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1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest kontrola międzyoperacyjna do-

tyczęca anal izy chem i cznej surowców wapiennych , g l ino_ 

krzemianow ych i surowców korygujęcych oraz namiarów SL>-

rowcowych przeznac zonych do produkcj i klinkieru port-

landzkiego. 

2. METODY BADAŃ 

2, " Ogólne warunki wykonywania anal i zy chemicznej . 

Do wszystkich czynności anali lycznych , jak również do n~ 

stawiania rOZlworów należy używać wody des t ylowanej. 

Stopnie czystości odczynników - wg PN- 68(C-Ol060. 

Podane przy nazwie kwasów i wody amoniakalnej wartoś

ci (1, 19), ( 1,84) itp. oznaczaję i ch gęstość , 

Wyrażenia (1+i) , (1+2 ) itp. określaję stosunek objętoś

ci s iężonego kwasu lub s l ężonej wody amoniakal n ej do ob

ję tości wody. 

Przez nazwę roztwór należy rozumieć roztwór 

przez nazwę sęczek - sęczek ilościowy, 

wodny, 

Ważenie należy wykonywać na wadze analitycznej z do-

kładnościę do ±O , 0002 g , jeżeli w treści normy nie podano 

inaczej. Naczynia l aboratoryjne, w mi, mogę być używane 
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przy badaniach na równi z n acz yni ami cecho wanymi w cen

tymetrach sześciennych (cm 3 ). Przy przeprowadzaniu an~ 
liz metodami kolorymetrycznymi krzywe wzorcowe należy 

wykreślać w układzie WSPół rzędnych, odkładajęc na osi od

ciętych odpowiednie zawartości oznaczanego składnika, w 

miligramach, a na osi rzędnych mierzone wartośc i eks tynk

ej i odpowiednich roztworów wzorcowych. 

Wyniki oznaczać analizy należy podawać dla metod wa-

gowych i Objętośc iowych z dokładnościę: do pierwszego 

miejsca po przecinku, d l a metod kolorymetrycznych, przy 

zawarlośc i oznaczanego składnika powyżej 1 procenta - do 

pierwszego miejsca po przecinku, a przy zawartości ozna

czan ego składnik a poniż ej 1 procent a - drugiego miejsca po 

przecinku. 

2,2. Przygotowanie średniej próbki labora to r y jne j do 

ana li zy chem icznej , Średnię próbkę laboratoryjnę pobranę 

i rozd:obnionę wg BN- 8 1(6731-0 2 należy wysuszyć do sta

łej masy w temperaturze 105 ±s oC. Po w ysuszeniu należy 

przechowywać ję w naczyniu szczelnie zamknię t ym . 

2 . 3. M e to dy analizy chemicznej surowców wapienn y ch 

(kam ień wap ienny, margi el , kreda) - wg schematu 

biegu anal i zy chem icznej, 

prze -
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Przygotowanie pr6bki wg 2. 2 

I I 
Prażenie próbki Oznaczanie strat Oznaczanie za -

w temperaturze 
1200.;. 1300 Oc 

I 
Rozpuszczenie w HCt0

4 
+ H

2
0 

i wydzielenie bezwodnika kwasu 

krzemowego 

I 
Filtracja 

/~ 
Osad I Przesęcz I 

------- ~ Wagowe ozna-
Stopienie I Kolorymetrycz-

czanie zawar-
tości bezwod-

z KOH ne oznaczanie 

nika kwasu 
zawartości t len_ 

krzemowego 
ku żelazowego 

wg 2.6. 3 
wg 2.6.5 

Ko lor ymetryczne 

oznaczanie zawartoś-
ci bezwodnika kwasu 

krzemowego wg 2.6.4 

2,4, Oznaczanie strat po prażeniu należy wykonać z 

pr6bki przygotowanej wg 2. 2, wg PN-78/B-0430 1 P. 2.3. 

2.5. Oznaczanie zawartości bezwodnika kwasu siarkowe_ 

~ należy wykonać z pr6bki przygotowanej wg 2 . 2, wg 

PN-7S/B-04301 P. 2.5 z tym, że za wynik należy przyjęć 

średnię arytmetycznę wynik6w dwóch oznaczań . Dopuszcza L

na r6żnica m iędzy wynikam i nie pow~nna przekraczać O, 1 % 

wart,?ści bezwzględnej. 

2. 6, Oznaczanie zawar tości bezwodnika kwasu krzemo

we99 oraz tlenk6w; żelazowego . 91 inowego. wapniowego 

_magnezowego 

2,6, " Odczynniki roztwory. Kwas nadchlorowy cz. d.a., 

roztw6r 60 .;.72-procentowy. 

2.6,2, Spos6b przygotowania próbki. Z pr6bki przygo

towanej wg 2. 2 należy odważyć 1 g, przenieść do tygla ~ 

tynowego i wyprażyć w temperaturze 1200.;. 1"300 Oc w c ip-

gu około 40 min. Po ostudzeniu do temperatury pokojowej 

pozostałość po wyprażeniu przenieść do z lewki pojemności 

3 . 3 
250 cm i dodać, w zależności od stężenia, 15 + 20 cm roz-

tworu kwasu nadchlorowego. Zlewkę z zawar tościę należy 

ogrzewać do odparowania nadniaru wody i do uzyskania 

temperatury, w kt6rej z roztworu wydobywaję się gęste 

po 

I 

prażeniu wartości bezwod-

wg 2.4 nika kwasu s i ark().. 

wego wg 

2.5 

Oznaczanie kompleksometryczne z EDTA 

I I T 
Oznaczanie za- Ozna(""zanie za- Oznaczanie za-

wartości tlenku wartości tlenku wartości tlenku 

żelazowego wapniowego magnezowego 

wg 2. 6 . 6 V ! g 2.6. 7 wg 2.6. 7 

I 
Oznaczanie za-
war tości t l enku 

gl inowego 

wg 2.6.6 

pary kwasu nadchlorowego i pozostawić w tej temperaturze 

przez 5 -:- 10 min. Następnie zlewkę z zawartościę nieco o

chłodzić, dodać około 200 cm 3 wrzęcej wody, dokładn i e wy.. 

mieszać i sęczyć przez miękki sęczek, zb ierajęc przesęcz 

do kolby pomiarowej pojemności 500 cm
3

• Zlewkę i sęczek 
przemyć małymi porcjami goręcej wody o ł ęcznej i l ości o 

koło 250 cm
3

• Ostudzić zawartość kolby do temperatury po.. 

kojowej i dopełnić wodę do kreski. 

Osad pozostały na sęczku s łuż~ do oznaczania zawartoś

ci bezwodnika kwasu krzemowego, przesęcz natomiast do 

oznaczania zawartośc i tlenków: 1elazowego, 91 inowego, wap-

niowego i magnezowego. 

2 .6.3. Oznaczanie zawartości bezwodnika kwasu krze

mowego meto9ę wagowi! 

2.6,3. 1. Zasada oznaczania polega na wydzie laniu 

kwasu krzemowego przez ogrzewanie z wrzęcym monohydra

tem kwasu nadchlorowego oraz wyprażeniu i zważeniu od-

sęczonego osadu bezwodni k a I<wasu krzemowego. 

2.6.3.2. Wykonanie oznaczania. Osad wraz z sęczkiem 

otrzymany wg 2.6. 2 przenieść do uprzednio wyprażonego 

do stałej masy i zważonego tygla porcelanowego lub platy

nowego , wysus2óyć , spopielić i prażyć w temperaturze 1050,: 
o 

':-1100 C w cięgu 60 min, os tudz ić w eksykatorze i ZWB-
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żyć, Od masy zważonego tygla z osadem odjęć masę zważc.. 

nego pustego tygla, 

Otrzymany wynik oznacza masę zawar tości bezwodnika 

k wasu krzemowego, 

2,6, 3, 3, Obi iczanie wyników, Zawartość bezwodn ika 

kwasu krzemowego ( X ) należy obliczyć w procentach wg 

wzoru 

X - m ' 100 

w którym : 

m _ masa bezwo dnika kwasu krzemowego, g, 

2,6,3,4, Wynik, Za wynik należy przyjęć średnię aryt

metycznę wyników dwóch oznaczań, Dopuszczalna różnica 

między wynikami nie powinna przekraczać 0,3 % 

bezwzg l ędnej , 

war tości 

2,6, 4, Oznaczanie zawar t ości bezwodnika kwasu krzem,,"" 

wego metodi' kolorymetryczni' 

2,6,4, 1. Zasada oznaczania polega na przeprowadzen iu 

krzemionki do roztworu , utworzeniu zw ięzku zespo lonego z 

mol ibdenia nem amonowym o żółtym zabarw ieniu przy pH 0 -

koło 1.5 i zm ierzeniu ekstynkcj i roz tworu. 

