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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kontrola miedzyoperacyjna do-
tyczaca analizy chemicznej surowcéw wapiennych, glino-
krzemianowych i surowcéw korygujacych oraz namiaréw su-
rowcowych przeznaczonych do produkcji klinkieru port-

landzkiego,

2. METODY BADAN

2, 1, Ogélne warunki wykonywania analizy chemicznej,

Do wszystkich czynnosci analitycznych, jak réwniez do na-

stawiania roztworéw nalezy uzywaé¢ wody destylowanej,
Stopnie czystoéci odczynnikéw - wg PN-68/C-01060,

Podane przy nazwie kwaséw i wody amoniakalnej wartoé-
ci (1,19), (1,84) itp. oznaczaja ich gestodé.

Wyrazenia (1+i), (142) itp. okreélaja stosunek objetos-
ci stezonego kwasu lub stezonej wody amoniakalnej do ob-
jetoéci wody,

Przez nazwe roztwér nalezy rozumieé roztwér wodny,
przez nazwe saczek - saczek ilo§ciowy,

Wazenie nalezy wykonywaé na wadze analitycznej z do-

przy badaniach na réwni z naczyniami cechowanymi w cen-
tymetrach szeéciennych (cmz). Przy przeprowadzaniu ana-
liz metodami kolorymetrycznymi krzywe wzorcowe nalezy
wykres§laé w uktadzie wspétrzednych, odktadajac na osi od-
cietych odpowiednie zawartoéci oznaczanego sktadnika, w
miligramach, a na osi rzednych mierzone wartosci ekstynk-
cji odpowiednich roztworédw wzorcowych,

Wyniki oznaczaé analizy nalezy podawaé dla metod wa-
gowych i objetodciowych z doktadnoscia: do pierwszego
miejsca po przecinku, dla metod kolorymetrycznych, przy
zawartosci oznaczanego sktadnika powyzZej 1 procenta - do
pierwszego miejsca po przecinku, a przy zawartoe§ci ozna-

czanego sktadnika ponizej 1 procenta - drugiego miejsca po

przecinku,

2.2, Przygotowanie éredniej prébki_laboratoryjnej do

analizy chemicznej, ér-edni§ prébke laboratoryjna pobrana

i rozdrobniona wg BN-81/673I-02 nalezy wysuszyé do sta-
o x
tej masy w temperaturze 105 +5 C, Po wysuszeniu nalezy

przechowywaé ja w naczyniu szczelnie zamknigtym,

2. 3. Metody analizy chemicznej surowcéw wapiennych

ktadnoscia do £0,0002 g, jezeli w treéci normy nie podano (kamier wapienny, margiel, kreda) - wg schematu  prze-
inaczej. Naczynia laboratoryjne, w ml, moga byé uZywane biegu analizy chemicznej.
Zgtoszona przez Instytut Przemystu Wiazgcych Materialéw Budowlanych
Ustanowiona przez Ministra Budownictwa i Przemystu Materiatléw Budowlanych dnia 3 stycznia 1983 r.
joko norma obowiazujaca od dnia 1 kwietnia 1983 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 4/1983 poz. 6)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA” 1983. Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 1,90 Nakl.4300455 Zam. 716/83 Cena zt 24,00
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Przygotowanie prébki wg 2, 2

Prazenie prébki
w temperaturze
1200 + 1300 °C

Oznaczanie strat
po prazeniu

Oznaczanie za-
wartoéci bezwod-

wg 2. 4 nika kwasu siarko-

Rozpuszczenie w HC IOA + HZO

i wydzielenie bezwodnika kwasu
krzemowego

L Filtracja

wego wg
2.5

Osad Przesacz Oznaczanie kompleksometryczne z EDTA
agowe ozna- -
:vzagn(:e zawar- Stoplehis Kolorymetrycz.« Oznaczanie za- Oznaczanie za- Oznaczanie za-
toéci bezwod- z Mok e oznac’za.me wartoéci tlenku wartoéci tlenku wartosci tlenku
nika kwasu zawartosci tlen- zelazowego wapniowego magnezow ego
krzemowego ku zelazowego wg 2.6, 6 vg 2,6.7 wg 2,6, 7
wg 2,6.5
wg 2.6, 3
Ko lorymetryczne
oznaczanie zawartoé- Oznaczahie za-
ci bezwodnika kwasu wartoéci tlenku
krzemowego wg 2, 6, 4 glinowego
wg 2. 6.6
2.4, Oznaczanie strat po prazeniu nalezy wykonad z pary kwasu nadchlorowego i pozostawié w tej temperaturze

prébki przygotowanej wg 2, 2, wg PN-78/B-04301 p, 2, 3.

2,5, Oznaczanie zawartoéti bezwodnika kwasu siarkowe-

go nalety wykonaé z prébki przygotowanej wg 2.2, wg

PN-78/B-04301 p. 2.5 z tym, ze za wynik nalezy przyjaé
érednia arytmetyczna wynikéw dwéch oznaczar, Dopuszczalk
na réznica miedzy wynikami nie pow’inna przekraczaé 0,1%

wartoéci bezwzglednej,

2.6, Oznaczanie zawartoéci bezwodnika kwasu krzemo-

wego oraz tlenkéw: 2elazowego, glinowego,

_magnezowego

wapniowego i

2,6, 1, Odczynniki i roztwory, Kwas nadchlorowy cz,d.a.,

roztwér 60 =72-procentowy,

2.6, 2, Sposéb przygotowania prébki, Z prébki przygo-

towanej wg 2, 2 nalezy odwazyé 1 g, przenieéé do tygla phe-
tynowego i wyprazyé w temperaturze 1200 + 1300 °cw Cig—
gu okoto 40 min, Po ostudzeniu do temperatury pokojowej
pozostatosé po wyprazeniu przenie$é do zlewki pojemnoéci
250 cm3 i doda¢, w zaleznoéci od stezenia, 15 = 20cm3mz—
tworu kwasu nadchlorowego, Zlewke z zawartoécia nalezy
ogrzewadé do odparowania nadmiaru wody i do uzyskania

temperatury, w ktérej z roztworu wydobywaja sie geste

przez 5 = 10 min, Nastepnie zlewke z zawartoécia nieco o-
chtodzi¢, dodac okoto 200 cm3 wrzacej wody, doktadnie wy-
mieszaé i saczyé przez miekki saczek, zbierajac przesacz
do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3. Zlewke i saczek
przemyé matymi porcjami goracej wody o tacznej ilosci o-
koto 250 cm3. Ostudzié zawartoséé kolby do temperatury po-
kojowe]j i dopetnié woda do kreski,

Osad pozostaty na saczku stuzy do oznaczania zawarto$-
ci bezwodnika kwasu krzemowego, przesacz natomiast do
oznaczania zawartoéci tlenkéw: 2zelazowego, glinowego, wap-
niowego i magnezowego,

2,6, 3, Oznaczanie zawartoéci bezwodnika kwasu krze-

mowego metoda wagowa

2,6,3. 1, Zasada oznaczania polega na wydzielaniu

kwasu krzemowego przez ogrzewanie z wrzacym monohydra-
tem kwasu nadchlorowego oraz wyprazeniu i zwazeniu od-
saczonego osadu bezwodnika Kwasu krzemowego, '

2.6, 3,2, Wykonanie oznaczania, Osad wraz z saczkiem

otrzymany wg 2, 6, 2 przenieéé do uprzednio wyprazonego
do statej masy i zwazZzonego tygla porcelanowego lub platy-
nowego, wysus;yé, spopielié i prazyé w temperaturze 1050:

~1100 °cw ciggu 60 min, ostudzi¢ w eksykatorze i zwa-
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zyé. Od masy zwazonego tygla z osadem odjaé mase zwazo-
nego pustego tygla,
Otrzymany wynik oznacza mase zawartosci bezwodnika

kwasu krzemowego,

2.6, 3, 3. Obliczanie wynikéw, Zawartoéé bezwodnika

kwasu krzemowego (X) nalezy obliczyé w procentach wg
wzoru

X =m - 100 (n
w ktérym:

m - masa bezwodnika kwasu krzemowego, g.

