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1.ELAZ! I STALI Analiza chemiczna pyłu wielkopiecowego zamiast. 

Oznaczanie zawarto~ci glinu 
Grupa katalogowa 

0318 

1 . Zasada mełody . Rozpuazczenie pr6bki w mieszaninie kwasów'. 

Oddzielenie czOboi nierozpuszozalnych i dotopienie. Związanie telaza w koapleks z kwasem 
tioglikolowym i wydzielenie osadu zasadowego benzoesanu gl inu. Rozpuszczenie osadu. zwi~z.
nie glinu ED!! w zwi~z.k kompleksowy. Odmiareczkowanie nadmi ar u EDTA roztworem siarczanu 
cynkowego wobec oran~u kaylenolowego jako wskatnika. 
Uwolnienie EDTA przez związanie glinu w fluoroglinian sodowy i zmiareozkowanie uwolnionego 
IDT! mi anowanym roztworea siarozanu cynkowego. 

2. Odezznoiki i roztwory 

al rw .. eolny /1.18/ i roztwory 1+1. 1+'. 1+10. 
b/ rwaa azotowy /1,401. 
cI Iwaa aiarkowy /1.83/ roztwór 1.1. 
d/ rwaa fluorowodorowy 11.13/. 
e/ rwaa octowy lodowaty. 
f/ rwaa tioglikolowy, roztwór ~ V/V. 
g/ !moniak /0.91/ . roztwór 1+1. 
hl Piroeiarczan potasowy. stały. 

i/ Chlorek amonowy. etaly. 
j/ Benzoeaan amonowy. r oztwór 10" m/V. 
ki Fluorek eodowy. roztw6r nasycony . 
11 Roztwór bufor owy o pH 6. do 500 cm' wody dodaĆ 250 g ootanu amonowego i tyle kwaau 

octowego lub amoniaku. aby pH wyniosło 6 /sprawdziĆ na pehamet rze/. 
-I Roztw6r do przemywania. 200 cm' 10-pr ocentowegQ roztworu benzoeaanu amonowego w18Ć 

do 500 c-' wody i zakwasiĆ kwa.em octowym do pH • 4.0.4.5 IsprawdziĆ papierkiem uniwersal
~a/. 

ni Fenoloftaleina. roatwór 0,1" m/V w 7~ V/V alkoholu etylowego. 
0/ Orani ksylenolowy. 1 ozę~Ć orantu kaylenolowego dobr.e wymieszaĆ • 100 oz,Śoi .. i 

chlorku pot.aowego. rozcierając oba składniki w aotdzierzu poro elanowym. 
pl 861 dwusodowa kwaau etylenodwuaminoczterooctowego EDT! roztwór o c • 0.025 aol/da'. 

I 9.306 g EPTA wyauezonego uprzednio w temperaturze 800C w oi~u 1 h rozpuŚoiĆ w niewiel
kiej ilości wody. roztw6r przenieśĆ do kolby pomiarowej pojeanoŚci 1000 c-', uzupełnić 
wod~ do kreaki i dobrze wymieazaĆ. 

r/ Siarczan cynkowy, roztw6r o o • 0,025 lIol/dm'. 7.188 g siarczanu oynkowego IZnS04 • 
• ?S201 rozpuicić w niewielkiej ilości wody. przenieść do kolby pOlliarowej pOjeanoici 
1000 0-', uzupełni6 wod, do kre.ki i dobrze wymieszaĆ. 
Sprawdzeni. aol.mości roztworu. OdmierzyĆ dokładni. biuret_ 40.0 ca3 roztworu BDT! do 

