczaniet 600 cm3 wody, 200 cm3 kwasu fluorowodorowego
/1,12/, 200 cm3 kwasu azotowego /1.4/, wymieszac

b/ Fluorek amonowy, roztwér 10%

c/ Chlorek cezowy, roztwér 1%

d/ Weglik wolframu nla zawlerajecy zelaza

e/ Roztwory wzorcowe zelaza

Roztwér Ai 1,000 g zelaza o zawartos$ci minimum 99,95% Fe w postaci wiérow, umiescic
w zlewce pojemnos$ci 250 cm3 1 rozpus$cié¢ w 25 cm3 roztworu kwasu azotowego /1*1/ , prze-

nies¢ roztwér do kolby pomiarowej pojemnos$ci 1 da3, dopedni¢ wode do kreski 1 wymieszac

1 cm3 roztworu A zawiera 1 mg zelaza
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Roztwdér B; 100 cm3 roztworu A odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, dope#nié
wode do kreski 1 wymieszac
1 cm3 roztworu B zawiera 0.1 mg zelaza
Roztwér Ci 100 cm3 roztworu B odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, dopenic
wode do kreski i wymieszac
1 cm3 roztworu C zawiera 0.01 ma zelaza

6. WYKONANIE OZNACZANIA

6.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej

a/ dla zawartosci zelaza od 0.001 do 0.05 %

0o B zlewek teflonowych odwazy¢ po 1,000 g weglika wolframowego 1 doda¢ po 20 cm3 wody
1 po 20 cm3 mieszaniny kwaséw Zlewki przykry¢ przykrywke teflonowe 1 umiesci¢ na #azni
wodnaj lub ptycie ogrzanej do temperatury 100°C

Po catkowitym rozpuszczaniu proébek roztwory ochdodzié¢ 1 odmierzy¢ kolejno do piegciu
zlewekt 0,0 1,0i 3,0i 5,0i 10,0 cm3 roztworu wzorcowego C, a do nastepnych 2,0i 3,0i
5,0 cm3 roztworu wzorcowego B Nastepnie do kazdej zlewki doda¢ po 10 cm3 fluorku amonowe-
go, po 10 cm3 chlorku oazowego 1 przenies$¢ roztwory do kolby pomiarowych polipropylenowych,
pojemnosci 100 cm3, dope#ni¢ wode do kreski i wymiesza¢ Oalej postepowaé¢ zgodnie z punktem
6.2

Na podstawie otrzymanych wynikoéw wykresli¢ krzywe wzorcowe

b/ dla zawartos$ci zelaza od 0.04 do 0.5%

0o S zlewek teflonowych odwazy¢ po 1 000 g weglika wolframowego 1 doda¢ po 20 cm3 wody
1 po 20 cm3 mieszaniny kwaedéw Zlewki przykry¢ przykrywke teflonowe 1 umies$ci¢ na +*azni
wodnej, lub ptycie ogrzanej do temperatury 100°C Po catkowitym rozpuszczeniu prébek roztwo-
ry ochtodzi¢ i odmierzy¢ kolejnoi do pieciu zlewekt 0,0j 4,0; 8,0; 10,0; 25,0 cm3 roztworu
wzorcowego B, a do nastepnych 3,0; 4,0; 5,0 cm3 roztworu wzorcowego A Nastepnie do kazdej
zlewki doda¢ po 10 cm3 fluorku amonowego, po 10 cm3 chlorku oazowego i przenies¢ roztwory
do kolb pomiarowych polipropylenowych pojemnosci 100 cm3, dope#ni¢ wode do kreski 1 wymie-
sza¢ Oalej postepowac¢ zgodnie z punktem 6,2 Na podstawia otrzymanych wynikoéow wykreslic
krzywe wzorcowe

6.2. Przebieg analizy

Odwazy¢ 1,0 g proébki do zlewki teflonowej, dodo¢ 20 cm3 wody i 20 cm3 mieszaniny kwasoéw
do rozpuszczaniat przekry¢ zlswke przykrywke teflonowe 1 umiesci¢ na ptycie ogrzanej do
temperatury 100°C lub #azni wodnaj Po catkowitym rozpuszozeniu proébki roztwédr ochtodzié,
doda¢ 10 cm3 fluorku amonowego, 10 ca3 chlorku oazowego 1 przenie$¢ do kolby pomiarowej
polipropylenowej pojemnosci 100 cm3, dope#ni¢ wode do kreski 1 wymiesza¢ Roéwnoczes$nie z
probke badane wykona¢ prébe kontrolne na czysto$¢ odczynnikéw /préba $Slepa/ Pomiar absorp-
cji promieniowania przeprowadzi¢ przy dtugosci fali 246,3 nm, przy ustalonych optymalnych
warunkach dotyezeoych szerokos$ci ezczellny, wysokosci palnika oraz przeptywu acetylenu

1 powietrza.

7. OBLICZANIE WYNIKOW

Zawartos¢ zelaza /X/ obliczy¢é w procentach wg wzorut

o - C§/ v
, w ktérym
a 104

o - stezenie zelaze w roztworze onellzowanej proébki, odczytane z wykresu wzorcowego,

mg/cm3 .
0. - stezenie oznaczanego pierwiastka w roztworze $lepej proéby, odczytane z wykresu wzor-

cowego, mg/cm3,
V. - objeto$¢ analizowanego roztworu prébki, cm3
a - aaaa odwazkl prébki analizowanej lub odpowiadajeca czes$ci roztworu prébki pobranej do

oznaczania , ¢
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8. DOPUSZCZALNA RbZNICA MIEDZY
WYNIKAMI

R6znice miedzy wynikami roéwnolegtych oznuczaiY nia powinny przekracza¢ przy zawartosci

Zelaza i
od 0,001 do 0,050% --- 0,0005%,
powyzej 0,050 do 0.50% — 0,005%
KONTIETC
INFORMACJE DODATKOWE 00 BN-86/0682-07
1. Instytucie opracowujaca norme - Huta Baildon

2. Istotne zmiany w atoaunku do BN-78/0682-P7
a/ zmieniono sposéb przygotowania probek do bada¢ wg 1SO 7627/3,
b/ zmieniono sposéb przygotowanie roztworéw wzorcowych,
o/ zmieniono wz6r dotyozeey obliczania wynikéw wg I1SO 7627/3
3. Normy zwigzane
PN-78/H-04240/00 - Analize chemiczne weglikéw. Wytyczne ogdélne
PN-80/H-04042 - Analiza chemiczna surowcéw 1 wyrobdéw hutniczych.
Zasady stosowanie atomowej spektrometrii absorpcyjnej

4. Dokumenty miedzynarodowe i
1SO 7627/3 Analiza chemiczne metode atomowej spektrometrii absorpcyjnej
Czes¢ 3. Oznaozanle kobaltu, zelaza, manganu 1 niklu od 0,01 do 0,5% /m/m/
Stopien zgodnos$ci z 1SO - niecatkowicie zgodna
5. Projekt normy przygotowaty i
mgr Inz Z. Koscielniak - HutaBaildon - Katowice

inz 0 Lorklewlcz - HutaBaildon - Katowice

Inz. B. Michatowska - HutaBaildon - Katowice



