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1. Zasada aetody. Rozpulzczenie próbki . dotopienie nier ozpu8zczalnej pozoltalo'oi. W7dzie

lenie kwasu krzeaowego prze. odparowanie z kwasem DAdohlorowya. W7pratenie, awatenie osadu 
dwutlenku krzeau oraz oanacaenie w n1a zanieozyszczeń. 

2. Odczynniki i roztwor1 
al Iwa •• zotow1 /1,40/. 
b/ Kwa. lolny 11.18/ i roztwory 1+1 i 1+10 . 
cI Iwal nadohloroW7 11,54/. 
dl Iwas siarkowy 11,83/. roztwór 1+1. 
el Xwas fluorowodoroW7 11,1,/. 
fI Rodanek aaon0W7, roztw6r 5~ alT . 
Y "glan lodowy, buwodny. 

,. 'lkonanie oznaczania. Odwatk, 1 g pr6bki umieścić w zlewce pojemności 400 0-', zwill16 
wodą i rozpuścić, osrsewaj,c, w aielzaninie 20 cm' kwasu lolnego i 5 cm3 kwasu azotowego. 
Wygotować tlenki azotu, rozcieńcz1ć gor~c, wodą do 100 oa3 i odsącz1Ć nierozpu.zczaln, po
zostalość Iprze.,cz II . 

O.ad na .,ozku przea1Ć gor\Cya rOztworem kwaau aolnego 11+10/, naat,pnie gorąc, wod., 
WY8U.Z1Ć, spalić i wypratlć w tyglu platynowya w teaperaturze 80000. Pozoatalość stopić 
s 3 g .. glanu aodowego, atop W7lugować , wodzie. nast,pnie zakwasić roztworem kwaau aolnego 
11+11 i dołączyć do przee,czu l. Do polączonyob roztwor6w dodać 30 c-' kwa.u nadcblorowego, 
odparować do pojawienia si, białycb par i dalej ogrzewać w ciągu 15+20 min tak, aby kwaa 
nadchloroW7 kondenlował si, DA szkielku zegarkowym. Po ostudzeniu dodać do zlewki około 
100 0.3 gorącej wody, całość wymieszać i zagotować w oelu rozpu8zczenia 80li. Osad odsąoz1Ć 
przez średni I,czek z dodatkiem miazgi z bibuły do a,czenia. S.czek z osade. przem1Ć kilka
krotnie gorącym roztworem kwaau solnego /1+10/, at do zaniku reakoji na jon telazoW7 Ipr6ba 
kroplowa • roztworea rodanku .. onowegol i w końou trzykrotnie gorąoą wodą. 
Prze8ącz i roztwory z przeaywania osadu przenieść do uprzednio utywanej zlewki, dodać 5 0-' 
kwasu azotowego i ponownie Odparować do pojawienia si, par kwa8u n.dohlorowego w apoa6b 
opisany wytej . Po ostudzeniu rozpu'oiĆ aole w 100 0-' gorącej wody, oałoś6 zagotować, odl,
czyĆ wytrącony 08ad i prseR1Ć tak jak opi8ano wyłej. 
Obydwa a.cski z 08adaa1 umidcić w tyglu platynoW7a, wysuszyć. 8paUć 1 w1prat1Ć w tempera
turze 1000+11000C do 8talej .a8y. '1'yglel z oaade. ostudzić w eksykatorze i zwatyĆ 1 .. 8a ~/. 

Osad zwil*1Ć kilkoaa kropl .. i wody, dodaĆ 0,5+1,5 om3 roztworu kwasu liarkowego 11+1/, 
20 c-' kwasu fluorowodorowego i zawartość t1gla odparowaĆ do lucha. Tyglel z zaniecly.zcze
ni .. i wyprat1Ć w t e.peraturze 1000+11000 0 40 Italej .881, oatudziĆ w eklykator.e 1 z .. 176 
laa .. "2/. 
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4. Oblioz.nie wzników ozn.ca.ni •• Zawartoś~ krae.ionki IXI oblicz1Ć w·procentach wg wzoru 

x • • 100 
• 

w kt6r,a. 
~ - .... t1gl. i o •• du krze.ionki z •• niecz1.scsenle., B, 
~ - .... t1gl. i s.niecs1.sczeń" g, 
• - .... odwr.lki pr6bki, g. 

5. Rółnic •• i,da1 wzn1kaai równoległ1oh oznac.ań nie powiDn1 pr.ekr.c •• ~ wartości pod.
D10h w tabl1C1 

Z.wartoŚó kraemionki, , Dopu.so •• lna rólnió., , . 
od 5 do 10 0,15 

• 
pOW1*e3 10 do 20 . 0,20 
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