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1. WSTFfP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest polarograficzna metoda oznaczania cynku w
czystym zelazie, stalach weglowych i1 stopowych
1.2 Zakres zastosowania. Metoda obowigzuje przy oznaczaniu cynku w zakresie zawartosci

od 0,0005% i 0 ,010%.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania Rozpuszczenie probki w kwasie solnym i azotowym, oddzielenie zelaza
na drodze ekstrakcji octanem izobutylowym, redukcja resztek trdjwartosciowych jondéw zelaza
kwasem askorbinowym, ekstrakcja chloroformem kompleksu cynku z dwuantypirylometanem ze $rodo-
wiska kwasu solnego, reekstrakcja chlorku cynku za pomoca wody i pomiar polarograficzny w
Srodowisku chlorku amonu i amoniaku z dodatkiem siarczynu sodowego 1 zelatyny, w zakresie po-
tencjatéw od minus 0,9 V do minus 1j2 V wzgledem wewnetrznej anody rteciowej.

2.2 Aparatura Polarograf z peknym wyposazeniem

2 3 0Odczynniki 1 roztwory Stosowane odczynniki i woda powinny by¢ wolne od jonéw oynku

a/ Kwas solny /1,18/ spektralnie czysty, roztwory 1+1, 2 +5,

b/ Kwas azotowy /1 ,4/ spektralnie czysty

c/ Kwas siarkowy /1,837 cz.d.a.

d/ Kwas nadchlorowy /1,5V cz d a. ]

e/ Nadtlenek wodoru 30%, cz.d a.

f/ Amoniak /0,91/ cz d a.

g/ Siarczyn sodowy, cz d.a. roztwér nasycony

h/ Octan izobutylowy cz.

i/ Chloroform cz.

J§/ Dwuantypirylometan cz., roztwér 2 g w 100 ml chloroformu

k/ Kwas askorbinowy cz., krystaliczny

1/ Zelatyna cz.d a., roztwér 0,5-procentowy

m/ Roztwdr podstawowy! Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml wla¢ 33 ml stezonego amoniaku,
9 ml nasyconego roztworu siarczynu sodowego i 2 ml roztworu zelatyny, uzupedni¢ wodg do Kkreski

n/ Roztwdér wzorcowy cynku A 0,1000 g cynku metalicznego o czystosci nie nizszej niz 99,9%
rozpusci¢ w "15 ml kwasu solnego /1+1/, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 1. i dopednié
wodg do kreski. 1 ml roztworu A zawiera 0,1 mg cynku Roztwér A mozna przechowywa¢ w cigagu 3
miesiecy w "amknietym pojemniku polietylenowym

Roztwér wzorcowy cynku B Do kolby pomiarowej pojemnosci 1 1. odmierzy¢ pipeta 100 ml roz-
tworu wzorcowego A i uzupedni¢ wodg do kreski

Roztwér B sporzadza¢ bezposrednio przed uzyciem 1 ml roztworu B zawiera 0,01 mg cynku.

Insytut Metalurgii Zelaza
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Hutn. Zelaza i Stali zarzadz Nr 53/70
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2.4_. Wykonanie oznaczania

2 g probki odwazone z doktadnoscig + 0,0002 g ualesclé w zlewce pojemnosci 250 ml, dodac¢
25 ml kwasu solnego 71,18/ 1 5 ml kwasu azotowego /1,4/, po rozpuszczeniu proébki zawartosé¢
zlewki odparowa¢ do objetosci okodo 10 ml Nastepnie doda¢ 10 ml stezonego kwasu solnego,
przela¢ roztwér do rozdzielacza pojemnosci 250 ml, optuka¢ zlewke dwiema porcjami po 5 ml
stezonego kwasu solnego i dotgczy¢ do roztworu w rozdzielaczu.