kolby atoikoweJ pojemności 500 c.3• rozcieńczyĆ wod4 do obj,t06oi około 150 ca', dodać 
Part kropel roztworu fenoloftaleiny i zOboj,tnić ro.twor .... oniaku do elabo rółowego 
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sabarwienia, po csy_ dodać kroplui oltrotni. roztworu kwasu .oln.@:o /1+1/ do zaniku zabar
wienia i je.zoae 2-3 krople w na~iara_ Iroztw6r powiDien aieć wartość pHc6, aprawdzit pa
pierkie. uniwersalnJal. 
Do tak przygotowanego roztworu dodać 20 0-' roztworu buforowego, .zozlPt, orantu kaylenolo
w.go i .iareczkować roatwor.. .iarozanu oJllkow.go do WJlt,pi.nia smiany aabarwienia z !Ólt.j 
na ca.rwono-fiol.tow,. J_t.li po dodaniu w.katnika roztwór ni. j.lt t6łty, al. przlbiera 
zabarwienie o odcieniu oaerwono-fiolltOwJa. Dal.ty dodać jelzcze par, kropel roztworu kwa. u 
lolnego /1+1/, at do ohwili uzy.kania WJratn.go ł61tego zabarwienia, kontroluj~o r6wnoos,~
ni. wart06ć pH /pH 6,0/ i dopi.ro wt.d.7 .iar.ozko.ać. Sto.un.k .ttt.6 /f/ roztwor6w EDTA 
i roatworu .iarozanu oynkowego oblioZ7Ć ws wzoru 

t • 

w kt6rJII' 

40,0 
Y 

/1/ 

40,0 - ob4ęto'ć roztworu w.r •• nianu dwu.odow.go o o a 0,025 mol/d.3, 0.3 
V - objętość roztworu .iarozana oJDkow.go zuł,t.go do .taraczkowania, cm' 

3. WJkonanil osnaczania. Ochrałk, 1 g pr6bti uidcić w zlewCI poj.an06e1 250 c-', aw1ltJĆ 
wOd, i rozpu.zczać, ogra_waj,o umiarkowanie, •• i.lzanini. kwal6w, 20 0-' kwa.u 101De~o, 
5 om' kwa.u azotowego i po roapaazo •• niu pr6bk, odparować do lucha. Su ch, pozo.tałoAć roz
puAcić w 20 0-' kwa.u lolnego, roao1e6cz1Ć 40 około 100 c.3 wod" Zat;otoweć i prz •• ~.JĆ 
prsea l'OZ.t iredni z .a., I~ato __ • abieraJ,o prze.,oz do W1loki.j zlewki poj.anoiei 600 c-'. , 
Osad na I,osku prse~ , __ raz1 g0rll0Ja roztwor •• kwalu loln.go /1+10/ i 2 raz1 gor,c, wod, 
/prsel'oz 1/. 
S,ozlk zOlade. umie'oić • tyglu platlno.,-, W1.UIZYĆ. _palić i W1pratJĆ w piecu muflow,. 
w teaperaturz. około 9OO0 C. Po oltudzeniu zawartość tygla zwiU1Ć kilko .. kropl_i wod1. 
dodać 10 kropel roztworu kwalu .iarkowego /1+1/ oraz 10 cm' kwazu fluorowodoro •• go i odparo
wać do suoha. Pozo.tałoić w tyglu w1Pra!JĆ w t •• peraturz, 800°C i po ostud.,niu Itopić • , ~ 

