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MATERIALY .
BUDOWLANE astony badan
Oznaczanie zawartosci
krzemionki (S|OZ) Grupa katalogowa 0710
1. WSTEP mow SOis. Wyprazy¢ probke do statej] masy w tempe-

1.1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem niniej-
szego arkusza normy jest oznaczanie zawartosci Krze-
mionki (Si0»).

1.2. Zakres stosowania i postanowienia ogdlne — wg
BN-86/6710-03/01.

— Przy zawartodci  krzemionki (SiO;) ponizej
95%(m/m) nalezy stosowa¢ metod¢ wagowa przez od-
pe¢dzenie fluorku krzemowego.

— Przy zawarto$ci krzemionki (Si0:) powyzej 95%
nalezy stosowa¢ metod¢ wagowa przez stapianie.

2. METODY BADAN

2.1. Metoda wagowa przez odpedzanie fluorku krze-
mowego SiF,

2.1.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na od-
pe¢dzaniu  krzemionki z kwasem fluorowodorowym
w obecnosci kwasu siarkowego w postaci lotnego flu-
orku krzemowego (SiFs) oraz okreSleniu zawartosci
S10; z roéznicy masy probki przed i po dzialaniu kwasu
fluorowodorowego.

2.1.2. Przyrzady

a) Piec elektryczny umozliwiajgcy utrzymanie tem-
peratury 800 £50°C.

b) Suszarka elektryczna umozliwiajgca utrzymanie
temperatury 105 =+ 110°C.

¢) Waga analityczna o
0,0002 g.

d) Tygle platynowe.

¢) Szczypce metalowe z platynowymi nasadkami.

2.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas fluorowodorowy 40%(m/m).

b) Kwas siarkowy (1.18).

2.1.4. Wykonanie oznaczania. W tyglu platynowym
odwazy¢ 1,0 g probki analitycznej przygotowanej wg
BN-86/6710-03/02, wysuszy¢ do stalej] masy (m) wg
PN-81/C-01055. Zawarto$¢ tygla zwilzyé woda oraz
doda¢ 5 kropli kwasu siarkowego. Umiescié tygiel na
tazni piaskowej lub plytce grzejnej i odpedzi¢ nadmiar
kwasu siarkowego do zaprzestania wydzielania si¢ dy-

dokladnosci wazenia do

raturze 800°C i zwazy¢ (mi). Ponownie zwilzy¢ probke
wodg, doda¢ 15 kropli kwasu siarkowego i okoto 20
ml kwasu fluorowodorowego. Umiesci¢ tygiel na tazni
wodnej i ogrzewaé¢ do calkowitego roztozenia si¢ prob-
ki. Przenie$¢ tygiel na tazni¢ piaskowg lub ptytke grzej-
na i usunaé¢ krzemionk¢ odparowujac zawartos$¢ tygla
do zaprzestania wydzielania si¢ dymoéw SO;. Wyprazyé
w piecu w temperaturze 800°C i zwazyé. Celem spraw-
dzenia catkowitego rozlozenia si¢ probki 1 usunigcia
krzemionki ponownie doda¢ 5 kropli kwasu siarkowego
oraz 15 ml kwasu fluorowodorowego i odparowaé na
tazni piaskowej do sucha. Wyprazy¢ w piecu w tem-
peraturze 800°C 1 ponownie zwazy¢ (m;). Czynno$é
dodawania kwasu siarkowego i fluorowodorowego na-
lezy powtarza¢ do uzyskania stalej] masy po wypraze-
niu tygla z pozostato$ciag w temperaturze 800°C. Z r6z-
nicy mas obliczy¢ zawartosé¢ krzemionki w probee. Po-
zostato$¢ po usunigciu krzemionki po stopieniu z piro-
siarczanem potasu i przeprowadzeniu do roztworu,
mozna wykorzysta¢ do oznaczania zawartosci tlenku
glinowego (Al,0O3), tlenku zelazowego (Fe;0s), tlenku
tytanowego (TiO,), tlenku wapniowego (CaO), tlenku
magnezowego (MgO) w badanej probcee.

