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NORMA BRANZOWA BN-87/0682-08

HUTNICTWO
ZELAZA 1 STALI Analiza chemiczna surowcéow i weglikéw sptakanych

Zamiast

BN-7G/0682-08
Oznaczanie zawarto$ol niklu

aetode atomowej epektroaetrli abaorpcyjnaj >rupa katalogowa 0359

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jeet oznaczanie zawartos$ci niklu metode atoaowaj
apaktroaetrll BbeorpcyJdned,w surowcach, oleazankach weglikéw aatall wyaokotopllwych z aa-
talea wleiecym 1 wyrobach finalnych z weglikéw opiekanych.

1.2. Zakres atoaowanla aatody. Metode atosoJde ale do oznaczania zawartos$ci niklu od 0,003

do 0,50 X.

2. WYTYCZNE OOFILNE

Podczas przygotowywania probek analitycznych 1 przeprowadzania analizy nalaty stosowaé¢ ogé6l-
ne wytyczne wg PN-86/H-04240/00 1 PN-8<VH-04042.

3. METODA OZNACZANIA

3 1. Zasada oznaczenia. Rozpuszczenie proébki w mieszaninie kwaaéw i poalar absorpcji roztwo-
ru przy ddtugosci fali 232,00 na w ploalsnlu acetylen-powietrza.

3.2. 0Odczynniki 1 roztwory

a/ Mieazenlna kweedéw do rozpuszczenias 600 ca3 wody, 200 ca3 kwasu fluorowodorowego /1.12/,
200 cm3 kwaau azotowego /1 .V » wywieszacd,

b/ Fluorek amonowy - roztwér 10 X (e/v).

c/ Chlorek oazowy - roztwér 1 X (a/v).

d/ Weglik wolfraau nla zawierajecy niklu,

a/ Roztwory wzorcowe nlklui

Roztwér At 1,000 g niklu o zawarto$ol alnlaua 99.95 X w postaci wiéréw lub proszku,
umiesci¢ w zlewce pojemnos$ci 250 ca3 1 rozpusci¢ w 25 ca3 kwaau azotowego /I+1/ na goreoo,
ostudzi¢ | przeniesé¢ roztwér do kolby pomiarowej pojemnosci 1 da3, dopednié¢ wode do kreski
i wymieszac.

1 ca3 roztworu A zawiera 1 ag niklu

Roztwér Bi Odalerzyc 100 ca3 roztworu A i przenie$¢ do kolby pomiarowej pojeanos$ol

1 da3, dopedni¢ wode do kreski 1 wymieszac.

1 ca3 roztworu B zawiera 0.1 ag niklu

Roztwér C» Odmierzy¢ 100 cm3 roztworu B 1 przenie$¢ do kolby poalerowej pojaanoscl

1 da3, dopedni¢ wode do kreski i wymieszac.

1 ca3 roztworu C zawiera 0,01 wg niklu
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3.3. Aparatura

a/ Spektrometr do absorpcji atomowej przystosowany do pracy z ptomieniem acetylen - po-
wietrze.

h/ Lampa z katode wnekowe, nlklowe,

c/ Butla za sprezonym acetylenem

d/ Kompresor powietrza lub Inne Zrédto dostawy powietrze.

al Zlewki teflonowe z przykrywkami, pojeanoéoi 130 cm3.

f/ Kolba pomiarowa polipropylenowa /lub z innego tworzywa odpornego na dziatanie kwasu
fluorowodorowego/.

3.4 Wykonania oznaczania
3.4 1 Przygotowanie krzywych wzorcowych

a/ dla zawartosci niklu od 0,003 do 0,05 S

Do 8 zlewek teflonowych odwazy¢ po 1,00 g weglika wolframu lub weglika spiekanego zawlera-
Jecogo ponizej 0,003 % niklu, doda¢ 20 cm3 wody 1 20 cm3 mieszaniny kwasoéw Zlewki przykryc¢
przykrywke teflonowe i umiesci¢ na ptycie ogrzanej do temperatury 100°C lub #azni wodnej do
catkowitego rozpuszczenia Roztwér ochdodzi¢ i odmierzy¢ kolejno do 5 zlewekt 0,0] 2,01 3,0
5,0; 10,0 cm3 roztworu wzorcowego C, a do 3 zlewek; 3,0; 5,0, 6,0 cm3 roztworu wzorcowego B
Do kazdej zlewki doda¢ nastepnie 10 cm3 roztworu Ffluorku amonowego, 10 cm3 roztworu ohlorku
cezowego 1 przenies$é¢ roztwér do kolb pomiarowych polipropylenowych pojemnoici 100 om3, do-
pedni¢ wode do kreski 1 wymiesza¢. Dalej poetepowa¢ zgodnie z punktem 3.4 Z. Na podatawla

otrzymanych wynikéw wykresli¢ krzywe wzorcowe.
b/ dla zawartos$ci niklu powyzej 0,05 do 0,50 %

