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HUTNICTWO

ZELAZA I STALI zamiast:

Analiza chemiczna pylu wielkopiecowsego

Oznaczasnie zawartofci krzemionki
Grupa katalogowa
0318

1. Zasada metody. Rozpuszczenie prébki, dotopienie nierospuszczalnej pozostalofci, wydsie-

lenie kwasu krsemowego przez odparowanie 2z kwasem na&dchlorowym, wyprazenie, zwatenle osadu
dwutlenku krzemu oraz oznaczenie w nim sanieczyszczen.

2. Odczynniki i roztwory

e/ Kwas azotowy /1,40/.

b/ Kwas solny /1,18/ 1 rostwory 1+1 1 1410.
¢/ Kwas nedchlorowy /1,54/.

4/ Ewas siarkowy /1,83/, roztwér 1+1.

e/ Kwas fluorowodorowy /1,13/.

£/ Rodenek amonowy, rostwér 5% m/V.

g/ Wegzlan sodowy, bezwodny.

3. Wykonanie oznaczania. Odwatke 1 g probki umiescié w slewce pojemnobci 400 on’, zwilsyé
wodg i rospufcié, ogrzewajac, w mieszaninie 20 cn’ kwasu solnego 1 5 cm” kwasu agotowego.
Wygotowaé tlenki azotu, rozcleficzyé gorgcg wodg do 100 cm” 1 odsgczyé nierozpuszczalng po-
zostatodé /przessgce I/. .

Osad na sgczku przemyé goracym rostworem kwasu solnego /1+10/, nastepnie gorgcqg wods,
wysuszyé, spalié¢ 1 wypraiyé w tyglu platynowym w temperaturze 800°C. Pozostalosé stopié
2 3 g weglanu sodowego, stop wyiugowaé w wodzie, nastepnie zakwasié roztworem kwasu solnego
/1+1/ 1 dolgczyé do przesaczu I. Do polsczonych roztwordw dodaé 30 cm” kwasu nadchlorowego,
odparowaé do pojawienia sig bialych par i dalej ogrzewaé w ciggu 15¢20 min tak, aby kwas
nadchlorowy kondensowal si¢ na szkielku zegarkowym. Po ostudzeniu dodaé do zlewki okolo
100 om? goracej wody, calofé wymieszaé i zagotowaé w celu rozpuszczenia soli. Osad odsgczyé
przes 8redni sgczek z dodatkiem miazgi z bibuly do sqczenia. Saczek z osadem przemyé kilka-
krotnie gorgcym roztworem kwasu solnego /1+10/, a% do zaniku reakcji na jon Zelazowy /préba
kroplowa z roztworem rodanku amonowego/ 1 w koficu trzykrotnie gorgcg wodsg.

Przesqcz 1 roztwory z przemywania osadu przeniesé do uprzednio uzywane] zlewki, dodaé 5 om?
kwasu azotowego i ponownie odparowaé do pojawienia sig par kwasu nadchlorowego w sposédb
opisany wy2ej. Po ostudzeniu rozpuécié sole w 100 o’ gorgcej wody, calofé zagotowaé, odeg-
czyé wytrgcony osad i przemyé tak jak opisano wyiej.

Obydwa sgczki & osadami umiedcié w tyglu platynowym, wysuszyé, spalié i wypraiyé w tempera-
turze 100041100°C do stalej masy. Tygiel z osadem ostudzié w eksykatorze i zwaiyé /masa m,/.
Osad zwilsyé kilkoms kroplami wody, dodaé¢ 0,5¢1,5 cm’ rogtworu kwasu siarkowego /1+1/,

20 cm® kwasu fluorowodorowego i zawartosé tygla odparowaé do sucha. Tygiel z zaniecsyszcze-
niami wypraiyé w temperaturze 100041100°C do stalej masy, ostudzié w eksykatorze i zwaiyé
/masa my/.
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4. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartosé krzemionki /X/ obliceyé w.procentach wg wzoru

X = .‘1-.2 « 100
n

w ktérym:
‘W, - masa tygla i osadu krzemionki z senieczyszczeniem, g,
m, - masa tygla 1 saniecsyssczen, g,
'm - mapa odweiki prébki, g.

5. Résnice miedzy wynikami réwnolegiych oznacsafi nie powinny przekraczaé wertoéci pode-
nych w tablicy

Zawartofé krzemionki, % Dopuszczalna régnica, %
od 5 do 10 0,15
powyzej 10 do 20. 0,20
KEKONIEC
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