2,6,4,2, Aparatura, Spektrofotometr typu SpeCOl, 

2,6,4,3, Odczynniki i roztwory 

a) Fenoloftaleina , roztwór O, l-procentowy w alko hol u 

e t ylowym , 

b) Kwas azotowy cz, d, a" r oz twór ( 1+4) i roztwór oko

ło 2N: odmierzyć dokładnie 135 c m
3 stężonego kwasu azo

towego ( 1,4 ) i rozc ieńczyć wodę do Objętości 1000 cm 3, 

c) Mol ibdenian amonowy cz, d, a " ro ztwór 5-i>rocentowy, 

sporzęd zany przed k ażdym oznaczaniem , 

d) WOQorotlenek pptasowy cz, d , a" granulki , 

e) Wzorcowy roztwór krzemu: odważyć 0,2000 g św i eżo 

wyprażone go w tempera tur ze 1200 Oc i roztar tego w moź

olzie r zu agatowym dwutlenku krzemowe go cz, d, a , Umieścić 

nawaŻkę w tyglu niklowym, dodać oko ło 2 g wodoro tl enku 

potasowego , odwodnić zawartoś ' tyyla n a płycie grzejnej 
o 

i stopić w temper a tur ze 750 C w cięgu 10 min, Po os tu-

dzeniu stop wy ł ugować wodę, otrzymany roz twór przesę-

czyć przez średni sęczek i przesęcz zebrać w kolbie 

miarowej pojemności 1000 cm
3

, przemywajęc t ygie l 

po-

czek kilkakro tn ie goręcę wodę, Po os tudzen iu do tempe

ratury pokojowej przesęcz uzupełni ć wodę do k r eski i wy_ 

mieszać . 

Rozt wór wzorcowy należy pr zechowywać w bute lkach pc.. 

lietylenowych, I cm
3 

tak przygo towaneqo roztworu zawie_ 

ra 0,2 g bezwodnika kwasu krzemowego, 

2,6,4,4, Przygoto wa nie krzywej wzorcowej. D o siedm iu 

kolb pomiarowych pojemności 100 cm
3 odmierzyć b iuretę : 

O; 5; 10; 15; 20; 25; 30 ("71 3 wzorcowego ro z tworu (co od-

powiada O; 1,O~ 2,0; 3, 0; 4,0; 5,0; 6,Omg bezwodn ika 

k wasu krzemowego w 100 cm
3 

roztworu). Zawartość kolb 

rozcieńczyć wodę do około 60 cm
3

, dodać 2 .,. 3 kropl ot roz

tworu fenolofta leiny i energicznie mieszajęc wkraplać kwas 

azotowy (1+4) , aż do odbarwienia roztworu, Następnie, w 

d a lsz ym cięgu m i es zajęc dodawać 5 cm 3 2N kwasu azotowe

go, 10 cm 3 roztworu mo l itnlenianu amonowego; dopełnić wc.. 

dę do kresk i, w ym ieszać i zm ier zyć eks t ynkcję roztworu 

przy dłu gośc i fal i 425 rrn w c ięgu - 5 f 7- m i n od utworzenia 

kompleksu , stosujęc jako odnośnik wodę, Na pOdstaw,ie o 

tr zyman ych wartości wykreśl i ć krzywę zależności ekstynk_ 

c ji od zawar tości b ezwodnik a kwasu kr zemowego w mg na 

100 cm
3 

roztworu, Krzywę wzor cowę na l eży 
pr zed wyk o n aniem serii pom iarów, 

sprawdzać 

2,6,4, S, Wyko nanie oznaczania, Osad wraz z sęczk iem, 

otrzymany wg 2,6, 2, przenieść do tygla n i klowego, wysu

szyć , spopielić i wyprażyć w temperaturze 750 Oc w cię 

gu 15.,. 20 min, Tygiel z zawartościę oz i ębić, dodać oko ło 

dzies ięc iokrotnę ilość wodorotlenku potasowego i ustawić 

n a 5 -;. 10 min na progu pieca nagrzanego do temperatury 

750 oC. Nas tępnie tygiel wsunęć do wnętrza p ieca , zamknęć 

dr zw i czki i ogrzewać prze z 5 min w temperaturze 750 oC. 

Po wyjęc iu i ostudzeniu tyg la stop wyługować wodę , Zawa r

tość t yg la przenieść do zlewki pojemności 250 cm.3, roz

c i eń czyć wodę i sęczyĆ prze z miękki si'czek zbierajęc 

przesęcz do kolby pomiarowej pojemnośc i 500 cm
3

, Zlewkę 
i sęczek przemyć kilkakrotnie małymi porcjam i wod y. Kol

bę z zawar tościę oziębić do tempe ratury pokoj o wej, uzupeł

nić wodę do kreski i wymieszać . W zależności od spod zie 

wanej zawar tości bezwodnika k wasu krzemowego pobrać pi_ 

petę następujęce ilości roztworu: przy zawartości w gra

nicach 1,5 -;. 15 % bezwodnika kwasu krzemowego pobrać 

20 cm
3 

(co odpowiada 40 mg próbki, a ) , pr zy zawartości 
w granicach O -;. 6 % pobrać 50 cm

3 
ro z tworu (co odpowia

da 100 mg próbki, a ) i przenieść do kolby pomiarowej po

jemności 100 cm
3

, Dal ej postępować jak w 2.6,4.4. Z krzy-

wej wzorcowej odczytać zawar toś ć bezwodnika kwasu krze

mowego (m ) w mg na 100 cm
3 

roz tworu, 

2 , 6 . 4 . 6. Obi iczanie wyników. Zawartość bezwodnika 

kwasu krzemowego ( X 1) na l eży Obliczyć w procentach wg 

wzoru 
m 

• 100 (2 ) 
a 

w którym: 

m - zawa rtość bezwodnika k wasu krzemowego w 100 cm 3 

roztworu, odczyta na z k r zywej wzorcowej , mg, 

a - odważka próbki zużyta do mierzenia ekstynkcji , mg. 

2 . 6,4,7. Wyn ik . Za wynik należy przyjęć średnię ary t

metycznę wyników dwóch oznaczań . D opuszcza lna różnica 

między wynikami nie powinna pr zekraczać O, 1 % war tości 

bezwzg lędnej przy zawartości bezwodnika kwasu kr ~emo

wego do 6 % i 0,3 % przy zawartości bezwodnika kwasu 

krzemowego w granicach 6 .;. 15 %. 
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2.6,5, Oznaczanie zawartości tlenku !elazowego metodę 

kolorymetrycz,,!! 

2.6,5, 1. Zasada oznaczania po lega n a w y tworzeniu tół-

tego komp leksu żelaza Z kwasem 'su lfosal ic ylowym 

pH S .;. 10 i zmierzeniu eks tynkcji roztworu. 

2 , 6,5, 2 , Aparatura, Spektrofotome tr typu Specol. 

2.6, S. 3, Odczyn",iki i roztwory 

a) Kwas azotowycz.d. a ., ( 1,4) . 

b) Kwas solny cz. d. a., roztwór (1+ 10). 

p r zy 

c) Kwas sulfosalicylowy cz. d. a., roztwór 10-procento-

wy. 

d ) Woda amon iak a lna cz. d . a., roztwór ( 1+ 1) i (1+ 10). 

e) Wzorcowy roztwór !el aza A zaw i erajęc y 0,2 g tlenku 

!elazowego w 1000 cm
3 

roz tworu: odwa!yć O, 1392 g !ela

za metalicznego cz, d. a. i rozpuśc i ć w 100 cm
3 

kwasu so l-

nego. R oz twór przenieść do kolby pom iarowej pojemności 

1000 cm
3

, uzupełni ć wodę do kr esk i i wymieszać. 
f ) Wzorcowy r ozt wór !el aza B zawieraję c y 0,02 g t len-

3 . 3 
ku !elazowego w 1000 c m r oztworu: pobrać pIpe t ę 100 c m 

roztworu A i rozc ień czyć w kolbie pomiarowej pojemności 

1000 cm 3
, 1 cm 3 

tak przygo to wanego r o ztwo ru zawiera 

0,02 mg tlenku że l azowego. 

