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N O R M A B R A NŻ O WA BN-86 
Skalne surowce mineralne 6710-03/ 24 

MATER IAŁY Metody badań 
BUDOWLAN E 

Oznaczan ie zawartośc i 

krzemionki (Si0 2) 
Grupa katalogowa 0710 

I. WSTĘP 

1.1. Przedmiot arkusza normy. Przedmio tem niniej
szego a rkusza no rm y jes t oznacza nie zawartośc i krze
mionki (Si0 2). 

1.2. Zakres stosowa nia i postanowienia ogó lne - wg 
BN -86/67 10-03/0 l. 

- Przy zawa rt ośc i kr ze mi o nki (Si0 2) pOOlzeJ 
95%(m/ m) n a l eży s t osować me t od ę wagową przez od
pędze ni e nuo rk u krzemo wego. 

- Przy zawa rt ośc i krzemi onki (SiOl) powyżej 95% 
należy st osować metodę wagową przez stapia nie. 

2. METODY BADAŃ 

2.1. Metoda wagowa przez odpędzanie nuorku krze
mowego - Si F 4 

2.1.1. Zasada oznaczania . O znaczanie po lega na od 
pęd za niu krzemio nki z kwase m fl uoro wodorowym 
w obec nośc i kwasu sia rko wego w pos taci lo tnego flu 
orku krze mowego (SiF4) o raz okreś l e niu zawa rt ośc i 

Si02 z róż ni cy masy pró bki przed i po d zia ł a niu kwas u 
fl uo ro wodoro wego. 

2.1.2. Przyrząd y 

a) Piec elektryczny umoż l iwiający utrzyma nie tem
pera tur y 800 ± 50°e. 

b) Suszarka elektryczna umożliwiaj ąca utrzyma nie 
temperatury 105 -:- 11O°e. 

c) Waga a na lit yczna o dok ł adn ośc i ważen ia d o 
0 .0002 g. 

d) Tygle pla tyno we. 
e) Szczy pce meta lowe z pla tyno wy mi nasadk a mi . 
2.1 .3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas nu o ro wod oro wy 40%(m/ m). 
b) Kwas sia rko wy (1 , 18). 
2.1.4. Wykonanie oznaczania. W tyg lu pla tyno wym 

odważyć 1.0 g prób ki a nalit ycz nej przygo to wa nej wg 
BN-86/ 67 10-03/ 02. wys uszyć do stał ej masy (m) wg 
PN-8 1/ C-0 I055 . Za wart ość tygla zw i l żyć wodą oraz 
dodać 5 kro pli kwasu sia rko wego. U mi eścić tygiel na 
ł aź ni piaskowej lub pł y t ce grzej nej i odpędz i ć nadmia r 
kwasu sia rko wego do za przes tania wyd ziela nia się d y-

mó w SO Jo Wyprażyć próbkę do s tałej masy w tempe
ra turze 800° C i zważyć (mi). Pono wn ie zwil żyć próbkę 
wodą, doda ć 15 krop li kwasu sia rk o wego i około 20 
mi kwasu fluorowo dorowego. Um ieśc i ć tygiel na łaźn i 

wod nej i ogrzewać d o całkowitego rozł ożenia s i ę prób
ki. Prze nieść tygiel na łaź n ię pia sk ową lub pł y tk ę grzej
n ą i u s unąć krzemionkę odpa rowując zawa rt ość tygla 
do zaprzesta nia wyd zie la nia s i ę d ymów SO Jo Wyprażyć 

w piecu w te mperatu rze 800°C i zważyć. Celem spraw
d zenia całk owitego ro złoże ni a s i ę próbki i usun ięcia 

krzemio nki po nownie dodać 5 kro pli kwasu siarku \\·ego 
o raz 15 m i kwas u flu o ro wod orowego i odparować na 
ł aź ni piasko wej do sucha . Wyprażyć w piecu w tem
pe ra turze 800°C i po nownie zważ yć (m2). Czynność 

dod a wa nia kwas u sia rko wego i flu orowod orowegu na
l eży powta rzać do uzys ka nia s t ałej masy po wypraże

niu tygla z pozos t a łością w temperaturze 800°e. Z róż

nicy ma s ob l i czyć za wartość krze mio nki w pró bce . Po
zos tałość po u sunięciu krze mio nki po s to pieniu z piro
sia rczanem potasu i przeprowad zeniu do roztworu , 
można wy korzys tać do oznacza nia zawa rtości tlenku 
glino wego (A lzO J), t lenku żelazowego (Fe 20 3), t lenku 
tyta nowego (Ti0 2), t lenku wa pn io wego (CaO), t lenk u 
magnezowego (MgO ) w bada nej próbce . 