2.1.5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ krzemionki (X)
obliczy¢ w procentach (m/m) wg wzoru

m, - m:

X = - 100 (1)
w ktoryvm:
m — masa wysuszone] probki, g,
m; — masa tygla z probka po dzialaniu H.SO4 1 pra-
zeniu w 800°C, g,
m> — masa tygla z pozostalo$cig po usunigciu krze-

mionki, g.

2.1.6. Réznica miedzy wynikami rownoleglych ozna-
czan nie powinna przekraczac:

0,30%(m/m) przy zawartosci krzemionki 95%(m/m),

0.40%(m/m) przy zawartosci krzemionki powyzej
95%(m/m).
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2.2. Metoda wagowa przez stapianie probki

2.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na sta-
pianiu weglanem sodowym wyprazonej w temperaturze
1000°C probki, wydzielaniu kwasu krzemowego za po-
mocg dwukrotnego odparowania z kwasem solnym
1 odpgdzeniu uzyskanego dwutlenku krzemu z wypra-
zonego osadu przez dziatanie kwasem fluorowodoro-
wym.

2.2.2. Przyrzady

a) Piec eclektryczny umozliwiajgcy utrzymanie tem-
peratury 1000 £50°C.

b) Suszarka elektryczna umozliwiajgca utrzymanie
temperatury 105 <+ 110°C.

¢) Waga analityczna o
0,0002 g.

d) Tygle platynowe z pokrywkami.

e) Szczypce metalowe z platynowymi nasadkami.

doktadnosci wazenia do

2.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy, bezwodny.

b) Kwas solny (1,18) i roztwory 1+1 i 149,

¢) Kwas siarkowy, roztwor 1+1.

d) Kwas fluorowodorowy 40%(m/m).

e) Kwas azotowy (1,42).

f) Pirosiarczan potasowy.

g) Azotan srebra, roztwor 1%(m/m).

2.2.4. Wykonanie oznaczania. W tyglu platynowym
odwazy¢ 1,0 g probki analitycznej przygotowanej wg
BN-86/6710-03/02 1 wysuszy¢ do stalej] masy (m) wg
PN-81/C-01055. Wyprazy¢ probke w warunkach utle-
niajacych w temperaturze 1000°C w ciggu 1 h. Wy-
prazong probk¢ nalezy wymieszaé z 6 g weglanu so-
dowego, nakry¢ tygiel pokrywka platynowa i ogrze-
wac¢ w piecu lub nad palnikiem Meker'a podwyzszajac
temperaturg¢ do 1000°C, do uzyskania jednorodnego
cieklego stopu. Tygiel ozigbi¢, whozyé wraz z pokrywka
do parowniczki szklanej lub porcelanowej pojemnosci
300 ml, doda¢ porcjami 50 ml wody, przykryé parow-
niczke szkietkiem zegarkowym i dodaé¢ 50 ml roztworu
kwasu solnego 1+1. Ogrzewac na ptytce grzejnej dopoki
zawartos¢ tygla nie rozpusci si¢ catkowicie. Po roz-
puszczeniu si¢ stopu, zdjaé szkietko zegarkowe, oplu-
ka¢ je nad parownicg wodg. tygiel i pokrywke prze-
my¢ rOwniez starannie woda. Zawarto$¢ parowniczki
odparowac¢ do sucha na tazni wodnej. Rozgnie$¢ preci-
kiem szklanym utworzone grudki, po czym wstawié
parownic¢ do suszarki o temperaturze 105 <+ 110°C
na | h. Po ostudzeniu zwilzy¢ pozostatosé 20 ml kwasu
solnego (1,18). ogrza¢ do S0°C i pozostawi¢ na 10 min,
doda¢ 100 ml gorgcej wody, wymieszac i po opadnigciu
osadu przesgczy¢ przez saczek ilosciowy gesty. Osad