2.6, 3.4, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé $éredniag aryt-
metyczna wynikéw dwéch oznaczah, Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami nie powinna przekraczaé 0,3 % wartoséci

bezwzglednej.

2.6, 4, Oznaczanie zawartoéci bezwodnika kwasu krzemo-

wego metoda kolorymetryczna

2. 6,4, 1. Zasada oznaczania polega na przeprowadzeniu

krzemionki do roztworu, utworzeniu zwigzku zespolonego z
molibdenianem amonowym o 26ttym zabarwieniu przy pH o-

koto 1,5 i zmierzeniu ekstynkcji roztworu,

2,6, 4,2, Aparatura, Spektrofotometr typu Specol,

2.6, 4,3. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, roztwér 0, 1-procentowy w alkoholu

etylowym,

b) Kwas azotowy cz. d. a,, roztwér (1+4) i roztwér oko-
to 2N: odmierzyé doktadnie 135 cm3 stezonego kwasu azo-
towego ( 1,4) i rozcieAczyé woda do objetoéci 1000 cm3,

c) Molibdenian amonowy cz. d. a., roztwér 5-procentowy,

sporzadzany przed kazdym oznaczaniem,

d) Wodorotlenek potasowy cz. d, a., granulki,

e) Wzorcowy roztwdr krzemus odwazy¢ 0,2000 g sSwiezo
wyprazonego w temperaturze 1200 OC i roztartego w moz-
dzierzu agatowym dwutlenku krzemowego cz, d, a, Umiescié
nawazke w tyglu niklowym,  dodaé okoto 2 g wodorotlenku
potasowego, odwodnié¢ zawarto$é tygla na ptycie grzejnej
i stopi¢ w temperaturze 750 OC w ciagu 10 min, Po ostu-
dzeniu stop wytugowaé woda, otrzymany roztwér przesa-

czyé przez éredni saczek i przesacz zebraé w kolbie po-

miarowej pojemnosci 1000 cm |, przemywajac tygiel i sa-
czek kilkakrotnie goraca woda, Po ostudzeniu do tempe-
ratury pokojowej przesacz uzupetni¢ woda do kreskii wy-

mieszaé,
Roztwér wzorcowy nalezy przechowywaé w butelkach po-
¢ 3 3
lietylenowych, 1 cm tak przygotowanego roztworu zawie-

ra 0,2 g bezwodnika kwasu krzemowego,

2.6.4,4, Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu

: X . 3 s 2 .
kolb pomiarowych pojemnoéci 100 cm~ odmierzyé biureta:

3
0; 5; 10; 15; 20; 25; 30 cm~ wzorcowego roztworu (co od-

powiada 0; 1,0, 2,0; 3,0; 4,0; 5,0, 6,0mg bezwodnika

kwasu krzemowego w 100 cm3 roztworu), Zawartoéé kolb
rozciedczyé woda do okoto 60 cm3, dodaé 2 + 3 krople roz-
tworu fenoloftaleiny i energicznie mieszajac wkraplaé kwas
azotowy ( 1+4), az do odbarwienia roztworu, Nastepnie, w
dalszym ciagu mieszajac dodawa¢é 5 cm3 2N kwasu azotowe-
go, 10 cm3 roztworu molibdenianu amonowego, dopetnié wo-
da do kreski, wymieszac i zmierzyé ekstynkcje roztworu
przy dtugoéci fali 425 nm w ciagu 5 + 7 min od utworzenia
kompleksu, stosujac jako odnoénik wode, Na podstawie o-
trzymanych wartosci wykresli¢ krzywa zaleznoséci ekstynk-
cji od zawartoéci bezwodnika kwasu krzemowego w mg na
sprawdzaé

100 cm3 roztworu, Krzywa wzorcowa nalezy

przed wykonaniem serii pomiaréw,

2.6.4,5 Wykonanie oznaczania. Osad wraz z saczkiem,

otrzymany wg 2, 6, 2, przenie§é do tygla niklowego, wysu-
szyé, spopieli¢ i wyprazyé w temperaturze 750 oC w cia-
gu 15 + 20 min, Tygiel z zawartoscia ozigbi¢, doda¢ okoto
dziesigciokrotna ilo§é wodorotienku potasowego i ustawié
na 5 = 10 min na progu pieca nagrzanego do temperatury
750 “c. Nastepnie tygiel wsunaé do wnetrza pieca, zamknaé
drzwiczki i ogrzewaé przez 5 min w temnperaturze 750 OC.
Po wyjeciu i ostudzeniu tygla stop wytugowaé woda, Zawar-
toéé tygla przeniesé do zlewki pojemnosci 250 cm-3, roz-
cienczyé woda i saczyé przez migkki saczek zbierajac
przesacz do kolby pomiarowej pojeinnogci 500 cm3_ Zlewke
i saczek przemyc¢ kilkakrotnie tnaiymi porcjami wody., Kol-
be z zawartoécia oziebi¢ do temperatury pokojowej, uzupet-
ni¢ woda do kreski i wymieszaé. W zaleznoéci od spodzie-
wanej zawartoéci bezwodnika kwasu krzemowego pobraé pi-
peta nastepujace iloéci roztworu: przy zawartoséci w gra-
nicach 1,5 + 15 % bezwodnika kwasu krzemowego - pobr:a(’:
20 em> (co odpowiada 40 mg prébki, @), przy zawartoici
w granicach 0 + 6 % pobraé 50 cm3 roztworu (co odpowia-
da 100 mg prébki, @) i przeniesé do kolby pomia.rowej po-
jemnosci 100 cm3, Dalej postepowad jak w 2,6, 4, 4, Z krzy-
wej wzorcowej odczytaé¢ zawartoéé bezwodnika kwasu krze-
mowego (M) w mg na 100 cm3 roztworu,

2.6,4,6. Obliczanie wynikéw, Zawartosdé bezwodnika

kwasu krzemowego ( X)) nalezy obliczyé w procentach wg

wzoru
m
X. s w—

1 + 100 (2)

a
w ktérym:
m - zawartos¢ bezwodnika kwasu krzemowego w 100 cm3
roztworu, odczytana z krzywej wzorcowej, mg,

@ - odwazka prébki zuzyta do mierzenia ekstynkcji, mg,

2.6,4,7, Wynik. Za wynik nalezy przyjaé érednia aryt-
metyczna wynikéw dwéch oznaczad, Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami nie powinna przekraczaé¢ 0,1 % wartoéci
bezwzglednej przy zawartoéci bezwodnika kwasu krzemo-
wego do 6 % i 0,3 % przy zawartoéci bezwodnika kwasu

krzemowego w granicach 6 =+ 15 %,
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2.6,5 Oznaczanie zawartoéci tlenku 2elazowego metoda

2.6,5, 6, Obliczanie wynikédw, Zawartosé tlenku 2elazo-

kolorymetryczna

2.6,5 1. Zasada oznaczania polega na wytworzeniu 364~

tego kompleksu 2elaza z kwasem 'sulfosalicylowym przy

pH 8 = 10 i zmierzeniu ekstynkcji roztworu,

2,6,5, 2, Aparatura, Spektrofotometr typu Specol,

2,6,5 3. Odczynriki i roztwory

a) Kwas azotowy cz, d.a,, (1,4).
b) Kwas solny cz, d. a., roztwér ( 1+10).
c¢) Kwas sulfosalicylowy cz, d, a, , roztwér 10-procento-
wy.