2.1.5. Obliczanie wyników. Za wa rtość krzemi o nk i (X) 
ob l i czyć w procentac h (m/ m) wg wzoru 

x . 100 ( I ) 
m 

w któ rym: 
m masa wys uszonej pró bki. g, 
m I masa tyg la z próbk ą po d ział aniu H 2S04 i pra

że niu w 800°C, g, 
m2 masa tyg la z pozost a ł ością po u suni ęc i u krze

mio nki , g. 

2.1.6. Różnica między wynika mi równo l egł yc h ozna
czań nie powinna przekraczać: 

0.30%(m/ m) przy zawartości krzemio nki 95%(m/ m) , 
0,40%(m/ m) przy zawartośc i krzemio nki powy żej 

95%(m/ m). 
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2.2. Metoda wagowa przez stapianie próbki 

2.2.1. Zasada oznaczania. O znaczanie polega na sta
pia niu węgl a nem sodowym wyprażonej w temperat urze 
1000°C pró bk i, wyd zie la niu kwasu krze mo wego za po
mocą dwuk ro tn ego odpa rowa nia z kwasem so lnym 
i odpędze niu uzyska nego dwutlenku krzemu z wypra
żonego osadu przez dz i a ł a ni e kwasem flu orowodoro
wym. 

2.2.2. Przyrządy 
a) Piec ele ktryczny umożli w i ający ut rzy ma nie tem

pera tu ry 1000 ± 50°e. 
b) Susza rka elektryczna umożliwiająca utrzyma nie 

tempera tu ry 105 -;- 110°e. 
c) Waga a na lit yczna o do kładności waże n ia d o 

0,0002 g. 
d) T ygle pl a tynowe z pokryw ka mi . 
e) Szczypce meta lo we z pl a tyno wy mi nasadk a mi . 

2.2.3. Odczynniki i roztwory 
a) Węgl an sodowy. bezwodn y. 
b) Kwas so lny ( 1. 18) i roztwo ry 1+ 1 1+9 . 
c) Kwas 
d) Kwas 

siarkowy . roztwó r 1+ 1. 
flu o ro wodo ro wy 40%(ml m). 
azo towy (1 ,42). e) Kwas 

f) Pi rosia rcza n po tasowy. 
g) Azotan srebra, roztwór I%(mlm ). 

2.2.4. Wykonanie oznaczania. W tyg lu pla tyno wym 
od ważyć 1,0 g prób ki analit ycznej przygo to wa nej wg 
BN -86/ 67 10-03 / 02 i wysuszyć do s tał ej masy (m) wg 
PN -8 1/ C-01 055 . Wyprażyć próbkę w wa runkac h utle
niających w tempe ra turze 1000°C w ci ągu I h . Wy
prażon ą próbkę na l eży wy mieszać z 6 g węgl a nu so
dowego. na kryć tygie l po kryw ką pla t y nową i ogrze
wać w piec u lub nad pa lnikiem Meker'a podwyższaj ąc 

t em pe ra turę do 1000°e. d o uzys ka nia jednorodn ego 
cie kł ego sto pu . Tygiel oz i c;: b ić , wł ożyć wraz z pokrywk ą 

do pa rowniczki szk la nej lub po rce la nowej pojemn ości 

300 mi , dodać porcja mi 50 mi wod y, przy kryć parow
ni czkc;: sz ki e ł k i e m zega rk owym i dodać 50 mi roztwo ru 
kwasu so lnego I + 1. Ogrzewać na pły t ce g rzej nej dopó ki 
zawa rt ość tygla nie rozpuśc i s ic;: całkow i c i e . Po roz
puszczeniu się stOplI . zdjąć szkielk o zega rkowe, opł u

k ać je nad parow n i cą wodą. tygi el i pokrywkę prze
myć równ i eż sta rann ie wodą . Za wa rt ość parow niczki 
odparować do suc ha na l aź ni wod nej . Rozgni eść pręc i 