Doda¢ 100 ml octanu izobutylowegc i wytrzasa¢ w oiggu 50 sekund Po rozdzieleniu sie faz
warstwe wodnag spusci¢ do zlewki pojemnosoi 250 ml i odparowa¢ do sucha. Do pozostatosci dodac
1 ml wody utlenionej, odparowa¢, doda¢ 5 ml stezonego kwasu solnego i ponownie odparowa¢ do
sucha Pozostatos¢ rozpusci¢ w kwasie solnym /2+5/ i przenies¢ do rozdzielacza pojemnosci
100 ml

Sumaryczna objetos¢ kwasu solnego /2+5/ uzytego do rozpuszczenia pozostatosci i przemycia
zlewki przy przenoszeniu do rozdzielacza nie powinna przekracza¢ 40 ml Doda¢ do roztworu
w rozdzielaczu okoto 0,5 g kwasu askorbinowego i po catkowitym rozpuszczeniu ekstrahowa¢ cynk
kolejno 3 porcjami po 20 ml roztworu dwuantypirylometanu w chloroformie wytrzgsajac w ciagu
1,5 do 2 minut. Ekstrakty chloioformowe zbiera¢ w rozdzielaczu pojemnosci 250 ml. Potaczone
ekstrakty chloroformowe przemy¢ 10 ml kwasu solnego /2+5/, warstwe wodng odrzucic.

Nastepnie reekstrahowa¢ dwiema porcjami po 30 ml wody. Ekstrakty wodne zebra¢ w zlewce po-
jemnosci 150 ml i odparowa¢ do sucha.

W celu zmlneralizowania zanieczyszczen organicznych do pozostatosci doda¢ 1 ml kwasu siar-
kowego i 1 ml kwasu nadchlorowego Przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym i ogrzewa¢ do momen-
tu, kiedy kropla kondensatu na szkietku zegarkowym stanie sie bezbarwna i klarowna Nastepnie
zdja¢ szkietko zegarkowe i odparowa¢ zawartos¢ zlewki do zaniku dyméw kwasu siarkowego Po
ochtodzeniu pozostatos¢ rozpusci¢ w 1 ml kwasu solnego /1+1/ odmierzonego pipeta i doda¢ 9ml
roztworu podstawowego odmierzonego pipeta Wykona¢ pomiar polarograficzny w zakresie poten-
cjatow od minus 0,9 V do minus 1,2/V wzgledem wewnetrznej anody rteciowej

Réwnolegle z analizg probki przeprowadzi¢ przez wszystkie stadia analizy odmierzong ob-
jetos¢ roztworu wzorcowego B 110o$¢ cynku w odmierzonej objetosci roztworu B powinna by¢ zbli-
zona do spodziewanej zawartosci cynku w prébce badanej Ponadto takg samg objetos¢ roztworu
wzorcowego B odparowa¢ do sucha w zlewce pojemnosci 50 ml, pozostatos¢ rozpusci¢ w 1 ml kwasu
solnego /1+1/ doda¢ 9 ml roztworu podstawego i przeprowadzi¢ pomiar polarograficzny.

2.5* Obliczanie wynikoéw

Zawartos¢ cynku obliczy¢ weddug wzoru:

100

w kKtérym:

a - odwazka proébki, g

b - masa cynku zawartego w odmierzonej objetosci roztworu wzorcowego B, g

h-j- wysokos¢ fali polarograficznej badanej proébki, mm

hg- wysokos$¢ fali polarograficznej wzorca przeprowadzonego przez wszystkie stadia analizy,

hj- wysokos¢ fali polarograficznej wzorca nie przeprowadzanego przez wszystkie stadia ana-
lizy,mm

2.6 Wynik Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng dwéch réwnolegtych oznaczen, miedzy ktoé-
rymi réznica nie przekracza nastepujacych wartosci:

Przy zawartosci cynku

powyzej 0,0005% do 0,0025? - 0,0002%

powyzej 0,002% do 0,010% - 0,0005%