2,6, S, 4, PrzYgotowanie krzywej wzo r cowej. D o siedmiu 

kolb pomiarowyc h pojemności 100 cm
3 odmierzyć b iure tę : 

O; S; 10; 25; 30; ' 50; 60 cm 3 wzo rcowe go roztworu S (co 

odpowiada O; 0,10; 0,20; 0,50; 0,60; 1,00; 1,20 mg tl en

ku !e lazowego w 100 cm 3 
roztworu ) . Nas tępni e do k ażdej 

kolby dodać 3.:. 4 krop le kwasu azo towego, wym ies zać , do

dać 10 cm 3 kwasu s ulfosal ic ylowego , zoboję tn ić ostro!nie 

wodę amoniakalnę (1+ 1) , a nas tępnie (1+ 10 ), a! do uzys

kania czysto żółtego zabar w ieni a. W r az ie po tr zeby ostu -

dz ić roz twory do t emp~ratul;'y pokojowej, dopełn ić wodę do· 

kresk i i wymi eszać. Zm i erzyć eks tynkcję roz tow ru tr zy dłu

gości fali 425 cm po upł ywie 5 m in, stosujęc jako odnośnik 

wodę . N a podst awie o trzymanych wartośc i w ykreś l ić krzy_ 

wę zale!ności ekstynkcji do zawar tości tl e nku ! e lazowego 

3 Cm ) w mg na 100 cm r oz tworu , Kr z ywę wzorcowę należy 

sprawdzać pr zed wykona n iem serii pomiarów. 

2 . 6 . S, S, Wykonanie oznaczania. W zależności od spo-

dziewanej zawar tości tl enku !elazowego z przesęczu przy

gotowane go wg 2. 6. 2 pobrać pipetę następujęce i lości roz

tworu: przy zawar tości w granicach O, S .:. 3 % tl e nku ! e 

lazowego pobrać 2 0 cm 3 
roztworu (co odpowiada 40 mg prób-

k i a), przy zawartości w gra ni cach O .;. 1,2 % tl e nku ! e -

lazowego pobrać 50 cm
3 

roztwor u (co odpowiada 100 mg 

próbki a), do ko lby pomi a r owej pojemności 100 cm
3

. 

D a lej postępować jak w 2 . 6. S. 4. Z krzywej wzorcowej 

odc z yt ać zawartość tl enku ! e lazowego (m) w mg na 100 cm
3

. 

2 .6,5,6, Ob l iczanie w yników. Zawartość tl enku !elazo

wego (X 2) n a le!y obl iczyć w procentac h wg wzoru 

w k tó rym : 

m 

a 
. 100 ( 3) 

m _ zawar tość tl e nku żelazowego w 100 cm
3 

rozt woru , od. 

czytana z krzywej wzorcowej , m g, 

a - odwa!ka pr6bki zu! yt a do m ie r zenia ekstynk c ji, mg. 

2.6, S, 7 . Wyn ik. Za w ynik na l eż y pr zyjęć ś rednię a ry t

metycznę wyników dwóch ozna czań. O':'puszcza lna ró!nica 

m i ędzy w ynikam i ni e po winna pr zek raczać O, OS % wartośc i 

bezwzględnej . 

2.6,6, Oznaczanie zawart"ści tlenku żelazowego i t len-

ku glinowego metodśl kompleksometrycz,,!! nal e!y wykonać 

z przesęczu przygotowanego wg 2.6.2, wg PN-7S/B-0430 1 

P. 2 . 8 . 

2 ,6.7. Oznaczan ie zawar tości tl e nku wapniowego i ma

gnezowego n a le !y wykonać z pr zesęc zu pr zygotow ane go wg 

2.6. 2, wg PN-7S/8-04301 P. 2.9. 

2 7. Metody ana lizy c hemi czn ej s urowców glinokr z emia 

nowych ( g l ina . ł upek) - wg schematu przebi egu a nal izy 

c hemi cznej na s t r. S . 

2. S. O z nacza nie strat po pra!en iu należy wykonać z 

próbk i przygotowa nej wg 2 ,2, wg PN_7S/S_04301 p , 2 , 3 , 

2 .9. Ozn aczanie zawar tości bezwodnika k wasu siarkowe-

2 nale!y w ykonać z próbki przygotowanej wg 2 . 2, wg 

PN-7S/B-04301 P. 2. S. 

2. 10. O znaczanie zawa rtości be z wodnika kwasu krzemo-

wego oraz tl enków: !elazowego , glinowe CJo , wa pniowego i 

magnezowego 

2 . 10, 1. Odczynniki i ro z tw ory 

a) Kwas nadc hloro w y cz. d . a ., roztwór 60 .;. 72-proce n_ 

tow y. 

b) Węglan s odowy cz. d. a . 

2.1 0 . 2. Sposób przygotowani a próbki. Z próbki przy-

goto wane j wg 2.2 nale!y odwa!yć 1 g , p rzenieść do tygla 

pl a ty nowego i dodać około S g węglanu sodowego. Zawar

tość t y g la w ym ieszać i s top i ć w temperaturze 1050.;.1 100 Oc 

w cięgu 20 .;. 30 min , aż d o u zyskania jednorodnego c i ek ł e 

go s topu. Stop na le !y ochł odzić, pr zeni eść do zlewk i po

jemnośc i 250 cm
3 

i łu gować najpierw ni ew i elkę il ościę wo

dy (30.;. 40 c m
3

) , a następnie kwasem nadc h lo r owym w 

ilości 15.;. 2 0 cm 3
. Zlewkę z zawartościę ogrzewać do od-

parowania n a dm ia ru wody i do uzyskan ia temperatury, w 

k tórej z roztworu wydobywaję się gęste par y kwasu nad-

ch lorowego i po zostawić w tej tempera tur ze pr zez Si 10 m in. 
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Przygotowan ie próbk i wg 2.2 

I 
Stapianie próbki Oznaczanie stra t 

Oznaczanie w tempera turze po prażeniu 
za -

110p Oc war tości bezwod-1050 ~ wg 2. 8 
z Na

2
Co

3 
nika k wasu siarko-

wego wg 2.9 

Rozpuszczenie w HelO 4 + H
2

0 

i wydzie lenie bezwodnika kwasu 
krzemowego 

Filtracja 

~~ 
Osad j Przesę.cz I J Oznacz anie kompleksometryczne 

I 

l l l l 
Wagowe oznacz anie za - Oznaczanie zawar- Oznaczanie zawar- Oznaczanie zawar -

war tości bezwo dnika kwa- tości t l e nku że lazo - tości tl e nku wapnio_ tości tl e nku magne-

su krzemowego wg 2. 10.3 wego wg 2. 10. 4 wego wg 2. 10.5 zowego wg 2. 10.5 

I 
Oznaczanie Zawar-
tości tlenku g l ino-

wego wg 2. 10. 4 

Zlewkę zzawartoś ię. oziębić do tempera tury pokojowej, 

dodać około 200 cm 3 wrzę.cej w ody, dokładnie wym i eszać 
odsę. czyć przez miękki sę.czek, zbieraję.c przesę.cz do kol

by pomiarowej pojemnośc i 500 cm
3

. Zlewkę i sę.czek z osa_ 

dem przemyć dokładnie 7 ~ 10 r azy gor<lcę. wodę. . Ostudzić 

zaw<lrtość kolby, dołę.c zyć roz twór otrzymany wg 2.1 0.3.3 

i dopelnić wodę. do kreski. Osad pozosta ł y na sę.czku s ł uży 

do oznacz ania zawartości bezwodnika kwasu krzem o wego , 

przesę.cz natomiast do oznaczania zawar tości tl enków: że

lazowego, 91 inowego, ~wapniowego i magnezowego. 

2. 10. 3. Oznaczanie _z_a_~'!!:.!..0.ści~~.~~9.'2i.ts.a kw,,'!.':!.....ł'~~ 

mowego me to dś! wagowę 

2. 10.3. 1. Zasada oznaczania polega na wydzieleniu kwa_ 

su krzemo wego z wrzę.cym monohydratem kwasu nadchloro

wego , wyprażeniu, zważeniu odsę.czonego osadu bezwodni-

ka kwasu krzemowego, odfluorowodorowaniu, powtórnym 

wyprażen i u i zważeniu . 

2. 10.3.2. Odczynniki i rozt",ory 

a ) K was fl uorowodorowy cz. d. a. , roz twór 40_proce nto _ 

wy. 

b ) Kwas siarkowy cz. d. a., ( 1, 94). 

c) K was sotny cz. d. a. , roztwór ( 1+10) . 

d) Pirosiarczan potasowy cz. d. a. 