kiem szkl a nym utwo rzone grud ki. po czym wst aw i ć 

parown icę do suszarki o tempera tu rze 105 -;- 110°C 
na I h. Po os tudze niu zwi l żyć pozos ta ł ość 20 mi kwas u 
so l nego ( 1.1 8). ogr /.a ć do 50°C i pozos taw i ć na 10 mi n. 
d odać 100 mi gorącej wod y, wymi eszać i po opadnięc iu 
osadu prZeSij Czyć przez sącze k i l ościowy gęsty. O sad 
na są czk u przem yć 2 -;- 3 ra zy go rc!cym roz two re m 

kwas u solnego 1+9 , a na s tępn ie go rącą wodą do zaniku 
rea kcji na jony chlorkowe. Przesąc z prze ni eść do tej 
sa mej parown icy, odpa rować d o sucha na ł aźn i wodnej 
i pozosta wi ć w susza rce o tempera turze 105 -;- 110°C 
na I h . Po os tudzeniu pozost ałość zawieraj ącą wyd zie
lo n ą d oda tkowo ni e wie lk ą il ość krzemi onki zwil żyć 10 
mi kwasu so lnego (1 , 18) i po 10 mili d odać 40 mi 
go rącej wod y i kilka kropli kwasu azo towego, a na
st ę pnie przesączyć przez ma ły, gęsty sączek i przem yć 

najp ie rw go rącym roztworem kwas u so lnego I +9 , a po
te m go rącą wodą . Przesącz zachować . Oba sączki z osa
d a mi krzemionk i umieści ć w tyglu pl a tyno wym, w któ
rym stapia no próbkę , wys u szyć, ostrożni e spopie lić 

i wyprażyć w tempera turze 1000°C do s ta ł ej masy. zwa
żyć (m I). Wyprażony osad w tyglu zwil żyć 5 kropla mi 
roz two ru kwas u sia rko wego , dodać około 10 mi kwasu 
flu oro wod orowego i odpa rować początk owo na ł aź ni · 
wod nej , a po rozpuszcze niu s i ę krze mio nki ostrożni e 

na ł aź n i pias ko wej do poja wi enia się pa r kwasu sia rk o
wego . Po os tudze niu dodać po no wni e 5 mi kwasu 
flu orowodo rowego i odparować d o sucha . T yg iel z po
zos t a ł ością wyprażyć w pi ecu w temperatu rze 1000°C 
w c iągu 30 min i po os tudze niu w eksy ka to rze, zwa
żyć (m 2). Pozos t a ł ość w t ygłu s topi ć nad palnik iem 
Meker'a z niew i e lk ą il ością pi rosiarcza nu po taso wego, 
rozpuśc i ć w go rącej wod zie za kwaszo nej kwase m so l
nym i o trzyma ny roztwó r dołączyć do przesączu po 
krzemi o nce . Połączo n e roz twory prze n ieść do ko lby 
po miarowej pojemnośc i 500 mi , uzupełn ić do kres ki 
w,?dą i do kł adni e wymieszać . 

Roztwó r w ko lbie możn a wyk orzys tać przy wyko ny
wa niu oznaczania zawa rt ości t lenku glin o wego Ab0 3, 
tl enku że la zowego Fe20 3, tl enku tytano wego Ti0 2, tlen
ku wa pniowego Ca O i tlenku magnezowego MgO 
w bada nej pró bce. 

2.2.5. Obliczanie wyników. Zawa rtość krzemi o nki (X) 
o bli czyć w proce ntach (mi m) wg wzoru 

x ---- · 100 (2) 
m 

w któ rym: 
m masa wys uszonej pró bki. g , 
m 1 masa tygla z wy prażonym osadem , przed d o

da niem kwasu flu o rowodorowego . g, 
m 2 - masa tygla po u s uni ęci u krze mio nki . g. 
2.2.6. Różnica między wynikami ró wnoległych o zna

czań nie powinna prze k raczać: 

- 0,30%(ml m) przy zawa rtośc i krzemi o nki do 
60%(ml m). 

- 0,50%(ml m) przy zawa rtości krzemionk i 60 -;-
95%(ml m). 
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