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1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem arkusza
normy jest metoda oznaczania zawartoSci glinu oraz
glinu w obecno$ci soli chromu.

2. Zasada metody polega na mineralizacji probk1
garbnika syntetycznego mieszaning st¢zonych kwasow,
doprowadzeniu badanego roztworu do pH 3 =4 10zna-
czaniu glinu lub glinu obok chromu (VI) komplekso-
metrycznie przez odmiareczkowanie nadmiaru dodane-
go wersenianu dwusodowego (EDTA) — atunem zela-
zowo-amonowym w S$rodowisku buforu octanowego
o pH 5 wobec kwasu sulfosalicylowego jako wskaz-
nika.

3. Odczynmkl Do badan nalezy stosowac¢ odczynniki
cz.d.a. oraz wodf; deqtylowana lub wod¢ o rownowaz-
nej czystosci.

a) Kwas nadchlorowy (d = 1,54).

b) Kwas siarkowy (d = 1,84) oraz roztwor (1+4).

c) Kwas azotowy (d = 14).

d) Woda amoniakalna 25%, roztwor (1+1).

e) Wersenian dwusodowy (EDTA), roztwér miano-
wany o ¢(CioH1sN20gNa, - 2H,0) = 0,1 mol/l.

f) Atun zelazowo-amonowy, roztwor 0
C[NH4P€(SO4)2 . 12H20] = 01 mol/l

g) Bufor octanowy o pH 5; zmieszac rowne objg-
tosci octanu sodowego o ¢(CH3;COONa) = 2 mol/I
i kwasu octowego o ¢(CH;COOH) = 1 mol/l.

h) Kwas sulfosalicylowy, roztwor 5%(m/m).

1) Papierki wskaznikowe uniwersalne.

1) Papierki jodoskrobiowe.

4. Wykonanie oznaczania. Z prébki ogdlnej odwazyc
z doktadnoscig do 0,0002 g (przy przewidywane] za-
warto$ci tlenku glinowego okoto 10%) okoto 0,5 g
garbnika syntetycznego. W przypadku produktu o innej
zawarto$ci glinu wielko$§¢ odwazki nalezy dostosowaé
do przewidywanej zawarto$ci Al:Os. Odwazk¢ umies-
ci¢ w kolbie stozkowej pojemnos$ci 300 ml, dodac¢ 10 ml
kwasu nadchlorowego, 5 ml kwasu siarkowego, 5 ml
kwasu azotowego 1 zawartos¢ kolby tagodnie ogrzewac
do wrzenia pod sprawnie dziatajgcym wyciggiem. Stan
tagodnego wrzenia utrzymywaé¢ do momentu catkowi-
tego odpedzenia tlenkow azotu. Nast¢pnie stopniowo
wzmocni¢ ogrzewanie 1 utrzymywac intensywne wrzenie

do momentu otrzymania klarownego, bezbarwnego
roztworu, a w przypadku préb zawierajacych chrom —
do momentu otrzymania klarownego roztworu o bar-
wie pomaranczowej lub zo6ttej. Po ostygnigciu zawar-
tos¢ kolby rozcienczy¢ do objetosci okoto 150 ml woda
i gotowa¢ do usunigcia wolnego chloru, co nalezy
sprawdzi¢ papierkiem jodoskrobiowym. Do ochtodzo-
nego roztworu doda¢ 70 + 80 ml wody amoniakalnej.

Wytraca si¢ osad, a roztwér powinien mieé¢ odczyn
stabo alkaliczny wobec papierka wskaznikowego uni-
wersalnego. Po ochlodzeniu zawartosci kolby dodac
12,0 ml mianowanego roztworu EDTA 1 roztwor kwasu
siarkowego (1 + 4) w takiej ilosci, aby pH wynosito
3 = 4 (pH prob nie zawierajacych soli chromu spraw-
dzi¢ papierkiem wskaznikowym uniwersalnym; w przy-
padku prob zawierajacych sole chromu kwas siarkowy
wprowadza¢ kroplami do pierwszej zmiany barwy roz-
tworu z 20ltej na pomaraniczows). Nast¢pnie dodac
20 ml buforu octanowego, zawartoS¢ kolby ogrza¢ do
wrzenia i utrzymywaC w tym stanie w ciggu 3 min.
Wytrgcony podczas dodawania wody amoniakalnej
osad rozpuszcza si¢. Po ochtodzeniu doda¢ | ml kwasu
sulfosalicylowego 1 odmiareczkowa¢ nadmiar EDTA
roztworem atunu zelazowo-amonowego do pojawienia
si¢ barwy brunatnoczerwonej lub zmiany barwy z z61-
tej czy pomaranczowej (w obecnosci chromu) na bru-
natnoczerwong.

Jezeli nadmiar EDTA be¢dzie mniejszy niz 1 ml lub
wickszy niz 3 ml, oznaczanie nalezy powtdrzy¢ zmie-
niajgc 1lo$¢ dodanego EDTA.

5. Obliczanie wyniku. Zawarto$¢ glinu w przeliczeniu
na tlenek glinowy (X) w garbniku syntetycznym obli-

- czy¢ w procentach wg wzoru

(V- V) -0,005097 - 100

m m

0,5097 - (V - Vy)

w ktorym:
V — objetosé dodanego do proby roztworu ED’IA
o ¢(EDTA) = 0,1 mol/l, ml,
Vi — objetos¢ zuzytego podczas miareczkowania
roztworu alunu zelazowo-amonowego 0
c[NH4Fe(SO4), - 12H20] = 0,1 mol/l, ml,
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m — masa odwazki garbnika syntetyczne- 6. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik koncowy
go, g, | oznaczania przyja¢ S$rednig arytmetyczng wynikow
0,005097 — ilo$¢ Al:0; odpowiadajgca 1 ml roztwo- dwoch rodwnoleglych oznaczan nie rdzniacych si¢ mig-
ru EDTA o ¢(EDTA) = 0,1 mol/l, g. dzy soba wigcej niz o 0,5%.
Wynik obliczy¢ z dokladnoscia do 0,01%.
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