d) Woda amoniakalna cz. d, a., roztwér (1+1) i (1+10),

e) Wzorcowy roztwér zelaza A zawierajacy 0,2 g tlenku
2elazowego w 1000 crn3 roztworu: odwazy¢ 0, 1392 g zela-
za metalicznego cz, d, a, i rozpuéci¢ w 100 cm3 kwasu sol
nego, Roztwér przenieéé do kolby pomiarowej pojemnos$ci
1000 crn3, uzupetnié woda do kreski i wymieszac,

f) Wzorcowy roztwér zelaza B zawierajacy 0,02 g tlen-

3

3
ku 2elazowego w 1000 cm~ roztworu: pobraé pipeta 100 cm

roztworu A i rozciehnczy¢é w kolbie pomiarowej pojemnosci

3

1000 cm , 1 cm3 tak przygotowanego roztworu zawiera

0,02 mg tlenku 2elazowego,

2.6,5 4, Przygotowanie krzywej wzorcowej, Do siedmiu

kolb pomiarowych pojemnosci 100 crn3 odmierzyé Dbiureta:
0; 5; 10; 25; 30;'50; 60 crn3 wzorcowego roztworu B (co
odpowiada 0; 0,10; 0,20; 0,50; 0,60; 1,00; 1,20 mg tlen-
ku 2elazowego w 100 cm3 roztworu), Nastepnie do kazdej
kolby dodaé 3 = 4 krople kwasu azotowego, wymieszaé, do-
daé 10 (:m3 kwasu sulfosalicylowego, zobojetni¢ ostroznie
woda amoniakalna ( 1+1), a nastepnie (1+10), az do uzys-
kania czysto 26ttego zabarwienia, W razie potrzeby ostu-
dzié roztwory do temperatury pokojowej, dopetnié woda do-
kreski i wymieszaé, Zmierzy¢ ekstynkcje roztowru przy diu-
gosci fali 425 nm po uptywie 5 min, stosujac jako odnosnik
wode, Na podstawie otrzymanych wartoéci wykresli¢ krzy-
wa zaleznoéci ekstynkcji do zawartosci tlenku 2elazowego

(m) w mg na 100 cm3

roztworu, Krzywa wzorcowa nalezy
sprawdzaé przed wykonaniem serii pomiarow.,
2.6,5, 5 Wykonanie oznaczania, W zaleznoéci od spo-

dziewanej zawartoéci tlenku zelazowego z przesaczu przy-
gotowanego wg 2, 6, 2 pobraé pipeta nastepujace iloéci roz-
tworu; przy zawartoéci w granicach 0,5 = 3 % tlenku Ze-
lazowego pobraé 20 cm3 roztworu (co odpowiada 40 mg préb-
ki @), przy zawartoéci w granicach 0 + 1,2 % tlenku Ze-

lazowego pobraé 50 cm:’ roztworu ( co odpowiada 100 mg
3
prébki @), do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm™,
Dalej postepowad jak w 2,6, 5,4, Z krzywej wzorcowej

3
odczytaé zawartosé tlenku zelazowego (m) w mg na 100 ecm™,

wego (X.Z) nalezy obliczyé w procentach wg wzoru

- 100 (3)
a

X, =
w ktérym:
m - zawartos$é tlenku 2elazowego w 100 cm3 roztworu, od-

czytana z krzywej wzorcowej, mg,

a - odwazka prébki zuzyta do mierzenia ekstynkcji, mg,

2.6,5 7, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednia aryt-
metyczna wynikéw dwéch oznaczad. Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami nie powinna przekraczaé 0,05 % wartoéci

bezwzglednej,

2,6, 6, Oznaczanie zawartoéci tlenku Zzelazowego i tlen-

ku glinowego metoda kompleksometryczna nalezy wykonaé

z przesaczu przygotowanego wg 2, 6, 2, wg PN-78/B-04301
P. 2.8,

2,6, 7, Oznaczanie zawartosci tlenku wapniowego i _ma-

gnezowego nalezy wykonaé z przesaczu przygotowanego wg
2.6,2, wg PN-78/B-04301p. 2.9.

2, 7. Metody analizy chemicznej surowcdw glinokrzemia—

nowych lina, tupek) - wg schematu przebiegu analizy
chemicznej na str, 5,
2.8, Oznaczanie strat po prazeniu nalezy wykonaé Z

prébki przygotowanej wg 2, 2, wg PN-78/8-04301 P. .5

2,9, Oznaczanie zawartoéci bezwodnika kwasu siarkowe-

go nalezy wykonaé z prébki przygotowanej wg 2,2, wg

PN-78/B-04301 p, 2.5,

2, 10, Oznaczanie zawartosci bezwodnika kwasu krzemo-

wego oraz tlenkéw: 2elazowego, glinowego, wapniowego i

magnezowego

2, 10, 1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas nadchlorowy cz, d. a,, roztwér 60 :+ 72-procen-
towy,

b) Weglan sodowy cz, d, a.

2, 10, 2, Sposéb przygotowania prébki, Z prébki przy-
gotowanej wg 2, 2 nalezy odwazyé 1 g, przeniesé do  tygla
platynowego i dodaé okoto 5 g weglanu sodowego, Zawar-

toéé tygla wymieszaé i stopié w temperaturze 1050+1100 c’(:
w ciggu 20 = 30 min, az do uzyskania jednorodnego ciekte-
go stopu, Stop nalezy ochtodzié, przeniesé do zlewki po=~
jemno&ci 250 cm3 i tugowaé najpierw niewielka iloscia wo-
dy (30 = 40 ch)' a nastepnie kwasem nadchlorowym w
ilodci 15 + 20 cms, Zlewke z zawartoscig ogrzewaé do od-
parowania nadmiaru wody i do uzyskania temperatury, w
ktérej z roztworu wydobywaja sie geste pary kwasu nad-

chlorowego i pozostawié w tej temperaturze przez 510 min,
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Przygotowanie prébki wg 2, 2
Stapianie prébki Oznaczanie strat
ni -
w temper‘aturze po prakeniu Oznacza_ ie za
1050 = 1100 “C wg 2, 8 wartoéci bezwod-
z Na_CcoO ’ nika kwasu siarko-|
z 3
] wego wg 2,9
Rozpuszczenie w HCth + H O
i wydzielenie bezwodnika kwasu
krzemowego
Filtracja

Osad Przesacz Oznaczanie kompleksometryczne
Wagowe oznaczanie za- Oznaczanie zawar- Oznaczanie zawar- Oznaczanie zawar-
wartoéci bezwodnika kwa- toéci tlenku zelazo- toéci tlenku wapnio- tosci tlenku magne-
su krzemowego wg 2, 10, 3 wego wg 2, 10, 4 wego wg 2, 10,5 zowego wg 2, 10,5

Oznaczanie zawar-
toséci tlenku glino-
wego wg 2, 10, &
Zlewke z zawartoscia oziebié do temperatury  pokojowej, prazonego do statej masy tygla Pplutynowego, wysuszyé,

3 " " 5
dodaé okoto 200 an™ wrzacej wody, doktadnie wymieszal i

o
spopieli¢ i prazyé w temperaturze 1050 = 1100 C przez

odsaczyé przez migkki saczek, zbierajac przesacz do kol-
by pomiarowej pojemnoséci 500 cm3, Zlewke i saczek z osa-
dem przemy¢ doktadnie 7 = 10 razy goraca woda, Ostudzié

zawartoéé kolby, dotaczyé roztwér otrzymany wg 2,10,.3, 3
i dopetnié¢ woda do kreski, Osad pozostaty na saczku stuzy
do oznaczania zawartoéci bezwodnika kwasu krzemowego,
przesacz natomiast do oznaczania zawartoéci tlenkéw: Ze-

lazowego, glinowego, wapniowego i magnezowego,

mowego metoda wagowa

2,10, 3. 1, Zasada oznaczania polega na wydzieleniu kwa-

su krzemowego z wrzacym monohydratem kwasu nadchloro-
wego, wyprazeniu, zwazeniu odsaczonego osadu bezwodni-
ka kwasu krzemowego, odfluorowodorowaniu, powtérnym

wyprazeniu i zwazeniu,

2. 10, 3. 2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas fluorowodorowy cz, d, a, , roztwér 40-procento-
wy.

b) Kwas siarkowy cz, d, a., (1,84),

c) Kwas solny cz. d. a., roztwér (1+10).

