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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest oznaczanie zawarto$oi cynku metode atomowej
spektrometrii absorpcyjnej w kobalcie, tlenku kobaltu, niklu oraz mieszankach weglikéw me-
tali wyeokotopllwych z metalem wlezecym.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode stosuje sie do oznaczania zawartosci cynku w zakre-
sie 0,0002 + 0,025 %

2, WYTYCZNE OGOLNE

Podczas przygotowania prébek analityeznyoh i przeprowadzania analizy nalezy stosowa¢ ogdélne

wytyczne wg PN-86/H-04240/00 i PN-80/H-04042.

3, METODA OZNACZANIA

3.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie proébki w kwasach 1 pomiar absorpcji roztworu przy
ddugosci fali 213,86 nm w ptomieniu acetylen-powletrze

3A-°.d<yvpniM JABEWArY.»

a/ Kwas azotowy /1 ,4/ roztwér 1+1,

b/ Mieszanina kwaséw do rozpuszczania!
600 cm® wody, 200 cm® kwasu fluorowodorowego /1,12/
200 cm® kwasu azotowego /1,V« wymieszac,

c/ Fluorek amonowy, roztwér 10 % m/V

d/ Chlorek cezowy, roztwor 1 X «I/V.

6/ Kobalt 1 mieszanka weglikéw nla zawlerajece cynku

f/ Roztwory wzorcowe cynkui

Roztwér A. 0,100 g cynku metalicznego o zawartosci minimum 99,95 % Zn umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 150 cm®, rozpusci¢ w 25 cm® roztworu kwasu azotowego (I ¢ 1), przeniesé¢ roz-
twér do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm®, dope#ni¢ wode do kreekl 1 wymieszac.

1 cm3 roztworu A zawiera 0,1 mg cynku

Roztwér 8. 50 cm3 roztworu A odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm3, rozelen-
ezy¢ wode do kreski 1 wymieszact

1 cm3 roztworu B mewiera 0,02 ag cynku

Roztwér C. 50 cm3 roztworu B odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3, rozcien-
czy¢ wode do kreski 1 wymieszac!

1 cm3 roztworu C zawiera 0,002 mg cynku
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3.3, Aparaturo

a/ Spektrometr do absorpcji atomowej przystosowany do pracy z pltomieniem aeetylen-powietrze.
b/ Lampa z katoda wnekowa dla cynku

c/ Butla za sprezonym acetylenem.

<V Kompresor powietrzny lub inne Zrédto dostawy powietrza

«/ Zlewki teflonowe pojemnodei 150 cm3 z przykrywke,

f/ Kolby pomiarowe polipropylenowe pojemnosci 100 cm3.

L At ifitiufflgaifl-jgBafiMatas,

3.4.1, Przygotowania krzywych wzorcowych.

a/ Ola zawartosci cynku 0.0002 * 0.009 &, *» przypadku analizy surowcéw kobaltowych, do 7 zle-
wek pojemnosci 150 om3 odwazy¢ po 1.000 g kobaltu 1 doda¢ po 10 cm3 roztworu kwasu azotowego.
Po rozpuszozeniu 1 ochdodzeniu roztworu odmierzyé¢ kolejno; 0.0. 1.0i 5,0j 10,0j 15,0 cm3 roz-
tworu wzorcowego C 1 2.0, 2,5 cm3 roztworu wzorcowego B.

Roztwory przenies¢ do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3;dopedni¢ wode do kreski 1 wymie-
szac .

W przypadku analizy mieszanek weglikéw do 7 zlewek teflonowych pojemnosci 150 cm3 odwazyc¢
po 1,000 g mieszanki weglikéw, doda¢ po 20 om3 wody 1 20 cm3 mieszaniny kwaséw. Zlewki przy-
kry¢ przykrywke teflonowe 1 umiesci¢ na +azni wodnej lub pkycie nagrzanej do temperatury
100°C Po rozpuszozeniu, roztwor ochtodzi¢ i odmierzy¢ kolejno uprzednio podane objetosci
roztworéw wzorcowych. Oo kazdej zlewki doda¢ nastepnie po 10 cm3 roztworu Ffluorku amonowego,
10 cm3 roztworu chlorku cezowego 1 przenies¢ roztwory do kolb pomiarowych polipropylenowych
pojemnosci 100 cm3, dopedni¢ wode do kreski i wymieszac.

W obu przypadkach postepowa¢ dalej wg punktu 3.4 2. Ma podstawie otrzymanych wynikéw wy-

kresli¢ krzywe wzorcowe, .

