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Analiza chemiczna surowców 1 węglików spiekanych. 

Oznaczanie zawartości cynku metodę atomowej 

spektrometrii absorpoyjnej

Zamiast!

SN-76/0682-02

Grupa katalogowa 0359

1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest oznaczanie zawartośoi cynku metodę atomowej 

spektrometrii absorpcyjnej w kobalcie, tlenku kobaltu, niklu oraz mieszankach węglików me­

tali wyeokotopllwych z metalem wlężęcym.

1.2. Zakres stosowania metody. Metodę stosuje się do oznaczania zawartości cynku w zakre­

sie 0,0002 + 0,025 %

2, WYTYCZNE OGÓLNE

Podczas przygotowania próbek analityeznyoh i przeprowadzania analizy należy stosować ogólne 

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

3, METODA OZNACZANIA

3.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w kwasach 1 pomiar absorpcji roztworu przy 

długości fali 213,86 nm w płomieniu acetylen-powletrze

3A-°.d<yvpniM, JL -ŁB£,WdrY.»
a/ Kwas azotowy / 1 ,4/ roztwór 1+1, 

b/ Mieszanina kwasów do rozpuszczania!

600 cm® wody, 200 cm® kwasu fluorowodorowego /1,12/

200 cm® kwasu azotowego /1,V« wymieszać, 

c/ Fluorek amonowy, roztwór 10 % m/V 

d/ Chlorek cezowy, roztwór 1 X «l/V.

6/ Kobalt 1 mieszanka węglików nla zawlerajęce cynku 

f/ Roztwory wzorcowe cynkui

Roztwór A. 0,100 g cynku metalicznego o zawartości minimum 99,95 % Zn umieścić w zlewce 

pojemności 150 cm®, rozpuścić w 25 cm® roztworu kwasu azotowego (l ♦ l), przenieść roz­

twór do kolby pomiarowej pojemności 1000 cm®, dopełnić wodę do kreekl 1 wymieszać.

1 cm3 roztworu A zawiera 0,1 mg cynku

Roztwór 8. 50 cm3 roztworu A odmierzyć do kolby pomiarowej pojemności 250 cm3, rozeleń- 

ezyć wodę do kreski 1 wymieszaćt

1 cm3 roztworu B mewiera 0,02 ag cynku

Roztwór C. 50 cm3 roztworu B odmierzyć do kolby pomiarowej pojemności 500 cm3, rozcień­

czyć wodę do kreski 1 wymieszać!

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 płomieniem aeetylen-powietrze. 

b/ Lampa z katoda wnękowa dla cynku 

c/ Butla za sprężonym acetylenem.

<V Kompresor powietrzny lub inne źródło dostawy powietrza 

«/ Zlewki teflonowe pojemnoóei 150 cm3 z przykrywkę, 

f/ Kolby pomiarowe polipropylenowe pojemności 100 cm3.

ŁAt ifitiufflgaifl-jgBafiMałas,
3 . 4 . 1 ,  P r z y g o t o w a n i a  k r z y w y c h  w z o r c o w y c h .

a/ Ola zawartości cynku 0.0002 *  0.009 SŁ, *» przypadku analizy surowców kobaltowych, do 7 zle­

wek pojemności 150 om3 odważyć po 1.000 g kobaltu 1 dodać po 10 cm3 roztworu kwasu azotowego.

Po rozpuszozeniu 1 ochłodzeniu roztworu odmierzyć kolejno; 0.0. l.Oi 5,O j 10,O j 15,0 cm3 roz­

tworu wzorcowego C 1 2.0, 2,5 cm3 roztworu wzorcowego B.

Roztwory przenieść do kolb pomiarowych pojemności 100 cm3;dopełnić wodę do kreski 1 wymie­

szać .

W przypadku analizy mieszanek węglików do 7 zlewek teflonowych pojemności 150 cm3 odważyć 

po 1,000 g mieszanki węglików, dodać po 20 om3 wody 1 20 cm3 mieszaniny kwasów. Zlewki przy­

kryć przykrywkę teflonowę 1 umieścić na łaźni wodnej lub płycie nagrzanej do temperatury 

100°C Po rozpuszozeniu, roztwór ochłodzić i odmierzyć kolejno uprzednio podane objętości 

roztworów wzorcowych. Oo każdej zlewki dodać następnie po 10 cm3 roztworu fluorku amonowego,

10 cm3 roztworu chlorku cezowego 1 przenieść roztwory do kolb pomiarowych polipropylenowych 

pojemności 100 cm3, dopełnić wodę do kreski i wymieszać.

W obu przypadkach postępować dalej wg punktu 3.4 2. Ma podstawie otrzymanych wyników wy­

kreślić krzywe wzorcowe,.