d) Pirosiarczan potasowy cz, d, a,

2,10, 3. 3. Wykonanie oznaczania, Osad wraz z sacz-

kiem, otrzymany wg 2, 10, 2, przenieé¢ do uprzednio wWy-—

60 min, Po ostudzeniu w eksykatorze zwazyé (m), Nastep-
nie dodaé do tygla 3 = 4 krople kwasu siarkowego i okoto
10 = 15 cm3 roztworu kwasu fluorowodorowego, odparowaé
do sucha, ponownie dodal 5 <:m3 roztworu kwasu fluorowo-

dorowego i ponownie odparowaé do sucha, Zawarto§é tygla

o < 5
prazyé w temperaturze 1050 + 1100 C przez 30 min i po
ostudzeniu w eksykatorze zwazyé (m,), Po zwazeniu do
tygla dodaé 1 ¢+ 2 g pirosiarczanu potasowego, tygiel na-

kryé przykrywka i stopi¢ w temperaturze 800 3 900 °C w
" X . 3
ciagu 5 min, wytugowaé za pomocg okoto 100 cm = goracego
roztworu kwasu solnego (1+10) do zlewki pojemnoéci
3 " 2
250 cm , Otrzymany roztwér dotaczyé do przesaczu przy-

gotowanego wg 2, 10, 2,

2.10. 3, 4, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé¢  bezwodnika

kwasu krzemowego (X,) nalezy obliczy¢ w procentach  wg

wzoru
X3=(m -m,) - 100 (4)

w ktérym:
m - masa tygla z osadem przed fluorowodorowaniem, g,

m, - masa tygla po fluorowodorowaniu, g,

2,10, 3.5, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé¢ $rednia aryt-
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metyczna wynikéw dwéch oznaczan, Dopuszczalna réznica
miedzy dwoma wynikami nie powinna przekraczaé 0,3 % war-
toéci bezwzglednej,

2,10, 4, Oznaczanie zawartosci tlenku 2elazowego i gli=

nowego nalezy wykonaé z przesaczu wg 2. 10, 2, wg PN-78/
B-04301 p, 2.8,

2. 10,5, Oznaczanie zawartoéci tlenku wapniowego i ma-

gnezowego nalezy wykonaé z przesgczu wWg 2.10,2, wg

PN-78/B-04301 p, 2.9.

2. 11, Metody analizy chemicznej surowcéw korygujacych

_i mineralizatordéw

2,11, 1, Analiza chemiczna tupku teczyckiego tupku Hal-
_dex, popiotéw lotnych - wg 2,7,

2,11,2, Analiza chemiczna 2uzla wielkopiecowego - wg
BN-73/0602-18,

2,11.3, Analiza chemiczna 2uzla pomiedziowego - wg
BN-78/0828-08,

2. 11,4, Analiza chemiczna wypatkéw pirytowych - wg

PN-61/H-04911,

2,11,5, Analiza chemiczna rud i koncentratéw 2elaza -

wg PN=73/H-04102, PN-79/H-04104, PN-79/H-04105,

PN-79/H-04106,

2. 11,6, Analiza chemiczna barytu - wg PN-70/C-84087,

2.11.7, Analiza chemiczna fluorytu - wg PN-70/

H-04132,

2,11,8, Analiza chemiczna fluorokrzemianu sodowego -

wg PN-76/C-84059,

2, 12. Metody analizy chemicznej wybranych  sktadnikdw

w namiarach surowcowych - wg schematu przebiegu analizy

chemicznej na str. 7,

2, 13, Oznaczanie zawartosci bezwodnika kwasu krzemo-

wego i tlenku wapniowego

2. 13. 1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas nadchlorowy cz, d, a., roztwér 60 + 72-procen-
towy,

b) Wodorotlenek potasowy cz, d, a., granulki,

2, 13, 2. Sposdb przygotowania prébki, Z prébki przygo-

towanej wg 2, 2 odwazyé 0,2000 g do zlewki pojemnosci
3 3

150 cm *, dodaé¢ 5 = 10 cm  kwasu nadchlorowego i ogrzaé

do uzyskania temperatury, w ktérej z roztworu wydobywa-
ja sie geste pary kwasu nadchlorowego i pozostawié w tej
temperaturze przez 5 =+ 10 min, Zlewke z zawartoscia o=
chtodzi¢, dodaé okoto 100 cm3 wrzacej wody, dok;adnie Wy
mieszac i saczyé przez migkki saczek zbierajac przesacz
do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3. Zlewke i saczek
przemyé matymi porcjami goracej wody o tacznej ilosci o-

koto 250 cm3.

Osad pozostaty na saczku stuzy do oznaczania zawartosci
bezwodnika kwasu krzemowego, przesacz natomiast do o-

znaczania tlenkéw: wapniowego i magnezowego,

2. 13. 3, Oznaczanie zawartoséci bezwodnika kwasu krze-

mowego metoda wagowa - wg 2. 6, 3.

2, 13,4, Oznaczanie zawarto$ci bezwodnika kwasu krze-

mowego metodg kolorymetryczng,

2,13.4, 1, Zasada oznaczania - wg 2, 6,4, 1,

2,13,4,2, Aparatura - wg 2, 6,4, 2,

2, 13, 4, 3. Odczynniki i roztwory - wg 2, 6, 4, 3,

2,13. 4,4, Przygotowanie krzywej wzorcowej - wg 2,6,4,4,

2, 13,4, 5, Wykonanie oznaczania, Osad wraz z saczkiem

otrzymany wg 2, 13, 2 przenieéé do tygla niklowego, wysu=-
szyé, spopielié i wyprazyé w temperaturze 750 oC w ciagu
15 =« 20 min,

Tygiel z zawartoécia oziebié, dodac okoto dziesigcio-
krotna iloé¢ wodorotienku potasowego i ustawié na 5+10 min
na progu pieca nagrzanego do temperatury 750 OC. Nastep-
nie tygiel wsunaé do wnetrza pieca, zamknaé drzwiczki i o-
grzewaé przez 5 min w temperaturze 750 oC, Po wyjeciu i
ostudzeniu tygla do temperatury pokojowej stop wytugowaé
pojemnoéci

woda, Zawartosc tygla przeniesé do  zlewki

250 cm3 i saczyé przez migkki saczek, zbierajac przesacz
do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cms, Zlewke i sgczek
przemy¢ kilkakrotnie matymi porcjami wody, Kolbe z za-
wartoécia ozigbi¢ do temperatury pokojowej, uzupetnié wo-
da do kreski i wymieszaé. Pobraé 50 cm3 roztworu (co od-
powiada 40 mg prébkia ) i przenieéé do kolby pomiarowej
pojemnoséci 100 cm3. Dalej postepowad jak w 2.6, 4, 4, Z
krzywej wzorcowej odczytaé zawarto$é bezwodnika kwasu

3
krzemowego ('rn) w mg ha 100 cm  roztworu,

2. 13,4, 6, Obliczanie wynikéw, Zawartogé

bezwodnika
kwasu krzemowego (X‘) nalezy obliczyé w procentach wg

wzoru

m
Xy~ 00 (5)

w ktéryms;
3
m - zawartoéé bezwodnika kwasu krzemowego w 100 cm
roztworu, odczytana z krzywej wzorcowej, mg,

a - odwazka prébki zuzyta do mierzenia ekstynkcji, mg,

2. 13, 4.7, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednia aryt-
metyczna wynikéw dwéch oznaczan. Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami nie powinna przekraczac¢ 0,3 % wartoéci

bezwzglednej.