+-q.«K9Ji* w przypadku analizy surowcéw kobaltowych,

do 8 zlewek pojemnosci 150 cm3 odwazy¢ po 1,000 g kobaltu i doda¢ po 10 cm3 roztworu kwasu
azotowego. Po rozpuszczaniu 1 ochdodzeniu roztworu odmierzy¢ kolejno 0,0; 2,5, 3,5; 4,5i
5,0; 7,5; 10,0; 12,5 cm3 roztworu wzorcowego B

Roztwory przenies¢ do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3, dopekni¢ wode do kraski & wy-
mieszac. n

W przypadku analizy mieszanek weglikéw, do 8 zlewek teflonowych pojemnosci 150 cm nawa-
zy¢ po 1,000 g mieszanki weglikéw i doda¢ po 20 cm3 wody 1 20 cm3 mieszaniny kwasow.
Zlewki przykry¢ przykrywke teflonowe 1 umiesci¢ na +azni wodnej lub plycie ogrzanej do tem-
peratury 100°C. Po rozpuszczeniu i ochtodzeniu roztworu doda¢ kolejno uprzednio podane obje-
tosci roztwordéw wzorcowych. Oo kazdej zlewki doda¢ nastepnie po 10 cm3 roztworu Ffluorku amo-
nowego, 10 cm3 roztworu chlorku cezowego 1 przenies$¢ roztwory do kolb pomiarowych polipropyle-
nowych pojemnosci 100 cm3, dopedni¢ wode do kreski 1 wymiesza¢. W obu przypadkach postepowac
dalej wg punktu 3.4.2. Na podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢ krzywe wzorcowe.

3.4.2. Przebieg analizy. Odwazy¢ 1,000 g prébki w przypadku surowcéw kobaltowych do zlewki
pojemnosci 150 co , doda¢ 10 cm3 roztworu kwasu azotowego. Po rozpuszczeniu prébki roztwér
oohtodzi¢ 1 przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3, dopedni¢ wode do kreski 1 wy-
miesza¢ , Odwazy¢ 1 g probki w przypadku analizy mieszanek weglikéw do zlewki teflonowej po-
jemnosci 150 cm3, doda¢ 20 cm3 wody i 20 cm3 mieszaniny kwaséw do rozpuszczania Zlewke przy-
kry¢ przykrywke 1 umiesci¢ na 4azni wodnej lub plycie nagrzanej do temperatury 100°C. Po cat-
kowitym rozpuszczeniu prébki roztwér ochtodzi¢, doda¢ 10 ca3 roztworu Fluorku amonowego,

10 ca3 roztworu chlorku oazowego 1 przenies¢ do kolby pomiarowej polipropylenowej pojemnosci
100 ca3,dopeini¢ wode do kreski i wymieszac¢. Réitnoczesnie z analize proébek badanych w obu
przypadkach wykona¢ Slepe probe. Pomiar absorpcji promieniowanie przeprowadzi¢ przy ddugosci
fali 213,86 na, przy ustalonych optymalnych warunkach dotyezecych szerokosci szczeliny, wy-
sokosci palnika oraz przeptywu acetylenu t powietrza.
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3.5. Obliczania wynikéw. Zawarto$¢ cynku /X/ obliczy¢ w procentach wg wzoru

(c-c,) =V ; _
X» " J——pJ.mii , W ktorymi

m 10
- stezenie cynku w roztworze analizowanej proébki odczytana z wykresu wzorcowego, mg/cm3%
- stezenie oynku W roztworze $Slepej préby odczytane z wykresu wzorcowego, mg/ca3,
- objetos¢ analizowanego roztworu proébki, om3,
- masa odwazkl proébki analizowanej lub odpowladajeca czesci roztworu proébki pobranej do
oznaczania, ¢
3.6. ROznice miedzy wynikami réwnolegtych oznacza¢ nie powinny przekracza¢ przy zawartosci
od 0,0002 do 0,001 - 0,0001 %
powyzej 0,001 do 0,005 - 0,0005 B
powyzej 0,005 do 0,010 - 0,001 B
powyzej 0,010 do 0,025 - 0,003 B
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE do BN-87/06B2-02
1. Instytucie opracowujaca norma - Huta Baildon, Katowice
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-76/0682-02i
a/ poszerzono norme o0 oznaczanie cynku w mieszankach weglikow
h/ zmieniono wzdér dotyczecy obliczenia wynikéw wg 1SO 7627/3
3. Normy zwigzarei
PN-78/H-04240/00 Analiza chemiczna weglikéw. Wytyczne ogélne.
PN-80/H-04042 Analiza chemiczna euroweéw 1 wyrobéw hutniczych. Zasady stosowania
atomowej spektrometrii absorpcyjnej.
A. Autorzy projektu normyi

mgr Ini Zofia Koscielniak, Inz. Danuta Lorklewlcz, Inz. Barbara Michatowska - Huta
Baildon

inatytuc.la rozprowadzajace nOrmei
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