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NORMA BRANZOWA

BN-86

MATERIALY
BUDOWLANE

Skalne surowce mineralne
Metody badan

Oznaczanie zawartosci tlenkow:
potasowego i sodowego (KO i Na;O)

6710-03/31

Grupa katalogowa 0710

1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem niniejsze-
go arkusza normy jest oznaczanie zawartosci tlenkow:
potasowego i sodowego (K,O i Na;O).

2. Zakres stosowania i postanowienia ogélne — wg
BN-86/6710-03/01 z wylaczeniem surowcéw wegglano-
wych.

3. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na foto-
elektrycznym pomiarze natg¢zenia promieniowania emi-
towanego przez atomy potasu i sodu wzbudzone w pto-
mieniu palnika acetylenowo-powietrznego.

4. Przyrzady

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

b) Fotometr ptomieniowy z pelnym wyposazeniem.

c¢) Waga analityczna o doktadnosci wazenia do
0,0002 g.

d) Parowniczki platynowe.

e) Szczypce metalowe z platynowymi nasadkami.

5. Odczynniki

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

b) Kwas siarkowy, roztwor [+1.

¢) Kwas solny, roztwor 10%(m/m).

d) Roztwdr wzorcowy potasu 0,1%(m/m) w stosun-
ku do zawartosci tlenku potasowego. Odwazy¢ 0,7919 g
chlorku potasowego wysuszonego w temperaturze
105 =+ 110°C do statej masy, rozpusci¢ w wodzie, prze-
la¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml, dopetnié
woda do kreski, doktadnie wymiesza¢. Roztwér prze-
chowywaé w szczelnym naczyniu polietylenowym lub
ze szkla odpornego chemicznie, wylugowanego woda.

e) Roztwor wzorcowy sodu 0,1%(m/m) w stosunku
do zawartosci tlenku sodowego. Odwazyé 09429 g
chlorku sodowego wysuszonego w temperaturze 105 +
110°C do statej masy, rozpusci¢ w wodzie, przela¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml, dopetni¢ do kres-
ki woda, doktadnie wymieszaé. Roztwor przechowy-
waé¢ w szczelnym naczyniu polietylenowym lub ze szkta
odpornego chemicznie, wylugowanego woda.

6. Przygotowanie krzywych wzorcowych. Do kolb po-
miarowych pojemnosci 100 ml ze szkta chemicznie od-
pornego, wylugowanego woda, odmierzy¢ z biurety od-
powiednie ilosci roztworOw wzorcowych potasu i sodu

przygotowanych zgodnie z 5d) i Se) tak, aby st¢zenie
potasu i sodu w przeliczeniu na tlenek potasowy i tle-
nek sodowy wynosito od 0,001 do 0,015 g/100 ml,
a zmienialo si¢ w kazdej nastgpnej kolbie
o 0,002 g/100 ml. Do kazdej kolby doda¢ 10 ml kwasu
solnego i dopetni¢ do kreski woda. Roztwory wymie-
sza¢. Przed wykonaniem pomiarOw ustali¢ optymalne
warunki robocze fotometru ptomieniowego, tj. odpo-
wiednie ci$nienie powietrza i acetylenu. Rozpyla¢ przez
10 min roztwor chlorku sodowego o $rednim stgzeniu
przy ustalonej przestonie, stosujgc filtr dla sodu. Prze-
my¢ rozpylacz woda, ustali¢ zero na skali galwanome-
tru przy uzyciu wody. Wykonaé pomiary dla serii roz-
tworéw wzorcowych sodu z coraz wigksza zawartoscig
i rejestrowaé odpowiadajgce im wskazania galwanome-
tru. Zmienié filtr na filtr dla potasu i w analogiczny
sposOb wykonaé¢ pomiary dla serii roztworéw wzorco-
wych potasu. Wykresli¢ krzywe wzorcowe odktadajac
na osi rz¢gdnych warto$¢ st¢zenia potasu i sodu w prze-
liczeniu na tlenek potasowy i tlenek sodowy w g/100 ml
roztworu, a na osi odci¢tych — wskazania galwano-
metru w jednostkach skali.