2. 10.3.3. Wykonani e oznaczania. Osad wraz z 

kiem, otrzymany wg 2. 10 . 2 , pr zenieść do uprzednio 

sę.cz-

prażonego do stałej m as y tygla p l .. ~ynowego, wysuszyć , 

spopielić i prażyć w temperaturze 1050;. 11 00 Oc przez 

60 min. Po ostudzeniu w eksykatorze zwa żyć (m). Nas tęp

nie dodać do ty g l a 3 ~ 4 kropt e k wasu s i arkowego około 

10;. 15 cm
3 

roztworu k wasu fluorowodorowego , odparować 

do sucha , ponow nie dodać 5 cm 3 ro z tworu kWilSU fluorowo _ 

dorowego i ponownie ODparować do sucha. Zawartość tygla 

prażyć w tempera turze 1050 ~ 1100 Oc pr zez 30 min po 

ostudzeniu w eksyka torze zważyć ( m,). Po zważeniu do 

tygla dodać 1 ~ 2 g pirosiarczanu potasowego , tygiel na-

kryć przykrywkę. i stop i ć w temperatur ze 800 .; 900 Oc w 

cię.gu 5 min, wyługować za pomocę. około 100 cm
3 gorę.cego 

roz tworu k wasu solnego ( 1 + 10) do zlewki pojemności 

250 cm 3
. Otrzymany roztwór dołę.czyć do przesę.czu przy

gotowanego wg 2. 10.2. 

2. 10. 3 . 4 . Obi iczanie w yników. Zawartość bezwodnika 

kwasu krzemowego ( X )) należy obliczyć w procentach wg 

wzoru 

w którym: 

In _ masa tygla z osadem przed f luorowodorowaniem, g, 

m, _ masa tygla po f luorowodorowaniu, 9. 

2. 10.3.5. Wynik. Za wynik należy pr zyję.ć średnię. ary t-
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metycznę wyników dwóch oznaczań. Dopuszczalna różnica . Osad pozos tały na sęczku służy do oznaczania zawartości 

między dwoma wynikami nie powinna przekraczać 0,3 % war_ bezwodnika kwasu krzemowego, przesęcz natomiast do 0_ 

tości bezwzględnej. 

2.10.4. Oznaczanie zawar tości tlenku że lazowego i gli_ 

nowego należy wykonać z przesęczu wg 2.10.2, wg PN-78/ 

B-0430 1 P. 2. 8. 

2. 10.5. Oznaczanie zawartości tlenku wapniowego i ma-

gnezowego należy wykonać z przesęczu wg 2. 10.2, wg 

PN-78/B-0430 1 P. 2. 9 . 

2. 11. Metody ana l i zy chem icznej surowców korygujęcych 

_ i mineralizatorów 

2.11. 1. Analiza chemiczna łupku łęczyckiego,łupku Hal

. dex , popiołów lotnych - wg 2.7. 

2. 1 1.2. Anal iza chemiczna żużla wielkopiecowego - wg 

BN-7 3/ 0602- 18 . 

2, 11. 3. Anal iza chem iczna żużl a pomiedziowego 

BN-78/ 0828-08. 

2.11. 4. Analiza chemiczna wypałków pirytowych 

PN-61/H-049 1 1. 

2. ł 1. 5. Analiza chemiczna rud i koncentratów żelaza 

wg 

wg 

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

PN-79/H-04106. 

PN-79/H-04105, 

2. 1 1.6. Anal iza chem iczna barytu - wg PN- 70/ C-84087. 

",2.:.. . ...:1...:1.;. . ...:7 ...... .....:.A..:;n.c.a:::.;.;1 ic;:z:..:a:-"'c'-'h..:;e...:m'-'i...:c:..:z"'n.;..a"-_...;.f.;..lu"-o-'-r .... y...;.tu"- - wg PN_70/ 

H-04132. 

2.1 1.8. A naliza chem iczna fluorokrzemianu sodowego 

wg PN-76/C-84059. 

2.12. Metody analizy chemicznej wybranych sk ładn ików 

w namiarach surowcow ych - wg schema tu przebiegu analizy 

chemicznej na str . 7. 

2. 13. Oznaczanie zawar tości bezwodnika kwasu krzemo

wego i tlenku wapniowego 

2.13.1. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas nadchlorowy cz. d . a ., roztwór 60.;. 72-procen-

towy. 

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

2.13. 2. Sposób przygotowania próbki. Z próbki przygo

towanej wg 2.2 odważyć 0,2000 g do zlewki pojemności 

150 cm
3

, dodać 5 .;. 10 cm
3 

kwasu nadchlorowego i ogrzać 

do uzyskania temperatury, w której z roztworu wydobywa

ję się gęste pary kwasu nadchlorowego i pozostawić w tej 

temper aturze przez 5 .;. 10 min. Zlewkę z zawartośc ię o

chłodz ić, dodać około 100 cm
3 wrzęcej wody, dokł'adnie wy.. 

mieszać i sęczyć przez miękki sęczek zbierajęc przesęcz 

do kolby stożkowej pOjemności 500 cm
3

. Zlewkę sęczek 
przemyć małymi porcjami goręcej wody o łęcznej ilości o

koło 250 cm 3. 

znaczania tler'ków: wapniowego i magnezowego. 

2. 13.3. Oznaczanie zawartości bezwodnika kwasu krze-

mOVl-ego metoda wagow5! - wg 2. 6. 3. 

2 . 13.4. Oznaczanie zawartości bezwodnika kwasu krze-

mowego metoda kolorymetrYCZDil 

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. Wykonan ie oznaczania. Osad wraz z sęczkiem 

otrzymany wg 2. 13.2 przenieść do tygla n iklowego, wysu

szyć, spopielić i wyprażyć w temperatur ze 750 Oc w c ięgu 

15.:. 20 min. 

Tygiel z zawartościę oziębić , dodać oko ł o dz ies ięc io-

krotnę ilość wodorotlenku potasowego i ustawić na 5.;.10 min 
o 

na progu pieca nagrzanego do temperatury 750 C. Następ-

nie tygiel wsunęć do wnętrza pieca, zamknęć drzwiczki i 0-

grzewać przez 5 min w temperaturze 750 oC. Po wyjęc iu i 

ostudzeniu tygla do temperatury pokojowej stop wyługować 

wodę. Zawartość tygla przenieść do z lewki pojemności 

250 cm
3 

i sęczyĆ przez miękki sęczek, zbierajęc przesęcz 
do kOlby pomiarowej pojemności 250 cm

3
• Zlewkę sęczek 

przemyć kilkakrotnie małymi porcjami w ody. Kolbę z za

wartościę oziębić do temperatury pokojowej, uzupełni ć wo

dę do kreski i wym ieszać . Pobrać 50 cm 3 roztworu (co od_ 

powiada 40 mg próbki a) i przenieść do kolby pomiarowej 

pojemności 100 cm
3

• Dalej postępować jak w 2.6.4.4. Z 

krzywej wzorcowej odczytać zawartość bezwodnika kwasu 

krzemowego (m) w mg na 100 cm
3 

roztworu. 

2. 13.4. 6. Obi iczanie w yników. Zawartość bezwodnika 

kwasu krzemowego (X~) nal eż y obi iczyć w procentach wg 

wzoru 

X =~ 
• a 

100 ( 5 ) 

w którym ; 

In _ zawartość bezwodnika kwasu krzemowego w 100 cm 3 

roztworu, odczytana z krzywej wzorcowej, mg, 

a _ odważka próbki zużyta do mierzenia ekstynkcji, mg. 

2 . 13. 4.7 . wynik. Za wynik należy przyjęć średnię ary t

metycznę wyników dwóch oznaczań. Dopuszczalna różnica 

między wynikami nie powinna przekraczać 0,3 % wartośc i 

bezwzględnej. 

2. 13.5. Oznaczanie zawartości tlenku wapniowego nale

ży wykonać wg PN_78/B_0430 1 P. 2.9 na przesęczu przy-

gotowanym wg 2.13.2, z tym, że wynik 'należy podzie l ić 

przez dwa. 
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2. 14. Oznaczanie zawartości bezwodnika k wasu krzemo-

wego i tl enku magnezowego 

2, 14. 1. Sposób pr zygotowania próbki - wg 2. 13. 2. 

2. 14. 2 , Oznaczanie zawartości bezwodnika kwasu krze_ 

mowego - wg 2. 6 . 3 lub 2 . 13.4. 