2.13.5, Oznaczanie zawartoéci tlenku wapniowego nale-

2y wykonaé wg PN-78/E-04301 p, 2.9 na przesaczu przy-

gotowanym wg 2, 13, 2, z tym, 2e wynik ‘nalezy podzielié

przez dwa,
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2, 14, Oznaczanie zawartoéci bezwodnika kwasu krzemo-

wego i tlenku magnezowego

2, 14,1, Sposéb przygotowania prébki - wg 2, 13, 2,

2, 14,2, Oznaczanie zawartoéci bezwodnika kwasu krze-

mowego - wg 2, 6, 3 lub 2, 13, 4,

2, 14,3, Oznaczanie zawartoséci tlenku magnezowego na-

lezy wykonaé wg PN-78/B8-04301 p. 2.9 na przesaczu przy-

gotowanym wg 2, 14, 1 z tym, 2e wynik nalezy podzielié

przez dwa,

2. 15, Oznaczanie zawartosci tlenku 2elazowego i tlenku

glinowego

2,15, 1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz, d. a., roztwér ( 1420).
b) Weglan sodowy bezwodny cz, d, a,, roztwér 1-procen-
towy,

c¢) Wodorotlenek potasowy cz, d, a,, granulki,

2,15, 2, Sposéb przygotowania prébki, W tyglu niklowym

odwodnié na ptycie grzejnej okoto 2 g wodorotienku  pota-
sowego, Zawartosé tygla ostudzié, Odwazyé 0,2000 g préb-
ki, umiescié¢ w tyglu i stopié w temperaturze 750 °cw cig-
gu 5min, Po wystudzeniu wytugowaé zawartoéé tygla roz-
tworem weglanu sodowego w iloéci okoto 100 crn3 do zlewki
pojemnoéci 200 cm:’, Wytracony osad saczyé przez $redni
saczek do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3, a przesacz
wobec papierka wskaZnikowego zakwasié kwasem solnym do

pH okoto 2, Osad przemywac na saczku roztworem weglanu

sodowego (nie przemywadé wod@)_ Przesacz stuzy do ozna-

czania zawartoséci tlenku glinowego, Osad na saczku roz-

pusécié¢ goracym roztworem kwasu solnego w iloéci okoto
3 . 3 . Fidd

50 cm~ do kolby stozkowe] pojemnos$ci 500 em™ i rozcieA-

czyé woda do objetoéci okoto 200 = 250 0113. Roztwér stuzy

do oznaczania zawartosci tlenku 2elazowego,

2. 15, 3. Oznaczanie zawartoéci tlenkéw: 2elazowego i

glinowego nalety wykonaé wg PN-78/B-04301 p. 2.8 na préb-
ce przygotowanej wg 2, 15, 2.

2. 16, Oznaczanie zawartosci sumy tlenkéw: wapniowego

| magnezowego

2. 16, 1, Zasada oznaczania polega na rouzpuszczaniu préb-

ki w goracym roztworze kwasu solnego i odmiareczkowaniu
nadmiaru kwasu solnego mianowanym roztworem wodorotlen-

ku potasowego lub sodowego w obecnoéci fenoloftaleiny,

2,16, 2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz. d, a., roztwér 0, 5N,
Faktor nalezy ustali¢ wobec metyloranzu stosujac we-
glan sodowy cz, d, a, jako wzorzec,

b) Wodorotlenek potasowy cz,d.a., roztwér 0, SN,

F aktor nalezy ustali¢ wobec fenoloftaleiny stosujac kwas

solny 0, 5N przygotowany jw,, jako wzorzec,

c) Tymoloftaleina 0, 1-procentowy roztwér w alkoholu e-

tylowym,

2, 16, 3, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 0,700 g prébki

do kolby stozkowej pojemnoéci 300 cm3, dodaé okoto 75 cnn3
wrzacej wody, a nastepnie 28 cm3 roztworu kwasu solnego,
Zawartoéé kolby wymieszaé, ogrzewaé do wrzenia i go-
towa¢ 3 min, Nastepnie dodaé 3 + 5 kropli fenoloftaleiny i
miareczkowaé goracy roztwdr roztworem wodorotlenku

potasowego lub sodowego do lekko rézowego zabarwienia,

2. 16, 4, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé sumy tlenkdw
wapniowego i magnezowego (Xs) nalezy obliczyé w pro-
centach wg wzoru

X.=(28K-VK) - 2 (6)
w ktérym:

K‘ - faktor dla roztworu kwasu solnego,

V - iloéé zuzytego przy miareczkowaniu 0,5 N roztwo-

ru wodorotlenku potasowego, cm3,
K - faktor dla roztworu wodorotlenku potasowego,
Dopuszcza sig réwniez stosowanie jako odczynnika wo-
dorotlenku sodowego cz, d, a, ,' roztworu 0, 25N, Wtym przy-
padku nalezy odwazyé 0,500 g prébki i doda¢ 25 o roz-
tworu kwasu solnego,

Zawartoéé sumy tlenkéw wapniowego i magnezowego (Xs)

obliczyé w procentach wg wzoru
X =(25K,- VK)- 2,8 (7)

w ktérym:
K, - faktor dla roztworu kwasu solnego, »
V - iloéé zuzytego przy miareczkowaniu 0, 25N roztwo-
ru wodorotlenku sodowego, cm

K - faktor dla roztworu wodorotlenku sodowego,

2.16, 5, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednia aryt-
metyczna wynikéw dwéch oznaczarh, Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami nie powinna przekraczaé 0,5 % wartosci
bezwzglednej,

2, 17, Oznaczanie zawartoéci tlenku magnezowego

2,17. 1, Zasada oznaczania - wg 2, 16, 1 z tym, 2e mia-
reczkowadé nalezy w obecnoséci tymoloftaleiny,

2,17, 2. Odczynniki i roztwory - wg 2, 16, 2..

2. 17. 3. Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ 0,700 g préb-

3 3
ki do kolby stozkowej pojemnoéci 300 cm ™, dodaé 28 cm

kwasu solnego, a nastepnie 75 cm3 wrzacej wody, Zawar-
tcéé kolby ogrzewaé do wrzenia i gotowaé przez 3 min,
Miareczkowaé 0, SN roztworem wodorotlenku potasowego
wobec tymoloftaleiny do lekko niebieskiego zabarwieiia u-~
trzymujacego sie przez 10 s, Zanotowad ilo§¢ zuzytego roz-

. 3
tworu wodorotlenku potasowego (V) i dodaé 1 + 3em™ nad-
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miaru dla uzyskania ciemnoniebieskiego zabarwienia roz-
tworu (V,). Ogrzewaé do wrzenia i gotowal 3 min, a na-
stepnie ozigbi¢ do temperatury otoczenia i miareczkowad
roztworem kwasu solnego do zaniku niebieskiego zabarwie-

nia,

2. 17,4, Obliczanie wynikéw, Zawartosé tlenku magne-

zowego (X, ) nalety obliczyé w procentach wg wzoru
: A =[(v1 +V,-V): K- v3K1]- 1,44 (8)

w ktérym:
V. - iloéé roztworu wodorotlenku potasowego zuzytego
przy miareczkowaniu wobec tymoloftaleiny, crna,

V, - iloéé dodanego nadmiaru roztworu wodorotienku
potasowego, cm3,

V - iloéé roztworu wodorotlenku potasowego, zuzytego

przy miareczkowaniu wobec fenoloftaleiny wg

3
2.16.2b), cm™,
K - faktor dla roztworu wodorotlenku potasowego,

iloéé zuzytego przy miareczkowaniu roztworu kwa-

3 -
su solnego, cm3,
K1 - faktor dla roztworu kwasu solnego,
2,17.5, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé srednia aryt-
metyczng wynikéw dwéch oznaczan, Dopuszczalna réznica
migdzy wynikami nie powinna przekraczaé 0,5 % wartosci

bezwzglednej,

2, 18, Oznaczanie zawartoéci tlenku wapniowego

2, 18, 1, Zasada oznaczania pulega na miareczkowaniu jo-

néw wapnia roztworem wersenianu dwusodowego wobec kak
cesu po uprzednim zamaskowaniu przeszkadzajacych jonéw

tréjetanoloaming.