7. Wykonanie oznaczania. W parownicy platynowe]
odwazy¢: dla surowcOw skaleniowych 0,5 g, a dla su-
rowcéw krzemionkowych 2,0 g probki analitycznej
przygotowanej zgodnie z BN-86/6710-03/02, wysuszy¢
i sprawdzi¢ stalg mas¢ wg PN-81/C-01055. Odwazkg
ostroznie zwilzyé roztworem kwasu siarkowego, dodac
15 ml kwasu fluorowodorowego, odparowa¢ na tazni
piaskowej czgsto mieszajac, do pojawienia si¢ biatych
dymow trojtlenku siarki. Parownicg¢ ochtodzi¢, doda¢
10 ml kwasu fluorowodorowego, odparowa¢ na tazni
piaskowej do wydzielania si¢ obfitych dymow trojtlen-
ku siarki, a nastgpnie ochtodzié, optuka¢ Scianki pa-
rownicy strumienim wody i dalej odparowa¢ na tazni
piaskowej do sucha. Parownic¢ z pozostatoscig ostroz-
nie ogrzewa¢ nad ptomieniem painika do zaprzestania
wydzielania si¢ dymow tréjtlenku siarki. Po ochtodze-
niu zalaé 10 ml roztworu kwasu solnego, parowniczk¢
nakryé szkietkiem zegarkowym i lagodnie ogrzewal
do wrzehia. Po ochtodzeniu klarowny roztwor przela¢
iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml

Zgtoszona przez Centralny O$rodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu Kruszyw Budowlanych
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Techniki Budowlanej w Warszawie dnia 9 wrze$nia 1986 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 kwietnia 1987 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 15/1986 poz. 30)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1987

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,30 Nakt. 5100 + 40 Zam. 3747/86

Cena zt 9,00




2 BN-86/6710-03/31

ze szkla chemicznie odpornego, wylugowanego woda.
Jezeli roztwor jest metny, nalezy go przesaczyl przez
gesty sgczek, przemyé, uzupeinié¢ roztwdr w kolbie do
kreski woda 1 doktadnie wymieszaé. Przygotowany
w ten sposOb roztwor stuzy do oznaczania zawartosci
tlenku sodowego w surowcach skaleniowych 1 krze-
mionkowych 1 zawartosci tlenku potasowego w surow-
cach krzemionkowych. W przypadku oznaczania tlen-
ku potasowego w surowcach skaleniowych, z kolby po-
miarowej nalezy pobra¢ pipeta 10 +20 ml roztworu
kwasu solnego do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml, uzupetni¢ woda do kreski i doktadnie wymie-
sza¢. Przygotowane roztwory wprowadzi¢ do rozpyla-
cza fotometru plomieniowego, przy ustalonych warun-
kach pomiaru, jak dla przygotowania krzywych wzor-
cowych wg p. 5 1 odczyta¢ wychylenie galwanometru.
Na krzywych wzorcowych odczyta¢ wartoéci tlenku
potasowego i tlenku sodowego w probce. Rownolegle
wykonac slepa probg, ktora zawiera wszystkie odczyn-
niki, poza badang probka oraz obejmuje wszystkie
czynnosci zwigzane z przygotowaniem roztworu do
oznaczania. Wynik §lepej proby nalezy uwzglednié przy
odczytywaniu wartosci tlenku potasowego i tlenku so-
dowego z krzywych wzorcowych. Przed wykonaniem
kazdej serii pomiarOw do oznaczania zawartosci tlenku
potasowego i sodowego nalezy sprawdzi¢ krzywe wzor-
cowe dla potasu i dla sodu, przynajmniej na podstawie
trzech roztwordw. .

8. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ tlenku potasowego
(X1) obliczy¢ w procentach (m/m) wg wzoru

m
X1 = — - 100 (1)
m
w ktorym:
m; — warto$¢ tlenku potasowego odczytana z krzy-

wej wzorcowej, g,
m — odwazka probki odpowiadajaca pobranej do
oznaczania cz¢Sci roztworu, g.
Zawartos$¢ tlenku sodowego (X32) obliczyé w procen-
tach (m/m) wg wzoru

- 100 (2)

w ktorym:
m, — wartos¢ tlenku sodowego odczytana z krzywej
wzorcowej, g,

m — odwazka probki, g.

9. Réznica miedzy wynikami rownoleglych oznaczan
nie powinna przekracza¢é — przy zawartosci tlenku
potasowego lub tlenku sodowego:

do 0,5%(m/m) — 0,03%(m/m),

od 0,5 do 1%(m/m) — 0,05%(m/m),

od 1 do 3%(m/m) — 0,10%(m/m),

powyzej 3%(m/m) — 0,20%(m/m).

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

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

2. Normy zwiazane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
BN-86/6710-03/01 Skalne surowce mineralne. Metody badan. Zakres

normy i postanowienia ogdlne

BN-86/6710-03/02 Skalne surowce mineralne. Metody badan. Pobie-
ranie i przygotowanie probek

3. Autor projektu normy — inz. Zyta Charkiewicz — Centralny
Osrodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu Kruszyw Budowlanych.
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