2. 14.3. Oznaczanie zawar tuści tlenku magnezowego na

le:!:y wykonać wg PN-78/B-0430 1 P . 2.9 na przesęczu p rzy-

gotowanym wg 2. 14.1 z tym , :!:e wynik nale:!:y podzielić 

przez dwa. 

2 . 15, Oznaczanie zawartości t lenku :!:e lazowego tlenku 

glinowego 

2. 15. 1, Odczynniki i r o ztwory 

a) Kwas solny cz, d . a., roztwór ( 1+20). 

b) Węglan sodowy bezwodny cz, d. a., roztwór l...procen-

to wy. 

c) Wodorotl enek potasowy cz. d. a. , granulki. 

2. 15,2, Sposób przygotowania próbki. W t yg lu n iklowym 

odwodnić na płycie grzejnej oko ło 2 g wodorotl enku pota_ 

sowego. Zawartość tyg la ostudzić. Odwa:!:yć 0,2000 g prób

ki, umieścić w tyg lu i stopić w temperaturze 750 Oc w cię -

gu S m in, Po wystudzeniu wył ugować zawar tość t yg la roz

t worem węg l anu sodowego w ilości oko ło 100 cm
3 

do z lewki 

pojemnośc i 200 cm 3. Wyt ręcony osad sęczyĆ przez średn i 
sę czek do kolby sto:!:kowej pojemności 500 cm

3
, a przesęcz 

wobec papierka wskaźnikowego zakwas i ć kwasem solnym do 

pH około 2. Osad przemywać na sęczku roztworem węgłanu 

sodowego (nie przemywać wodę). Przesęcz słu:!:y do ozna-

czania zawartości tlenku gl inowego. Osad na sęczku roz-

puścić goręcym roztwurem kwasu solnego w i lości około 

50 cm
3 

do kolby sto:!:kowej poj emności 500 cm
3 

i r" zcień
czyć wodę do obję tośc i około 200 .; 250 cm 3. Roz twór slu:!: y 

do oznaczania zawartości tlenku :!: e lazowego. 

2. 15, 3. Oznaczanie zawartości tlenków: :!:elazowego 

glinowego nale:!:y wykonać wg PN- 78/B-04301 p.2.8 na prób

ce przygotowanej wg 2 . 15.2. 

2. 16, Oznaczanie zawartości sumy t l enków: wapniowego 

i magnezowego 

2. 16. 1. Zasada oznaczania pol ega na ruzpuszcz aniu prób

ki w goręcym roz tworze kwasu solnego i odmiareczkowaniu 

nadm iaru kwasu solnego mianowanym r oz t wor em wodorotl en-

ku potasowego lub sodowego w obecności f enoloftaleiny, 

2 . 16.2. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas solny cz. d. a., roztwór O,5N. 

Faktor należy ustalić wobec metyloran:!:u stosujęc wę

glan sodowy cz. d . a . jako wzorzec. 

b) Wodorotlenek po t asowy cz. d. a., roztwór O,5N . 

F aktor należ y ustal ić v.obec fe no loftaleiny stosujęc kwas 

sol ny O, 5N przygotowany jw., jako wzorzec. 

c) Tymoloftaleina O, l -procentowy roztwór w a lkoho lu e

tylowym . 

2, 16,3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 0 ,700 g próbki 

do kolby stożkowej pojemności 300 cm 3, dodać około 75 cm 3 

wrzę cej wody , a następnie 28 cm
3 

roztworu kwasu solnego. 

Zawartość kolby wymieszać, ogrzewać do wrzenia go _ 

tować 3 min. Następn ie dodać 3 .; 5 kropli fenoloftaleiny 

miareczkować goręcy roztwpr roztworem wodor otlenku 

potasowego lub sodowego do lekko różowego zabarwienia. 

2 . 16.4. Obi iczanie wyników. Zawartość sumy 

wapniowego i magnezowego ( X
s

) należy ob l icz yć 

centach wg wzoru 

tlenków 

w pr o-

w którym: 

K, _ fak tor dla roztwo ru kwasu solnego, 

V _ ilość zużytego przy miareczkowaniu 0,5 N roztwo-

3 
ru wodorotlenku potasowego , cm t 

K - faktor dla roztworu wodo rotlenku potasowego. 

Dopus zcza s ię również s tosowanie jako odczynnika wo

doro t lenku sodowego cz. d . a ., roztworu O,25N. W tym przy
. 3 

padku należy odważyć 0,500 g próbki i dodać 25 cm roz-

tworu kwasu solnego. 

Zawartość sumy tlenków wapniowego i magnezowego (X
5

) 

obi iczyć w procentach wg wzoru 

w k tórym: 

K, _ faktor dla roz tworu kwasu solnego, 

V _ ilość zużytego przy miareczkowaniu O, 25N roztwo-
3 

ru wodoro t lenku sodowe90, cm , 

K _ f ak tor d l a roztworu wodorotlenku sodowego. 

2.16.5. W yn ik._ Za wynik nale:!:y przyjęć średnię ary t-

metycznę wyn ików dwóch oznaczań . Dopuszczal na różnica 

m iędzy wynikami ni e powinna przekraczać 0 , 5 % wartośc i 

bezwzględnej , 

2.17. Oznaczanie zawar tości t lenku magnezowego 

2.17.1, Zasada oznaczania - wg 2.16.1 z tym, że mia

r eczkować nale:!:y w obecności tymoloftaleiny. 

2, 17.2. Odczynniki i r oztwory - wg 2. 16.2. 

2. 17,3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 0,700 g 

ki do kolby sto:!:kowej pojemności 300 cm
3

, dodać 2 8 

. 3 . d kwasu solnego, a następnI e 75 cm wrzęceJ wo y. 

t eść kolby ogr zewać do wrzenia i gotować prze z 3 

prób-

3 
cm 

Zawar-

min. 

Miar eczkować O, 5N roztworem wodorot l enku potasowego 

w obec tymolofta lei n y do lekko niebieskiego zabarwie ,ia u-

tr zymujęcego s i ę przez 10 s. Zano to wać ilość zuży t ego ro:o-
3 . 

t wo ru wo dorotlenku potasowego ( V1 ) i dodać 1 .;. 3 cm nad_ 
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miaru dla uzyskania ciemnoniebieskiego zabarwienia roz_ 

tworu (V 2)' Ogrzewać do wrzenia i gotować 3 min, a na

stępnie oziębić do lempera lury otoczenia i miareczkować 

rozlworem kwasu solnego do zaniku niebieskiego zabarwie-

nia. 

2. 17,4, Obi iczanie w yników. Zawartość tlenku magne-

zowego (X ó) należy ob i iczyć w procentach wg wzoru 

( 8) 

w którym: 

VI - i lość rozlworu wodorotlenku potasowego zużytego 

przy miareczkowani u wobec tym o loftaleiny, cm
3

, 

V
J 

- ilość dodanego n admiaru roztworu 

3 

wodorotlenku 

potasowego, cm , 

V _ i lość roztworu wodorotlenku potasowego, zużytego 

pr zy miareczkowaniu wobec f enolof taleiny wg 

2. 16, 2b), 
3 

cm , 

.K _ faktor dla roztworu wodorotlenku potasowego, 

V
3 

- ilość zuż y tego przy m i areczkowaniu roztworu k wa_ 

3 
su solnego , cm , 

1<.1 - faktor dla roztworu kwasu solneqo . 

2, 17 .5, Wynik. Za wyni k należy pr zyjęć średni? ary t-

metycznę wyników dwóch oznaczań . Dopuszczalna różnica 

m i ~dzy wy nikam i nie powinna przekraczać 0,5 % wartości 

bezwzględnej. 

2, 18. Oznaczanie zawartości t lenku wapn iowego 

2. 18. 1. Zasada oznaczania pulega na miareczkowaniu jo

n6w wapnia roztworem we rsenianu dwusodowego wobec kal

cesu po uprzednim zamaskowaniu przeszkadzaję c ych jonów 

tr6jetanoloam inę. 

2, 18.2. Odczynnik i i roztwory 

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

b) Wers enian dwusodowy cz. d. a ., roztw6r okołoO,04M , 

przygotowany wg PN-78j S-04301 P. 2.9.2 d). 

c) Trójetanoloamina cz., r oz twór ( 1+1) . 

d ) Chlorowodorek hydro ksyloam iny. 

e) Wodorotlenek potasow y lub w w owrotlenek sodowy 

cz. d. a., roztwór 20_procentowy. 

f) Kalces , wskaźnik stały w mies zaninie z chlor1<iem po

tasowym lub sodowym w s tosunku 1 : 100. 