2,18, 2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

b) Wersenian dwusodowy cz, d, a., roztwér okoto 0,04M,
przygotowany wg PN-78/B8-04301 p, 2.9.2 d).

c) Tréjetanoloamina cz., roztwér (1+1),

d) Chlorowodorek hydroksyloaminy,

e) Wodorotlenek potasowy lub w wodorotlenek sodowy
cz, d, a,, roztwér 20-procentowy,

f) Kalces, wskaznik staty w mieszaninie z chlorkiem po-

tasowym lub sodowym w stosunku 1 : 100,

2. 18, 3, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 0,1 + 0,05 g mie-

szaniny surowcowej do zlewki pojemnosci 100 cms, zwilzyé
woda i dodaé 5 = 10 cm3 kwasu solnego, Roztwér gotowaé
przez 3 min, a nastgpnie rozcienczyé¢ woda do objetosci
okoto 50 crn3, Zawartosé zlewki przeniesé do kolby stoz-

3. G & . 2
kowej pojemnosci 750 cm i rozciefnczy¢ do objetosci okoto

3
250 om~, Dodaé okoto 1 g statego chlorowodorku hydroksy-

loaminy i roztwér wytrzasaé do catkowitego rozpuszczenia
chlorowodorku, Nastepnie doda¢ 8 = 15 (:m3 roztworu trdj-
etanoloaminy i wytrzasaé w ciagu 1 min do wytracenia ktacz-
kowatego osadu, W przypadku nie wytracenia osadu dodacd

3 . . "
2 cm” roztworu tréjetancloaminy i roztworu wersenianu

dwusodowego w ilogéci mniejszej o kilka cr'n3 od przewidy-
wanej do zakoriczenia miareczkowania, po czym dodaé 20 cm3
roztworu wodorotlenku potasowego lub sodowego, szczypte

kalcesu i miareczkowad roztworem wersenianu dwusodowe-

go do zmiany barwy z czerwonej na czysto niebieska.

2. 18,4, Obliczanie wynikéw. Zawartoéé tlenku wapnio-
wego (X,) nalezy obliczyé w procentach wg wzoru
Ve R,
X,= e 100 (9)

w ktérym:
V - objetoéé roztworu wersenianu dwusodowego zuzy-
tego do miareczkowania, cm3,

K

2= miano roztworu wersenianu dwusodowego wyrazo-

. 3
ne w gramach tlenku wapniowego na 1 cm roztwo-

ru, g/cm:"

a - odwazka prébki, g.

2,18.5, Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ érednia  aryt-
metyczna wynikéw dwéch ozn'aczar‘w. Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami nie powinna przekraczaé 0,6 % wartos-

ci bezwzglednej,

wykonadé

wg PN-78/B-04301 p. 2, 16 lub PN-74/C-87007, 13,

2,20, Oznaczanie zawartosci baru nalezy wykonaé¢ wg

PN-78/8-04301 p, 2. 16,

2, 21 nale-

2y wykonaé wg PN-78/B-04301 p, 2, 10,

Oznaczanie zawartosci pieciotlenku fosforu

2,22, Oznaczanie zawartosci cynku nalezy wykonaé wg

PN-76/B-04350 p, 2.20.

2,.23. Oznaczanie zawartosci tlenku chromowego

2,23, 1, Zasada oznaczania polega na stopieniu prébki

z nadtlenkiem sodu, rozpuszczeniu stopu w kwasie siarko-
wym, utworzeniu barwnego zwiazku z dwufenylokarbazy-

dem i zmierzeniu ekstynkcji roztworu,

2.23.2, Aparatura, Spektrofotometr typu Specol,

2,23, 3. Odczynniki i roztwory

a) Nadtlenek sodu cz, d, a.

b) Kwas siarkowy cz, d, a., roztwér ((1+1),

c) Kwas ortofosforowy cz. d, a., roztwér (1+2),

d) Dwufenylokarbazyd cz, d. a., roztwér 0, 15-procento-
wy: odwazyé 0, 15 g dwufenylokarbazydu, rozpusci¢w 104:rn3

kwasu octowego i dopetnié¢ alkoholem etylowym w kolbie po-

3
miarowej pojemnoéci 100 ecm  do kreski,
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e) Wzorcowy roztwér chromu A zawierajacy 0,1 g tlenku

chromowego (Cr_O_) w 1000 cm3 odwazyé

2 3
0, 1935 g dwuchromianu potasowego cz, d, a,

roztworu:

, rozpusci¢ w

wodzie, Roztwér przeniesé do kolby pomniarowej pojemnod-

ci 1000 cm | uzupetnid woda do kreski i wymieszac,

f) Wzorcowy roztwér chromu B zawierajacy 0,01 g tlen-
ku chromowego w 1000 (:m3 roztworu:; pobrac pipeta 100 cm3
roztworu A i rozcienczyd woda w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1000 cmz, 1 (m3 tak przygotowaneqo roztworu za-
wiera 0,01 g tlenku chromowego.

g) Alkohol etylowy cz, bezwodny lub 96-procentowy,

roztwor 75-procen-

il

h) Kwas octowy lodowaty cz, d. a.

towy,

2.23.4, Przygotowanie krzywej wzorcowej, Do szesciu

. p 3 : 3 .
kolb pomiarowych pojemnosci 100 an  odimierzyd biureta

3
0,5; 1; 2; 3; 4; 5 cm” roztworu wzorcowego B (co odpo-

wiada 0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04; 0,05 mg tlenku chro-
3
mowego w 100 cm

roztworu), Nastepnie do kazdej kolby

dodac 50 crr13 wody, 1 rm3 kwasu siarkowego (1+ﬂ, 4 cm3
kwasu fosforowego i 10 (rn3 dwufenylokarbazydu, dopetnié
woda do kreski | wymieszaé, Zmierzyd ekstynkcje wobec
Slepej proby przy dtugosci fali 530 nm po uptywie 10 min od
czasu dodania dwufenylokarbazydu,

élepa préba: do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 do-

3

3 3 .
dac¢ 50 em  wody, 1 cm kwasu siarkowego ( |+I,\r, 10 om

dwufenylokarbazydu, dopelni¢ woda do kreski i wymieszacd,

2.23.5. Wykonanie oznaczania, Z probki przygotowanej

wg 2, 2 odwazy¢ 0,5 g, przeniesc do tygla niklowego, do-
da¢ 5-krotna ilosc¢ nadtlenku sodu, odwodnic zawartosdé
tygla na ptycie grzejnej, a nastepnie stopi¢ w ciagu 10 min
w temperaturze 750 -+ 800 c‘C, Po ostudzeniu stop wytugo-
wal woda w zlewce pojemnosci 250 cm3 W przypadku wy-
stapienia fioletowego zabarwienia roztworu s$wiadczacego

o0 obecnosci manganu nalezy dodac¢ 5 < 6 kropli alkoholu

etylowego, roztwor zagotowad, po ostudzeniu przenies¢ do

- 3 P
kolby pomiarowej pojemnosci 200 an dopeini¢c woda do

kreski i wymieszad, Zawartosd kolby przesaczyd przez su-
chy $redni saczek do suchej zlewki, W zaleznoséci od spo-
dziewanej zawartosci chromu pobrad pipeta 10 + 25 cm3 roz-
tworu, przenies¢ do kolby pomiarowej, pojeinnosci 100 cm3

v

« . 3 : cp "
rozcienczyd woda do 50 cm zobojetni¢ kwasem siarkowym

,
(1+1) w obecnosci papierka wskaznikowego uniwersalnego,

3 3
dodac¢ 1 cm  nadmiaru i dodad 4 cin kwasu fosforowego, Na-

woda
2.23.4

stepnie dodacd 10 <m3 dwufenylokarbazydu, dopetnic
do kreski i wymieszad. Zmierzyé ekstynkcje jak w
i odczytac z krzywej wzorcowej zawartosd tlenku chromo-
wego (M) w mg w 100 (m3 roztworu,