kwasu solnego 149, a nast¢pnie goraca woda do zaniku
reakcji na jony chlorkowe. Przesgacz przenies¢ do tej
samej parownicy, odparowa¢ do sucha na tazni wodnej
i pozostawi¢ w suszarce o temperaturze 105 = 110°C
na 1 h. Po ostudzeniu pozostato$¢ zawierajaca wydzie-
long dodatkowo niewielka ilo$¢ krzemionki zwilzy¢ 10
ml kwasu solnego (1,18) i po 10 min doda¢ 40 ml
gorgcej wody 1 kilka kropli kwasu azotowego, a na-
stgpnie przesgczy¢ przez matly, gesty saczek i1 przemyc
najpierw gorgcym roztworem kwasu solnego 149, a po-
tem gorgca woda. Przesgcz zachowac. Oba saczki z osa-
dami krzemionki umiesci¢ w tyglu platynowym, w kto-
rym stapiano probke, wysuszyé, ostroznie spopieli¢
i wyprazy¢ w temperaturze 1000°C do stale) masy, zwa-
zyé (my). Wyprazony osad w tyglu zwilzy¢ 5 kroplami
roztworu kwasu siarkowego, doda¢ okoto 10 ml kwasu
fluorowodorowego i odparowaé poczatkowo na tazni-
wodnej, a po rozpuszczeniu si¢ krzemionki ostroznie
na tazni piaskowej do pojawienia si¢ par kwasu siarko-
wego. Po ostudzeniu doda¢ ponownie 5 ml kwasu
fluorowodorowego 1 odparowa¢ do sucha. Tygiel z po-
zostaloscig wyprazy¢ w piecu w temperaturze 1000°C
w ciggu 30 min i po ostudzeniu w eksykatorze, zwa-
zy¢ (m3). Pozostalos¢ w tyglu stopi¢ nad palnikiem
Meker’a z niewielka iloscig pirosiarczanu potasowego,
rozpusci¢ w gorgcej wodzie zakwaszone] kwasem sol-
nym i otrzymany roztwér dotgczy¢ do przesaczu po
krzemionce. Polgczone roztwory przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 ml, uzupetni¢ do kreski
wodg i dokladnie wymieszac.

Roztwor w kolbie mozna wykorzystaé przy wykony-
waniu oznaczania zawarto$ci tlenku glinowego AlOs,
tlenku zelazowego Fe,Os, tlenku tytanowego TiO., tlen-
ku wapniowego CaO 1 tlenku magnezowego MgO
w badanej prébece.

2.2.5. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ krzemionki (X)
obliczy¢ w procentach (m/m) wg wzoru

m, - m:
X = 100 (2)
m
w ktorym:
m — masa wysuszonej probki, g,
m; — masa tygla z wyprazonym osadem, przed do-
daniem kwasu fluorowodorowego, g,

m, — masa tygla po usunigciu krzemionki, g.

2.2.6. Réznica miedzy wynikami réwnoleglych ozna-
czan nie powinna przekraczac:

— 0,30%(m/m) przy zawartosci
60%(m/ m),

— 0,50%(m/m) przy zawartosci krzemionki 60 =+

krzemionki do

na sgczku przemy¢ 2 =+ 3 razy gorgeym roztworem  95%(m/m).
KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Kruszyw Budowlanych, Warszawa.

2. Normy zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan

BN-86/6710-03/01 Skalne surowce mineralne. Metody badan. Za-
kres normy i postanowienia ogdlne

BN-86/6710-03/02 Skalne surowce mineralne. Metody badan. Po-
bieranie 1 przygotowanie probek
3. Autor projektu normy — inz. Zyta Charkiewicz — COBR PKB.



	BN_86_6710_03_24_01
	BN_86_6710_03_24_02