±-q.«K9Ji* w przypadku analizy surowców kobaltowych, 

do 8 zlewek pojemności 150 cm3 odważyć po 1,000 g kobaltu i dodać po 10 cm3 roztworu kwasu 

azotowego. Po rozpuszczaniu 1 ochłodzeniu roztworu odmierzyć kolejno 0,0; 2,5, 3,5; 4,5i 

5,0; 7,5; 10,0; 12,5 cm3 roztworu wzorcowego B 

Roztwory przenieść do kolb pomiarowych pojemności 100 cm3, dopełnić wodę do kraski Ł wy­

mieszać. ^

W przypadku analizy mieszanek węglików, do 8 zlewek teflonowych pojemności 150 cm nawa- 

żyć po 1,000 g mieszanki węglików i dodać po 20 cm3 wody 1 20 cm3 mieszaniny kwasów.

Zlewki przykryć przykrywkę teflonowę 1 umieścić na łaźni wodnej lub płycie ogrzanej do tem­

peratury 100°C. Po rozpuszczeniu i ochłodzeniu roztworu dodać kolejno uprzednio podane obję­

tości roztworów wzorcowych. Oo każdej zlewki dodać następnie po 10 cm3 roztworu fluorku amo­

nowego, 10 cm3 roztworu chlorku cezowego 1 przenieść roztwory do kolb pomiarowych polipropyle­

nowych pojemności 100 cm3 , dopełnić wodę do kreski 1 wymieszać. W obu przypadkach postępować 

dalej wg punktu 3.4.2. Na podstawie otrzymanych wyników wykreślić krzywe wzorcowe.

3.4.2. Przebieg analizy. Odważyć 1,000 g próbki w przypadku surowców kobaltowych do zlewki 

pojemności 150 co , dodać 10 cm3 roztworu kwasu azotowego. Po rozpuszczeniu próbki roztwór 

oohłodzić 1 przenieść do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3, dopełnić wodę do kreski 1 wy­

mieszać , Odważyć 1 g próbki w przypadku analizy mieszanek węglików do zlewki teflonowej po­

jemności 150 cm3 , dodać 20 cm3 wody i 20 cm3 mieszaniny kwasów do rozpuszczania Zlewkę przy­

kryć przykrywkę 1 umieścić na łaźni wodnej lub płycie nagrzanej do temperatury 100°C. Po cał­

kowitym rozpuszczeniu próbki roztwór ochłodzić, dodać 10 ca3 roztworu fluorku amonowego,

10 ca3 roztworu chlorku oazowego 1 przenieść do kolby pomiarowej polipropylenowej pojemności 

100 ca3, dopełnić wodę do kreski i wymieszać. Róitnocześnie z analizę próbek badanych w obu 

przypadkach wykonać ślepę próbę. Pomiar absorpcji promieniowanie przeprowadzić przy długości 

fali 213,86 na, przy ustalonych optymalnych warunkach dotyezęcych szerokości szczeliny, wy­

sokości palnika oraz przepływu acetylenu Ł powietrza.
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3.5. Obliczania wyników. Zawartość cynku /X/ obliczyć w procentach wg wzoru

(c - c,) • V
X » .i —— joJ. m ii , w którymi 

m 10

o - stężenie cynku w roztworze analizowanej próbki odczytana z wykresu wzorcowego, mg/cm3'.

Oj - stężenie oynku w roztworze ślepej próby odczytane z wykresu wzorcowego, mg/ca3,
V - objętość analizowanego roztworu próbki, om3 ,

m - masa odważkl próbki analizowanej lub odpowladajęca części roztworu próbki pobranej do 

oznaczania, g

3.6. Różnice miedzy wynikami równoległych oznaczać nie powinny przekraczać przy zawartości

od 0,0002 do 0,001 - 0,0001 56
powyżej 0,001 do 0,005 - 0,0005 56
powyżej 0,005 do 0,010 - 0,001 56
powyżej 0,010 do 0,025 - 0,003 56

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE do BN-87/06B2-02

1. Instytucie opracowująca norma - Huta Baildon, Katowice

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-76/0682-02i

a/ poszerzono normę o oznaczanie cynku w mieszankach węglików 

h/ zmieniono wzór dotyczęcy obliczenia wyników wg ISO 7627/3

3. Normy związanei

PN-78/H-0424O/00 Analiza chemiczna węglików. Wytyczne ogólne.

PN-80/H-04042 Analiza chemiczna euroweów 1 wyrobów hutniczych. Zasady stosowania

atomowej spektrometrii absorpcyjnej.

A. Autorzy projektu normyi

mgr lni Zofia Kościelniak, lnz. Danuta Lorklewlcz, lnż. Barbara Michałowska - Huta 

Baildon

5. inatytuc.la r o z p r o w a d z a j ą c e  normę i

Instytut Metalurgii 2elaza, ul. K Miarki 12/14, 44-100 Gliwice