2. 18.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć O, 1 ~ 0,05 g mi~ 

szaniny surowcowej do zlewki pojem ności 100 cm
3

, zwilżyć 
wodę i dodać 5 10 cm 3 k was u su i n ego. Roztw6r gotować 
przez 3 min, a następnie rozcieńc zyć wodę do Objętośc i 

około 50 cm
3

. Zawartość zlewki przenieść do kolby s toż-
3 

kowej pojemności 750 cm i rozcieńczyć do objętości około 

250 cm
3

• Dodać około 1 g stałego c hlorowo dorku hydroksy-

loaminy i roztwór wytrz?sać do całkowitego rozpuszczenia 

chlorowodorku. Następnie dodać 8 .;. 15 cm
3 

roztworu trój 

etanoloaminy i wytrz?sać w cięgu 1 min do wytręcenia kłacz

kowatego osadu. W przypadku nie wytręcenia osadu dodać 

2 cm
3 

roztworu tr6je tanoloaminy i roztworu wersenianu 

dwusodovvego w ilości mniejszej o kilka cm
3 

od przewidy

wa nej do zakończenia m iareczkowania, po czym dodać 20 cm
3 

roztworu wodorotlenku potasowego lub sodowego, szczyptę 

kalcesu i miareczkować roztworem wersenianu dwu sodowe-

go do zmiany barwy z czerwonej na czysto niebiesk? 

2. 18.4. Obi iczanie wyników. Zawartość tlenku 

wego (X 7 ) należy obliczyć w procentach wg wzoru 

wapnio_ 

100 (9 ) 
a 

w który> ll : 

V - objętość roztworu wersenianu dwu sodowego zuży

tego do m iareczkowania, cm 3, 

K
2 

- miano roztworu wersenianu dwusodowego wyrażo

ne w gramach tlenku wapniowego na 1 cm
3 

roztwo

ru, g/cm
3

, 

a _ odważka próbki, g. 

2, 18. S, Wynik. Za wynik na l eży przyjęć średni? ary t-

metyc zn? wyników dwóch oznaczań. Dopus zcza lna różnica 

m iędzy wynikami ni e po wi nna przekraczać 0,6 % war toś

ci bezwzględnej . 

2.19. Oznaczanie zawartości c~~...r:_ków należy wykonać 

wg PN-78jS-04301 P. 2.16 lub PN-74jC-87007. 13. 

2 . 20. Oznaczanie zawar lości baru należy wykonać wg 

PN-78jS-0430 1 P. 2.16. 

2.21 Oznaczanie zawarto~ciotlenku fosforu na l e 

ży wykonać wg PN-78jS-0430 1 P. 2.10. 

2.22. Oznaczanie zawartości c ynku należy wykonać wg 

PN-76jB-04350 P. 2.20. 

2.23. Oznaczanie zawartości tlenku chromowego 

2 .23. 1. Zasada oznaczania pol ega na stolJieniu próbki 

z nadtlenkiem sodu, rozpuszczeniu stopu w kwasie siarko-

wym, ut worzeniu barwnego zwięzku z 

dem zm ierzen iu ekstynkcji roztworu. 

dwufenylokarbazy-

2.23.2. Aparatura. Spektrofotometr t ypu Specol. 

2. 23. 3. Odczynnik i i roztwory 

a) Nadtlenek sodu cz. d. a . 

b) K was siarkowy cz. d. a., roztwór ( 1+1 ). 

c) K was ortofosforowy cz. d. a., roztw6r ( 1+2). 

d) D wufeny lokarbazyd cz. d. a. , roztwór O, 15-procento 

wy: odważyć O, 15 g dwufenylokarbazydu, rozpuścić w 10 cm
3 

kwasu octowego i dopełnić alkoho lem etylowym w kolbie po

miarowej pojem ności 100 cm
3 

do kreski. 
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e) Wzorcowy r'o z twór chrOl llU A zaw ieraję cy 0,1 g tlenku 

c hromow ego (Cr
2

0
3

) w 1000 cm
3 

roztworu: odważyć 

0,19359 dwuc hromianu potasowego c z. d. a., rozpuśc i ć w 

wodzie. Rozt wór przenieść do h.olby pOłłliarowej pojemnoś

c i 1000 cm
3

, uzupełni<: wad? do kreski i wym ieszać . 
f ) Wzorco w y I~ ozlwór c hromu B zawieraj.pcy 0,0 1 g tlen_ 

ku c hromowego w 1000 cm
3 

roztworu: pobrać pipetę IOO cm
3 

rozt w oru A i ro zc ieńczyć wodę w ko lbie pomiarowej pojem-

3 3 
ności 1000 cm . 1 cm tak pr 7 ygolo w anego roztworu za -

wiera 0,01 g tlenku c hr'omowego. 

g ) AII-. oho l e tyto w y cz. bez w odny lub g6-pr"ce nt('w y. 

h ) K w as octo w y lodowa t y cz. d . a. , roztwór 75-procen-

lowy. 

2.23. 4, Przygotvw dnie krzyw .... ) w zor cuwej . Do sześc iu 

kolb pomiarowych poj emności 100 cm
3 

odrn ierzyc biuret? 

0.5; 1; 2 ; 3 ; 4 ; 5 cm 3 r OL tworu wLorcowe90 B ( co odpo-

wi ada 0,005; 0,0 1; 0,02; 0,03; 0,04 ; 0,05 mg tlenku rhro

mowego w 100 cm
3 

roztworu ) . Nas trpni e do każdej kOlby 

dodać 50 cm
3 

V\od) , 1 cm
3 

kwasu sia rko wego (1+ 1) ,4 cm
3 

I-. w asu fosfo,'owego i 10 cm 3 dwufenylokarbazydu, dopelnić. 

wodę do kr~'s ~i j wym ieszać . ZmierLYĆ e-kstynkcj ę wobec 

ślepej próby przy długośc i fali 530 nm po up ł yw ie 10 min od 

czasu dodania dwu feny lokarba zydu. 

Slepa próba: do kolby pomiar·ow ej pojem ności 100 cm
3 

do

da ć 50 011
3 

w ody, 1 cm
3

1-.wasu s i a rkowego (1+ 1) , lO cm
3 

dwufenylokarbazydu , do pełnić wodę do kreski i wymieszać. 

2.23.5. Wyl-.onanie oLnacz ania. Z 1.",..Juki pr z ygotowanej 

w g 2 . 2 odważyć 0,5 g , pr'zenieść do tygla niklowego, do-

dać 5-l-.r' otnę ilość nadtlenl-.u sodu , odwodnić zawar tość 

tygla na pły cie grzejnej, a następnie stopić w c ięgu 10 min 

w temperatur ze 750.;. 800 oc. Po ostudzeniu stop wyługo-

w ać \Nodę w z lewce poj emno';c i 250011
3

. W przypadku w y_ 

st~pif'nia fiol eto\\lego 7 a bdr w ien ia roztworu św i adc z~ cego 

o obe c nośc.i manganu należy dodać 5 .;. 6 kro p li alkoholu 

etylowego, r' 0 7 I wó,~ 7ago to wai', po os tud7eniu przenieść do 

kolb y pomiar' o wej pojemności 200 on
3

, dopełni ć. wodę do 

k reski i wymies7ać . Zawa r' tość kolby pr"zes~czyć przez su 

chy ś redni sęczek do s uch(>'j 7lewki . W 7al eżności od spo

dziewa nej za war tośc i ch romu pobr ilĆ p i petę 10 + 25 cm
3 

roz

two ru, pr'zenie~ć do kolby pomiarowej. poj eIn nośc i 100 cm
3
, 

rozcień cz yć wodę do 50 cm
3

, 7obojęlnić k w asem siarl<owym 

(1+ 1) w obecno ści papierka ws ka ';nil-.owego uniwersalnego, 

doda ć. 1 cm 3 nadmiaru i doda ć 4 Cln 3 k w asu fosforowego. N a 

s tępni e dod" ć" 10 cm
3 dwufenylvl-.arba~ydu, dopełnić wodę 

do I-. ,'csl-.i i w ymiesz ać. ZmierlYć" el-.s tynk cj ę ja l-. w 2.23. 4 

i odcz ytać z krzyw e j wzo r c o v\cj z awarto ść. tl e nku chromo 

\\ego ( ln ) \1\, mg w 100 cm
J 

ro z tworu . 