2.23.6, Obliczanie wynikéw, Zawartoscd tlenku chromo-

wego (Cr 03\1 (XB\ nalezy obliczyd w procentach wg wzoru

2

X:i-'IOO (10)
a

w ktérym:
o 3
m - zawartosc tlenku chromowego w 100 cm roztworu,
odczytana z krzywej wzorcowej, mg,

a - odwazka prébki zuzyta do mierzenia ekstynkcji, mg,

2,23.7, Wynik, Za wynik nalezy przyjac¢ $rednia aryt-
metyczna wynikéw dwéch oznaczann, Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami nie powinna przekraczac 0,001 % war-

tosci bezwzglednej,

2,24, Oznaczanie zawartos$é tlenku borowego

2.24, 1, Zasada oznaczania polega na destylacyjnym wy-

dzieleniu boru w postaci boranu metylu, przeprowadzeniu

powstatego zwiazku za pomoca mannitu w kompleks kwasu
borowego i miareczkowaniu roztworem wodorotlenku sodo-

wego wobec fenoloftaleiny,

2.24,2, Odczynniki, roztwory i szkto laboratoryjne

a) Alkohol metylowy cz, d, a. (bardzo silna trucizna),

b) Czerwieh metylowa, roztwdér 0, 1-procentowy w alko-
holu etylowym,

c) Fenoloftaleina, roztwér 0, 1-procentowy w alkoholu
etylowym,

d) Kwas siarkowy cz, d, a, ( i, 84),

e) Kwas solny cz. d, a, , roztwér 0, 1IN,

f) Mannit cz, d. a,

g) Wodorotlenek sodowy cz, d, a roztwor 5-procentowy

.
i0, 1N,

h) Zestaw aparatury destylacyjnej ze szkta kwarcowe-

go.
2,24, 3. Wykonanie oznaczania, Z prébki przygotowanej
wq 2, 2 nalezy odwazy¢ 1 £ 3 g, przenies¢ do zlewki kwar-
3 3
cowej pojemnosci 150 cm | doda¢ 5 cm 5-procentowego

roztworu wodorotlenku sodowego i odparowac na tazni wod-
: P  x P 3

nej do sucha, Zlewke z zawartoscig ochtodzi¢, doda¢ 5cm

kwasu siarkowego i wymieszad, Zawartosd zlewki sptukaé

3 5 S
50 cm  alkoholu metylowego do kolbki destylacyjnej kwar-

cowe] pojemnosci 100 cm3 potaczonej na szlif z chtodnica
prosta ze szkta kwarcowego, Zamknac kolbke korkiem gu-
mowym, w ktérym umieszczony jest termometr i stopniowo
odbieraé do

3
zawierajacej 25 om

ogrzewad do temperatury 120 oC, Destylat
zlewki kwarcowej pojemnosci 400 cm3
0, IN roztworu wodorotlenku sodowego,

Po oddestylowaniu catej frakcji lotnej, ochtodzi¢ kolbke
destylacyjna, dodac 25 cr'n3 alkoholu metylowego i destyla-
cje przeprowadzic ponownie, zbierajac destylat do tej sa=-
mej zlewki jak poprzednio, Zawartoéd zlewki z destylatem

3
rozcienczyd woda do objetosci okoto 80 cm wygotowaé ak
Y a e go

’
kohol melylowy(pod\vyciggiem\,, dodac¢ 2 + 3 krople czer-

wieni metylowej i zobojetni¢ roztworem kwasu solnego do
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pH 5 = 6 (przejéciowe zabarwienie wskaznika z cytrynowe-
go na cytrynoworézowy), nastepnie ogrzaé do wrzenia dla
odpgdzenia ewentualnej zawartosci dwutlenku wegla,

Roztwér ochtodzié i jezeli zabarwienie cofneto si¢  do-
daé 0, IN roztworu kwasu solnego do przywrécenia zabar-
wienia (pH 5 = 6), nastgpnie doda¢ 2 g mannitu i mieszaé
do jego rozpuszczenia, Dodaé¢ 2 = 3 krople fenoloftaleiny
i miareczkowaé 0, IN roztworem wodorotlenku sodowego do
lekko czerwonego zabarwienia,

Jezeli po dodaniu jeszcze 0,5 g mannitu roztwér odbar-
wi sig, miareczkowa¢ dalej 0, IN roztworein wodorotienku

sodowego do ponownego wystapienia zabarwienia wskazni-

ka, Miareczkowanie nalezy uznaé za zakoriczone, gdy do-

danie nowej porcji mannitu nie powoduje odbarwienia roz-
tworu,
2,24, 4, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé tlenku borowe-

go (8203) (X4) nalezy obliczyé w procentach wg wzoru

v - 0,348
X9z ———— ()
a

w ktérym:

v = ilo§é zutytego przy miareczkowaniu 0, 1IN roz-

3
tworu wodorotienku sodowego, cm”,

0, 348 -~ mnoznik przeliczeniowy miana z NaOH na 8203

’

a - odwazka prébki, q,

2,24,5 Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednia aryt-
metyczna wynikéw dwdch oznaczan, Dopuszczalna réznica

miedzy wynikami nie powinna przekraczaé 0,005 % wartog-

ci bezwzglednej,

2. 28, Oznaczanie zawartosci fluoru

2,25, 1, Zasada oznhaczania polega na stopieniu prébki

z weglanem sodowym, rozpuszczeniu stopu w kwasie sol-
nym, utworzeniu kompleksu glinowego z fluorem i pomiarze

ekstynkcji kompleksu glinowego z arsenocazo |,

2,25,2, Aparatura

a) Spektrofotometr typu Specol.

b) Pehametr,

2,25, 3, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz, d, a,, roztwér ( 1+3) i 0, 1N,
b) Woda amoniakalna cz. d. a,, roztwér 25-, 10- i 0, 2-
-procentowy,

c) Weglan sodowy bezwodny cz, d, a,

d) Arsenocazo lcz, d,a., roztwér 0, 0525-procentowy,

e) Wzorcowy roztwér fluoru: odwazyé doktadnie 0,2212 g
oczyszczonego przez przekrystalizowanie i wysuszonego w
120 °C fluorku sodowego, rozpuécié w wodzie w kolbie po-
miarowej pojemnoéci 1000 cm3. Nastepnie odmierzyé pipe-
ta 100 ¢:m3 roztworu, przeniesé do kolby pomiarowej po-

jemnosci 1000 cms, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé,

1 cm:’ tak przygotowanego roztworu zawiera 0,00001 g
fluoru,
odwazyé

f) Azotan glinowy cz.d.a., roztwér 0,001M;

0,0938 g Al(NO . 9H20, rozpuscié w wodzie, przeniesé

3)3 3
do kolby pomiarowej pojemnoséci 250 cm ., Trwatoéé roz-
tworu 15 + 20 dni,

g) Roztwér buforowy pH = 4, 5: odmierzyé biureta 8,7 cm3
25-procentowego roztworu wody amoniakalnej, przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnoéci 1000 cm3, dodaé 200 cm3
wody, 15 cm3 80-procentowego lub 11 cm lodowatego kwa-
su octowego, dodaé 700 = 750 cm3 wody nie doprowadzajac
do kreski. Zawartosé kolby wymieszaé i sprawdzié wartoéé
pH. W przypadku odchylenia pH od 4,5 wiecej niz 0, 05,
roztwér skorygowaé przez dodanie wody amoniakalnej lub
kwasu octowego,

h) Kwas octowy cz, d, a, 80-procentowy lub lodowaty,

i) Czerwieh metylowa, 0, 1-procentowy roztwér w al-
koholu etylowym,

j) Roztwér zerowy: odwazy¢ 0,5 g zestawu surowcowego
nie zawierajacego fluoru, przeniesé do tygla platynowego,
doda¢ 2,5 g weglanu sodowego (zwazonego z doktadnoscia
do 0,01 g) i stopié w temperaturze 900 = 950 °c w ciagu
3 -+ 5 min, Po ostudzeniu stop rozpuécié¢ w 50 cm3 roztworu
kwasu solnego ( 143) w zlewce pojemnosci 250 crn3, Otrzy=-
many roztwér rozciefczyé woda, ogrzaé do temperatury
80 = 90 OC i wytracié jony 2elaza i glinu 10-procentowym
roztworem wody amoniakalnej wobec jednej kropli czerwie-
ni metylowej do przejsécia zabarwienia roztworu w kolor
26tty i dodaé 2 = 3 krople nadmiaru, Goracy roztwdr prze-
saczyé przez migkki saczek do kolby pomiarowe] pojetnnos-
ci 250 c'n3, osad przemyé 3 = 4

razy 0, 2-procentowym

roztworem wody amoniakalnej, Roztwér w kolbie dopetnié
woda do kreski i wymieszaé,
k) Wodorotlenek potasowy cz, d, a, lub sodowy, roztwér

