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1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest badanie popiołów lotnych 
i żużli z kotlów opa la nych wt;:glem kamiennym i bru­
na tnym, obejmujące oznaczanie zawartości żelaza dwu­
wartościowego jako tlenku że l aza wego metod" miarecz­
kową ehromianollletrycZl1ą . 

2. METODA OZNACZANlA 

2.1. Zasada metody polega na rozpuszczeniu próbki 
Jpio lu lotnego lub żelaza w kwasie so ln ym i fluoro-

jorowym w obojęt n ej atmosferze dwutlenku węgla 
1 miareczkowaniu jonów żelaza dwuwartościowego roz­
tworem dwuchromianu potasowego wobec dwufcn ylo­
aminy jako wskaźnika. 

2.2. Aparatura i sprzęt laborato ryjny 
a) Kolba teflonowa stożkowa, pojemności 300 cmJ . 

b) Mieszad lo magnetyczne labora toryjne (typ MM4). 
c) Nasadka Contat-Gockcla wg nr 170-z/ n, lp . 

3079 katalogu szkla. 
d) Suszarka laboratoryjna 7.. tcrmorcgulacją. umożli­

wIająca utrzymanie tcmperatury 160 ± IO oC, 
2.3. Odczynniki i roztwory 
a) Dwuchrom ian potasowy (K 1Cr10 7) cz.d.a., roz­

twór 0.1 N: w ko lbie pomiarowej pojemności 1000 cmJ 

rozpuśc i ć w wodzie 4,9035 g dwuchromianu potasowe­
go wysuszonego w susza rce wg 2.2d) w temperaturze 
160 ± IO oC do s t a łej masy, uzupełnić wodą do kreski 
dokładnie wymieszać. 

Roztwór można przygotować t akże z odważki anali­
tycznej. 

b) Dwufenyloamina (C6H s)zNH, wskaźnik. roztwór: 
I g dwufenyloaminy rozpuścić w 100 cm J kwasu siar­
kowego cZ.d .a. (1.84) lub w łOO cm J kwas u ortofosfo­
rowego cZ.d.a. (1.7). 

c) Kwas flu orowodorowy, cZ.d.a. (1.12). 
d) Kwas sol ny cZ.d.a. (1.19). 
c) Mieszanina kwasów: 150 em J kwas u siarkowego 

cZ.d.a. (1.84) wlać ostrożnie do 300 cm J wody . a po 
ochłodzeniu dodać 150 em 3 kwasu fosforowego cz.d.a. 
(1.7). nastt;:pl~ic calość dobrze wymieszać. 

f) Węglan sodowy bezwodny cz. lub kwaśny wt;:glan 
sodowy cz. oraz roztwór lO-proce nt owy. 

2.4. P rzygotowanie próbki analitycznej - wg BN-S2/ 
6722.10.00 p. 2. 1. . 

2.5. Wykonanie oznaczani~. W za leżn ości od prze­
widywanej zawartości żelaza dwuwartościowego na leży 

odważyć' do kolby wg 2.2a) odpowicdnie ilości próbki 
przygotowanej wg 2.4, z dokladnością do 0,0002 ' g: 

w przypadku zawartośc i poniżej 3 % - I g prób-
ki. 

w przypadk u za wa rt ości od 3 % clo 15 % - 0.5 g 
próbki. 

- w przypadku zawartości powyżcj 15 % - 0,25 g 
próbki. 
Na stępni e próbkę zwilżyć kilkoma kroplami wocly 

i dodać kolejno oko lo 2 g wt;:glanu sodowego wg 2.31'), 
60 cm J kwasu so lm:go wg 2.3d) i 2 -;- 4 CJ1l ·

1 kwasu 
fluorowodorowego wg 2.3c). 

Szybko nałożyć nasadkę Contat-Gbckc/a wg 2.2c). 
asadkę napełni ć uprzednio rozt\\iorcm węg lanu sodo­

wego wg 2.31') co najmniej do polowy objt;:tośc i . 

Zawartość ko lby ogrzewać na łaźn i wodncj przez 
0.5 h. lIa~tępllie ochłodzić do tcmperatury pokojowej 
i szybko przelać ilościowo, przemywając ninvic/b] i l oś­

ci'l wody (10 -;- 15 cm 3
) do zlewki pojc mności 400 cm J 

z.<lwierającej około 100 Lm J wody i 30 cm 1 miesza niny 
kwasów wg 2.3c) oraz okolo 2 -:- 4 kropli wskaźnika 
wg 2.3b). 

W przypadku obecności zawiesiny węg l a zawa rtość 

kolby należy przesączyć ilościowo przez mic;kki sączek . 

Natychmias t miareczkować roztworem dwuchromianu 
po ta sowego wg 2.3a) do przej śc ia zielo nego zabarwienia 
w nicbicskol'ioletowc. 

Podczas miarcczkowania korzystać l mieszadła mag­
netycznego wg 2.2b). 
Równocześn i e z oznaczaniem za\vartości związków 

żelaza dwuwartościowego w badanej próbce należy 

przeprowadzić ś l ep<} próbę w taki sam sposób. lecz 
bez odważki popiolu lotnego lub żużla . 

2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość żelaza 
dwuwartościowego (X) jako FeO ob li czyć w procentach 
wg wzoru 

x = 
m 
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w którym : 
V - objętość 0,1 roztworu dwuchromianu 

potasowego zużytego do mia reczkowa­
nia badanej próbki , cm\ 

VI - objętość 0,1 N roztworu dwuchromianu 
potasowego zużytego do zmiareczkowa­
nia roztworu ś l epej próby. cm). 

In odważk a próbki. g. 
0.007184 il ość g tlenku żelazawcgo od powiadają­

ca I cm) 0.1 N roztwo ru dwuchro mia nu 
po tasowego. g/c m). 

2.7. Dopuszczalne różnicc między wynikami oznaczań. 
Najw ię ksza róż ni ca między wyn ika mi równoległych 

oznaczeń wykonanych w tym sa mym laboratorium. z 
tej sa mej próbki popiołu lo tnego lub żuż la nie powinna 

I przekraczać 0,3 % bezwzględncgo. 
Największa różnica między wynik ami kOl1cowymi 

oznaczall wyko na nych w różnych la bora toriach, z tej 
sa mej pró bki popiołu lot nego lub żu żla nie powinna 
przekraczać 0,5 % bezwzgh;dnego. 

2.8. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 
oznaczania należy przyjąć ś red ni ą arytme t yczną wyni­
ków co najmniej dwóch równo l egłych oznacza6 zgod­
nych z 2.7. zaok rą glon ą do 0,1. 
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