2. 23. 6, Obi ie za ni€' w ynikó w . Za w ar to ść. tlenku c hromo

wego (Cr
2

0
3

) ( X s) należy obli cz yć w proCf'ntac h wg wzoru 

w którym : 

x = 8 

m 
• 100 

a 

3 
m- zawartoś ć. tl enku c hromowego w 100 cm 

odc zytana z krzywej wzorcowej, mg, 

( 10 ) 

roztworu, 

a _ odważka próbki zuży ta do mierzenia eks tynk cj i, mg. 

2.23.7. Wynik. Za wynik należy p rzyjęć średnię ary t -

metycz nę wyników dwóch oznaczań . Dopu szcza lna różnica 

m iędzy wynikam i ni e powinna pr zekraczać 0,001 0/. war -

tośc i bezwzg lędnej. 

2 , 24, Oznaczanie zawartość tl e nku borowego 

2.24. 1. Zasada oznaczania pol ega na destylacyj nym wy_ 

d zieleniu boru w po s taci boranu metylu , pr zeprowadzeniu 

pows t a ł ego zw ię zku za pomocę m a nnitu w kompleks k wasu 

borowego i miareczkowaniu roztworem wodorot lenku sodo-

wego w obec fenoloftaleiny. 

2.24.2. Odczynnik i , roztwory i szkło laboratoryjne 

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

b ) Czerwień me tyl owa , rozt w ór O, l-procentowy w alko -

holu e tyl owym. 

c) Fenolofta leina , ro ztwór O, l-procen to w y w alkoholu 

etylowym. 

d ) K was siarkowy cz. d. a. (1,84) . 

e) Kwas solny cz. d. a., roztwór O, lN. 

f ) Mannit cz. d. a. 

g) Wodorotlenek sodowy cz . d. a., ro ztwór S-pro ce ntowy 

i O, IN. 

h ) Zestaw aparatury destylacyjne j ze szkła kwarcowe-

go. 

2 . 24r 3. Wykona nie oznaczania. Z próbki przygo towanej 

wg 2 . 2 należy odważyć 1;. 3 g, przenieść do zlewki kwar_ 

c owej poje,nności 150 cm
3

, dodać 5 cm
3 

S- procen to wego 

roztworu wodorotle nku sodowego i odparować na ł aźni wod. 

nej do sucha. Zlewkę z zawar tościę oc hłodzić, dodać 5 cm
3 

k was u siarkowe go i wymieszać. Zawar'tość z lew ki spłukać 

50 cm
3 

a lkoholu metylowego do kolbki destylacyjnej kwar

c o wej pojemnośc i 100 cm
3 połę czonej na szlif z chłodni cę 

prostę ze szkła kwarcowego. Zamknęć kolbkę korkiem gu-

mow ym, w którym umieszczony jes t termome tr i stopniowo 

ogrzew ać do tem peratury 120 oC. D estylat odbierać do 

zlewki I-.warco wej pojemności 400 cm
3 zawierajęcej 25 cm

3 

0, lN rozt woru w odorotlenku sodowego . 

Po oddestylowaniu ca ł ej frakcji lotnej, oc hłodzić ko l bkę 

destyla cyjnę , doda ć 25 cm
3 

alkoholu metylo wego i . destyla

cję przeprowadz i ć ponow nie, zbierajęc destylat do tej sa

mej z l ewk i jak poprzednio. Zawartość zlewki z destylatem 

rozcieńczyć wodę do Objętości około 80 cm
3

, wygotować a l

kohol me tylowy(pod wyc ięgiem ) , dodać 2.:. 3 krople czer-

w ie ni metylowej i zoboję t nić rozt w or'em kwasu solnego do 



BN-B3/6731-15 11 

pH 5 .;. 6 (przejśc iowe zabarwienie wskaźnika z cytrynowe

go na cytrynowor6żowy), następnie ogrzać do wrzenia dla 

odPędzenia ewentualnej zawartości dwutlenku węgla, 

Roztw6r ochłodzić i jeżeli zabarwienie cofnęło się do-

dać 0, IN roztworu kwasu solne~ do przywrócenia zabar

wienia (pH 5.;. 6), następnie dodać 2 g mannitu i mieszać 

do jego rozpuszczenia, Dodać 2 .;. 3 krople fenoloftaleiny 

i m i areczkować 0, IN roztworem wodorotlenku sociowego do 

lekko czerwonego zabarwienia, 

Jeżeli po dodaniu jeszcze 0,5 g mannitu roztwór odbar

wi s ię, m iareczkować dalej 0, 1 N roztworetn wodorotlenku 

sodowego do ponownego występienia zabarwienia wskaźni 

ka, Miareczkowanie należy uznać za zakończone, gdy do

danie nowej porcji mannitu nie powoduje odbarwi enia roz-

tworu. 

2,24,4, Obliczanie wynik6w, Zawartość tlenku borowe_ 

go (B
2

0
3

) (X 9 ) należy obliczyć w procentach wg wzoru 

w kt6rym: 

v . 0,348 
X'I=----

a 

v - ilość zużytego przy miareczko waniu 0, IN roz

tworu wodorotlenku sodowego, cm
3

, 

0,34B - mnożnik przeliczeniowy miana z NaOH n a 8
2
°

3
, 

a - odważka pr6bki, ~. 

2,24,5, Wyn ik, Za wynik należy przyjęć średnię ary t-

metycznę wynik6w dw6ch oznaczań . Dopuszczalna r6żnica 

między wynikamj nie powinna przekraczać 0,005 % wartoś

ci bezwzględnej . 

2,25, Oznaczanie zawartości fluoru 

2,25, l, Zasada oznaczania polega na stopieniu pr6bki 

z węg l anem SOdowym, rozpuszczeniu stopu w kwasie sol-

nym, utworzeniu kompleksu glinowego z fluorem i pomiarze 

ekstynkcji kompleksu glinowego z arsenoazo l, 

2,25,2, Aparatura 

a} Spektrofo tom etr typu Specol. 

b) Peha'l1etr. 

2,25,3, Odczynniki roztwory 

a) Kwas solny cz. d. a., roztw6r ( 1+3) i 0, IN, 

b) 'Ivoda <Ynoniakalna cz, d. a., roztw6r 25-, 10-

-procentowy. 

c) Węglan sodowy bezwodny cz, d. a. 

0,2:" 

d) Arsenoazo I cz. d. a., roztw6r O,0525-procentowy. 

e) W zo rcowy roztw6r fluoru: odważyć dokładnie 0,2212 g 

oczyszczonego przez przekrystalizowanie i wysuszonego w 

120 Oc fluorku sodowego, rozpuścić w wodzie w kolbie po

miarowej pojemności 1000 cm
3

, Następnie ocinierzyć pipe 

tę 100 cm 3 roztworu, przenieść do kolby po," iarowej po_ 
. 3 

jemności 1000 cm , dopełnić wodę do kreski i wymieszać . 

cm 
3 

tak przygotowanego roztworu zaw iera 0,00001 g 

f luoru. 

f) A zotan gl inowy cz. d. a., roztw6r O,OOIM: odważyć 

0, 093B g A I( NO } • 9H
2
0, rozpuścić w wodzie, przenieść 

3 3 3 
do kolby pomiarowej pojemności 250 cm • Trwałość ro z -

tworu 15 .;. 20 dni, 

g) Roztwór buforowy pH = 4,5: odmierzyć biuretę B,7 cm
3 

25-procentowego roztworu wody amoniakalnej, przenieść 

do kolby pomiarowej pojemności 1000 cm3, dodać 200 cm
3 

wody, 15 cm
3 

80-procentowego lub 11 cm
3 

lodowatego kwa

su octowego, dodać 700 .;. 750 cm
3 

wody nie doprowadzajęc 
do kreski. Zawar tość kolby wymieszać i sprawdzić wartość 

pH, W przypadku odchylenia pH od 4,5 więcej niż 0,05, 

roztw6r skorygować przez dodanie wody amoniakalnej lub 

kwasu octowego, 

h) Kwas octowy cz. d . a . BO-procen towy lub lodowaty, 

i) Czerwień metylowa, 0, l-procentowy roztwór w al_ 

koholu etylowym. 

j) Ro z twór zerowy: odwdżyć 0,5 g zestawu surowcowego 

nie zawierajęcego fluoru, przenieść do tygla platynowego, 

dodać 2,5 g węglanu sodowego (zważonego z dokładnościę 

do 0, Olg) i stopić w temperaturze 900 .;. 950 Oc w cięgJ 

3.;. 5 min. Po ostudzeniu stop rozpuścić w 50 cm
3 

roztworu 

kwasu solnego ( 1+3) w zlewce pojemności 250 cm
3

. Otrzy-

many roz tw6r rozcieńczyć wodę, ogrzać 

80.;. 90 Oc i wytręcić jony żelaza i glinu 

do temperatury 

10-procentowym 

roztworem wody amoniakalnej wobec jednej kropl i czerwie_ 

ni metylowej do przejścia zabarwienia roztwuru w kolor 

ż6łty i dodać 2.,. 3 krople naciniaru. Goręcy ruztwór prze_ 

sęCZYĆ przez m iękki sęczek do kolby pom iarowej pojetnnoś

ci 250 cm
3

, osad przemyć 3.;. 4 razy 0,2-procentowym 

roztwo rem wody amoniakalnej, Roztwór w kolbie dopełnić 

wodę do kreski i wymieszać . 

k) Wodorotlenek potasowy cz. d. a . lub sodow.y, roztw6r 

0, IN. 