pirosiarozanu pota.owego. Stop WJługow&ć na gor,co w,25 c-' roztworu kwalu lolnego /1+3/ 
i roztw6r doł,ozyć do prz •• ,ozu I. Do pol,caoD1ob prz.s,cz6w, kt6r1Ch obj,to'Ć powtnna W1no
e1ć 150+200 0.3. dodać roatWÓr .. oniatu, at 40 pow.tania pierwszego z .. tnienla, kt6re a ko
l,i nal_ły u.un~ prz.z dodani. roztworu kwa.u .oln'go /1+1/. ~a.tępni, dodać .ieszaj~ 2 g 
ohlorku .. onowego, , 0-' kwalu ootowego lodowat.go i 5 0-' ros tworu kwa.u tioglikolo~o. 
Dodać 20 o" roztworu benaoelaau _ODOW.go IWJpadajlłCY częściowo twa. beIUO .. OWJ prz.jda1' 
po podgrzaniu roztworu próbki z powrot .. do roztworu/, po es,. doprowad.i~ rozt.ór do .arto-
6ci pa 4,0+4,5 po.ługuj,o li, roatwore. k ••• u .0ID,gO /1+1/ lub rostworea amoniaku i unlwer
salOJa papi.rki, •• lkatDikow,.. 
RoztWÓr ograać do wra.Dia, go~owe6 umiarkowani. w oi,gu 5 ain i pozostawić prz.a 10+15 .1n 
w ci.plJa .i.3sou /8000/. 
Po opadni,ciu OladU, Wlika3,0 ZbJtDieso OOhłoda.'Dła, roztwór pra •• ,cz1Ć przez 'redni s,ozek, 
pra.aJWa~,o zlewkt, a DalttPDi. Olad Da .,ozku 1ł-5 ra.l gor,c,. roztworell do przeRywania, 
prz •• ,cz odrsuoiĆ. O.ad z .,cak. splukać 904, do al •• ki, w kt6r.j pr~_prowadzano wytrącan1e 
glinu. a ra.atki o.adu Da .,czku roapujoić " okolo 15 0.3 gor,oego roztworu kwa.u .olnego 
/1+1/, pra • .,waj,o Da.t,pni •• ,ca.k 4-5 raz1 gor~,. roatwor •• k.~IU .oln.go /1+10/. ZebraQ1 
w &lewo. roztwór, kt6r.so ob3,to66 powIDDa WJDOe16 okolo 150 c-', ogrzać do te.peratury 
4O+500 C. dodaĆ 50 0-' ro.tworu BD!ł part krop.l ro.tworu t.Dolottal.in1 i aobojętnić roztwo
re. "oDiaku, ai do .łabo r6towe,o aabarwi.nia. • .. t,pni, dodać o.trotni. kroplui roatwór 
kw .. u 801nego 11+1/. at do .anitu aabarwi.nia .. kainika i dodać jeszcz. 2-3 krople w nadala
rz., roztw6r POWini.D .ilĆ .tedl warto66 pK 6,0 /.prawdzić unlw.r.aIDya papierki,. wekatnlko-
WJa/. 

DO tak przygotowanego roatworu doda6 20 0-' roztworu buforowego, ogrzać do wraenia i goto
.ać • oi~u 2 .iD. Roztw6r ~ohłodzi6 do teaperatury pokojowej, dodać .zczypt, oranłu k.yle
nolowego i odaiareozkow8Ó Da~iar BD!A roztwore •• iarczanu cynkowego do z.ianl zabarwi.nia 
a t61t.go Da cz.rwoDo-tiol.to ••• 

lehU po dodaniu oraniu k.yl,nolo .. go roztwór nie jeet tÓłty, ale przlbiera zabarwieni e 
o odoi.niu cz.rwono-fl01etow,., 'nal_*1 dodać j ••• cz, parę kropel roztworu kwa.u .olnego /1+1/. 
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at do ua;'8kanla w;,ratnego t61t8go aabarwienla. B .. tonie dod.ć 30 0.3 ro.tworu fluorku .~o
wego i ponowDle gotować w oi~u 2 aln, roatwór sn6w pr.;,bier •• abarwienie' t61te. Po ochlo
d.eniu alareoskować alanowan;ya ro.tworea .iaro.anu o1Dkow.go •• punkcie końoo.,. aiareo.ko-

, . 
. wania na.t,puje .alana b&rW7 w.katolka • *61tej na o.erwono-tloleto.,. 

~. Oblio.anie .znik6. oanaoaan1a. Zawartość tlenku g11nowego /I/ obliclI;y6 w procentach' 
wł!'; .BOru 

• kt6r;ya1 

I • y • t • 0,001275 • 100 /2/ 
a 

y - objttoś6 aianowaaego ro.tworu eiareBanu 01ntowego zu*7tego pode.a. d~ugleg. 
alu.o.kowania, o., 

0,00127' - i1066 tlenku glioowe*o odpo.ladaj,e. 1 oa' o o • 0,025 aol/da' rOBtworu 
e1aroaaDl1 o1Qko"so, sic" 

t - anołD1k korekc7jQ1 
a - od.ałka pr6bki, , 

~B6*nioe alt4s1 wzn1taa1 r6wnoleg170h 01ln40B&6 nie po.lnn;y pr •• kracaać wartości podan;yoh 
• tabUoz 

Zawartość A120, , , Dopuellolla1na r6toioa, , 
I 

od ',0 do 2,0 0.10 
poWitej 2,0 do 5,0 0,20 
powitej ,,O do 10,0 0,'0 
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