0, 1N,

2, 25,4, Przygotowanie krzywej wzorcowej, Do pigciu

3

kolb pomiarowych pojemnosci 50 cm3 odmierzyé po 5 cm
roztworu zerowego, Do czterech z pieciu kolb odmierzyé
kolejno 1, 2, 3, 4 crn3 wzorcowego roztworu fluoru, na-
stepnie do wszystkich kolb dodaé po 2 cm3 roztworu arse-
noazo I, 0, IN roztworu kwasu solnego do zmiany barwy z
malinowej na oranzowa, po 2 crn3 azotanu glinowego, Je-
%eli roztwér jest oranzowy nalezy dodaé 0, IN wodorotlen-
stabo

ku potasowego do pojawienia sig od jedne] kropli

malinowego zabarwienia, Nastepnie doda¢ 10 cm3 roztworu
buforowego, Kolby uzupetnié¢ woda do kreski, doktadnie wy
mieszaé i pozostawié na 15min, Po tynm czasie zmierzyé
ekstynkcje barwnego roztworu priy dtugoéci fali 582 mm,
stosujac jako odnoér'ﬁk roztwér zerowy nie zawierajacy

roztworu wzorcowego fluoru,
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2. 25,5, Wykonanie oznaczania, Z prébki przygotowanej

wg 2, 2 odwazyé 0,5 g zestawu surowcowego, przenie$sé do
tygla platynowego, dodaé 2,5 g weglanu sodowego i sto-
pi¢ w temperaturze 900 = 950 OC, w ciggu 3 + 5min, Stop
rozpuécié w 50 crn3 roztworu kwasu solnego ( 143) w zlew-
ce pojemnoséci 250 cm3, rozcienczyé woda, ogrzaé do tem-
peratury 80 = 90 OC, wytracié jony zelaza i glinu 10-pro-
centowym roztworem wody amoniakalnej wobec czerwieni
metylowej, Zawartoéé zlewki przesgczyé przez miekki sa-
osad

. 3
czek do kolby pomiarowej pojemnoéci 250 cm na

saczku przemyé 0, 2-procentowyin roztworem wody amonia-

kalnej, przesacz ozigbi¢, dopetni¢ woda do «<reski i wy-
mieszaé, Z otrzymanego roztworu odmierzyé pipeta
15 cm3, przenieéé do kolby  pomiarowej pojemnoéci
50 cm3 i dodaé taka iloéé roztworu zerowego w iloéci 4 = 0
aby ogdlna iloéé badanego roztworu i roztworu zerowego
wynosita 5 cm3, Do drugiej kolby pomiarowej pojemnosci

3 &
50 cm3 odmierzyé 5 cm  roztworu zerowego, Nastepnie do

obydwu dodaé po 2 cm3 arsencazo I, 0, 1IN roztworu kwasu
solnego do przejsécia zabarwienia roztworu w malinowo-
-oranzowy, dodaé 2 krople nadiniaru, Dodal 2 cm3 roztwo-
ru azotanu glinowego i jezeli roztwér jest oranzowy dodaé
0, 1N roztworu wodorotlenku potasowego do pojawienia
sie od jedne]j kropli stabo malinowego zabarwienia, Nastep-

nie dodaé 10 cm3

da do kreski i wymieszaé, Zmierzy¢ ekstynkcje wg 2,25, 4

i odczytaé z krzywej wzorcowej zawartos$é fluoru,

2,25, 6, Obliczanie wynikéw. Zawartoé¢ fluoru ( X4q) na-

lezy obliczyé w procentach wg wzoru

5.4 100 (12)

107

w ktérym:

3
m - zawarto$é fluoru w 50 cm ™ roztworu, odczytana z
krzywej wzorcowej, mg,

a - odwazka prébki zuzyta do mierzenia ekstynkcji, mg,

2,.25,7, Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ érednia aryt-
metyczna wynikéw dwéch oznaczar, Dopuszczalna réznica

miedzy wynikami nie powinna przekraczaé 0,02 % wartoé-

ci bezwzglednej,

2, 26, Inne metody, Do wykonywania niektérych oznaczah
w surowcach wapiennych, a szczegbélnie w namiarach SuU=
rowcowych, moZna stosowaé metody badania - rentgenow-

sko-fluoroscencyjna lub radiometryczna, Badania tymi me-

todami nalezy wykonywaé zgodnie z instrukcja dla danych
aparatéw,
Doktadnoéé otrzymanych wynikéw oznaczah przy stoso-

waniu metod rentgenowsko-fluoroscencyjnych i radiometry-

cznej nie moze byé mniejsza niz przy metodach analitycz-

roztworu buforowego, kolbe dopetni¢ wo- nych,
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1, Instytucja opracowujaca norme - Instytut Przemystu PN-73/H-04102 Analiza chemiczna rud i koncentratéw

Wiazacych Materiatéw Budowlanych,

2, Istotne zmiany w stosunku do BN-72/6731-15

a) wprowadzono rozdziat dotyczacy metod analizy che-
micznej surowcéw korygujacych i mineralizatoréw oraz me-
tod oznaczania zawartoéci pierwiastkéw wystepujacych w
matych iloéciach,

b) wprowadzono metode oznaczania zawarto$ci sumy tlen-
kéw: wapniowego i maghezowego alkalimetrycznie oraz tlen-

ku magnezowego metoda wersenianowa,

3. Normy zwiazane

PN-78/6-04301 Cement, Metody badarh. Analiza chemiczna

PN-76/8-04350 Kamieh wapienny i wapno niegaszone oraz
hydratyzowane, Analiza chemiczna

PN-68/C-01060 Oznaczenia stopni czysto$ci surowcéw i
produktéw przemystu chemicznego

PN-76/C-84059 F luorokrzemian sodowy techniczny

PN-70/C-84087 Baryt, Pobieranie prébek i metody badai

PN-74/C-87007, 13 Nawozy sztuczne wapniowe, Oznacza-

nie chlorkéw

selaza, Oznaczanie zawartoéci 2elaza dwuwartoécio-
wego

PN-79/H-04104 Analiza chemiczna rud zelaza, koncentra-

. téw, spiekéw i gr‘udek.. Oznaczanie zawartpéci krze-
mionki

PN-79/H-04105 Analiza chemiczna rud zelaza, koncentra-
téw, spiekéw i grudek, Oznaczanie zawartoéci tlenku
glinowego

PN-79/H-04106 Analiza chemiczna rud zelaza, koncentra-
téw, spiekéw i grudek, Oznaczanie zawartoéci tlenku
wapnia i magnezu

PN-70/H-04132 Analiza chemiczna topnikéw, Fluoryt

PN-61/H-04911 Analiza chemiczna pirytu i wypatkéw  pi=

rytowych

BN-73/0602-IB Zuzel wielkopiecowy, Analiza chemiczna

BN-78/0828-08 Analiza chemiczna pétproduktéw hutni-
czych miedzi
EN-81/6731-02 Cement, Kontrola migdzyoperacyjna, Ba-

danie surowcdéw, péiproduktu i gotowego produktu

4, Autor projektu normy - inz, Stanistawa Btach,

stytut Przemystu Wiazacych Materiatéw Budowlanych,
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