2,25,4, P r z ygo towanie krzywej wzorcowej . 

kolb pomiarowych pojemności 50 cm
3 odmierzyć 

Do pięciu 

po 5 cm
3 

roztworu zerowego. Do czterech z pięciu kolb odmierzyć 

kolejno " 2, 3, 4 cm
3 

wzorcowego roz tworu fluoru, na_ 

s t ępnie do wszys tk ich kolb dodać po 2 cm 3 roztworu arse

noazo l, 0, IN roztworu kwasu solnego do zmiany barwy z 

mai inowej na oranżowę. po 2 cm 3 azotanu gl inowego. Je 

żeli roztw6r jest oranżowy należy dodać 0, IN wodorotlen

ku potasowego do pojawienia się od jednej kropli słabo 

mai inowego zabarwienia. Następnie dodać 10 cm 
3 

roztworu 

buforowego. Kolby uzupełn ić wodę do kreski, dokładnie wy.. 

mieszać i pozustawić na 15 min. Po tym czasie zmierzyć 

ekstynkCję barwnego roztworu przy długości fali 582 nm, 

stosujęc jako odnośnik roztw6r zerowy nie zaw i erajęcy 

roztworu wzorcowego fluoru. 
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Z. Z5. 5. Wykonanie oznaczania. Z próbki przygotowanej 

wg Z. Z odważyć 0,5 g zes tawu surowcowego, przenieść do 

tygla platynowego, dodać Z, 5 g węglanu sodowego sto-

pić w temperaturze 900 .;. 950 oC, w ci~yu 3 .; 5 min. Stop 

rozpuścić w 50 cm
3 

roztworu kwasu solnego ( 1+3) w z l ew

ce pojemnośc, i Z50 cm3 , rozcień c zyć wod? , ogrzać do tem

peratury 8 0 .;. 90 oC, wytręcić jony żelaza i glinu 10- pro -

centowym roztworem wody amoniakalnej wobec czerwie ni 

me t ylowej. Zawartość zlewk i przesęczy pr zez m iękki sę

czek do kolby pomiarowej pojemności Z50 cm
3

, osad na 

sęczku przemyć O, Z_procen towym roztworem wody amonia-

kaine j , przesęcz oziębić, Uol>ełnić wod? do ,(resk i wy-

mieszać. Z otrzymanego roz tworu odm ie r zyć pipetę 

1.; 5 cm 3 , przenieść do kolby pOl'niarowej pojemności 

50 cm 3 i dodać t ?kę i lość roztworu zerowego w i lości 4 .;. O 

aby og6lna i lość bada n ego roztworu i roztworu zerowego 

wynosiła 5 cm
3

• D o drugiej kolby pomiarowej pojemności 
50 cm 3 odmierzyć 5 cm

3 
roz t woru z,,,,oweyo. Nas tępnie do 

obydwu dodać po Z cm 3 arsen<.>azo I, O, l N roztworu kwasu 

solnego do przejścia zabarwienia roztworu w m alino wo -

-oranżowy , dodać Z krople naun iaru. Dodać Z on 3 roztwo

ru azo tanu gl inowego i jeże l i roztwór jes t oranżowy dodać 

O, IN roztworu wodo r o tlenku potasowego do pojawienia 

się od jednej krop l i s ł abo malinowego zabarwienia. Następ

nie dodać lO cm
3 

roz tworu buforowego, kolbę dopełnić w o-

dę do kreski i wymieszać . Zmierzyć ekstynkcję wg Z. 25. 4 

odczytać z kr zywej wzorcowej zawar tość fluoru. 

Z. 25. 6. Obi iczanie wyników . Zawartość fluoru (X10) na

leży oblicz yć w procentach wg wzoru 

X 10 = 
m 

( l Z ) • 100 
a 

w którym : 

m - zawar tość fluoru w 50 cm 
3 

ro z tworu , odczytana z 

krzywej wzorcowej, mg, 

a _ odważka próbki zuż yta do mier zenia ekstynkcji, mg. 

2.25.7. Wyn ik. Za w ynik należy przyjęć średnię ary t-

metycznę wyników d w ó c h oznaczań. Dopuszcza lna różn ica 

m iędzy wynikam i nie powinna przekraczać 0, 0 2 % wartoś

c i bezwzględnej. 

2. 26. Inne metody. Do wykonywania niektórych oznaczań 

w surowcach wapiennych , a szczeg61nie w nam iarach su-

rowcowych, można stosować m e tody badania - rentgenow

sko-fluoroscencyjnę lub radiome trycznę . Badania tym i me-

to dam i należy wykonywać zgodnie z i nstrukcję dla 

aparatów. 

danych 

Dokładność otrzymanych wyników oznaczań przy stoso

waniu m e tod rentgenowsko-fluoroscencyjnych i radiometry

cznej nie może być mniejsza niż pr zy m e todach anal itycz-

nyc h . 

KON I EC 

INFORMACJE DODA TKOWE 

l . Insty tucja opracowujęca normę - Inst y tut 

Więżęcych Materiałów Budowlanych. 

Przemysłu 

2. Istotne zm iany w stosu nku do BN-72(6731-15 

a) wprowadzono rozdział dotyczęcy metod a n a li zy che

m icznej surowców korygujęcych i m inera l izatorów oraz me

tod oznaczania zawartości pierwias tków wys tępujęcych w 

malych ilościach, 

b) wprowadzo no me to dę oznaczania zawar tości sumy tlen

ków: wapniowego i magnezowego a lka l imetrycznie oraz t len-

ku magnezowego me todę werseni anowę . 

3. N o rm y zwięzane 

P N-78(S-04301 Cement. Metody badań . Analiza chem iczna 

PN-76j B-04350 Kamień wapienny i wapn o niegaszone oraz 

hydratyzowane. Anal i za chemiczna 

PN-68jC-0 1060 Ozna czenia stopni czystości surowców 

produktów przemysIu chemicznego 

PN-76j C-84059 Fluorokrzem i an sodowy techniczny 

PN- 7 0 j C-84087 Baryt. Pobieranie próbek i metody badań 

PN-74jC-B7007. 13 Nawozy sz tuczne wapniowe. Oznacza-

nie ch lorków 

PN-73j H-04 102 Ana liza c hemiczna rud koncentratów 

żela za. Oznaczanie zawartości żelaza dwuwar tościo-

wego 

PN_79jH_04 104 Analiza c hemiczna rud .żelaza, koncen tra-

tów, s pi eków i grudek. Oznaczanie zawartpści krze-

mionki 

PN-79jH-04105 A naliza chemiczna rud żelaza, koncentra-

tów, sp ieków i grudek. Oznaczanie zllwartośc i tlenku 

glinowego 

PN-79jH-04 106 A na l iza c hemicz n a rud że l aza, koncentra-

tów, spieków i grudek. Oznaczanie zawar tości tlenku 

wapnia i magnezu 

PN_70j H_0 4 132 A na l iza chemiczna topnikÓW. Fluoryt 

PN_6IjH_0491 1 A na l iza chemiczna pirytu i wypałków pi

rytowych 

BN-73j060 2-1B Żuże l wielkopiecowy. Analiza chem iczna 

BN-7-ej0 82B-0 8 A naliza c hemiczna półproduktów hutn i -

czych mied z i 

BN_81j6731_02 Cem e nt. Kontro la m.iędzyoperacyj na. Ba

danie surowców, półproduktu i gotowego produktu 

4. A utor projektu normy - inż. Stan is ława Błach, 

stytut Przemysłu Więż{lcych Ma teri ałów Budowlanych. 

In-
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