Do 9 zlewek teflonowych odwazy¢ po 1,00 g weglika wolframu 1 dodacd 20 ca3 wody 120
mieszaniny kwaséw Zlewki przykry¢ przykrywke teflonowe i umiesci¢ na ptycie ogrzanej do tem-
peratury 100°C lub na +*azni wodnej do catkowitego rozpuszczenia. Roztwér ochtodzi¢ 1 odalerzyé
do 6 zlewek kolejno; O O; 5.0; 8,0; 10,0; 15,0; 20,0 cm3 roztworu wzorcowego B, a do nastep-
nych 3-ch; 3,0 4,0; 5,0 cm3 roztworu wzoroowego A.

Do kazdej zlewki doda¢ nastepnie 10 cm3 roztworu fluorku amonowego, 10 cm3 roztworu chlorku
cezowego 1 przenie$¢ roztwory do kolb pomiarowych polipropylenowych pojemno$ci 100 cm®, do-
pednic wode do kreekl i wymiesza¢. Dalej postgpowa¢ wg 3.4.2. Na podatawla otrzymanych wyni-
kéw wykresli¢ krzywe wzorcowe.

3.4 2 Przebieg analizy. Odwazy¢ 1,000 g badanejproébki do zlewki teflonowej, doda¢ 20 cm3
wody, 20 cm3 mieszaniny kwaséw Zlewki przykry¢ przykrywke teflonowe 1 umiesci¢ na ptycie ogrza-
nej do temperatury 100°C lub #azZni wodnej. Po catkowitym rozpuszczaniu proébki roztwér ochto-
dzie, doda¢ 10 cm3 roztworu fluorku amonowego, 10 om3 roztworu chlorku cezowego i przenies¢
do kolby polipropylenowej pojemnosci 100 ca3, dope#ni¢ wode do kreski 1 wymiesza¢. RéOwno-
czes$nie z prébe badane wykonac¢ prébe kontrolne na czysto$¢ odczynnikéw /proba $Slepa/. Pomiar
absorpcji promieniowanie przeprowadzi¢ przy ddfugosci fali 232,00 nm, przy ustalonych optymal-
nych warunkach dotyczecych szerokosci szczeliny, wysokos$ci palnika oraz przeptywu acetylenu

1 powietrza
3.5 Obliczenie wynikow

Zewartos$c niklu /ty obliczy¢ w procentach wg wzoru;

- DV ~
0 = 525w kidrym;

m . 10*
c - stezenie niklu w roztworze analizowanej proébki odczytano z krzywej wzorcowej, mg/cm3,
c.~ stezenie niklu w roztworze $lepej proéby, odczytane z krzywej wzorcowej, mg/ee3,
V - objetos¢ analizowanego roztworu prébki, cms,
a - masa odwazkl proébki analizowanej lub odpowladajeca czes¢ roztworu probki pobranej do

oznaczania, g-

ca3
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.6. Ro6znice wiedzy wynikam poszczegélnych oznaczaé nie powinny przekracza¢ przy zawar-
tosci niklui
od 0.003 do 0.05 X ——————— 0.001 X
powyzej 0,05 do 0,50 X ——————— 0,01 X
KONTIETC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-87/0682-08

Instytucja opracowujaca norae - Huta Baildon. Katowloe
latotne zalany w atoeunku do BN-78/0682-08»

- zaleniono 1 poszerzono zakres oznaczania niklu,
- zaleniono epos6b przygotowania préb do poalaroéw,
- zaleniono sposéb przygotowania krzywyoh wzorcowych.

Noray zwlazanoi

PN-86/H-04240/00 Analiza chealozna weglikéw. Wytyczne og6lne.
PN-8%*"H-04042 Analiza chealozna surowcéw 1 weglikédw hutniczych. Zasady stosowania

atomowej spektrometrii absorpcyjnej.
Noray miedzynarodowet

1SO 7627/3 - 1983 Hardaetals - Chealcal analyolo by flaae atonie absorptlon speotroaetry.
P.3. Doteralnatlon of cobalt, Iron. aangenese and nlokel In contenta

tron 0,01 to 0,5 X(w/«).

Instytucja drukujeca i rozprowadzejeca noraet Instytut Metalurgii Zelaza - ul. K.Mlarkl 12,

44-100 Gliwice

Autorzy projektu norayi agr Inz. Z. Kos$cielniak, inz. 0. Lorklewloz,

Inz. B. Mlohatowska - Huta Baildon



