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1. Zasady oznaczania — rozpuszczenie probki  tworu kwasu solnego (1+1). Roztwdr ten potaczyc

w kwasach 1 stopienie pozostatosci z topnikiem; wy-
dzielenie z potaczonych roztworow kwasu krzemowego
w obecnos$ci zelatyny, wyprazenie osadu, odpg¢dzenie
krzemionki z kwasem fluorowodorowym 1 obliczenie jej
zawartos$ci z rOznicy mas.

2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) i roztwory: 1+1, 143 i 1+100.

b) Kwas azotowy (1,4).

c¢) Kwas siarkowy (1,83), roztwor 1+1.

d) Kwas fluorowodorowy (1,13).

¢) Weglan sodowo-potasowy bezwodny.

f) Zelatyna, roztwor 19%(m/V).

g) Chloran potasowy.

3. Wykonanie oznaczania. Odwazk¢ 0,5 — 5,0 g prob-
ki umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, zwilzy¢é woda
i doda¢ 10 + 30 cm? kwasu solnego, przykry¢ szkiet-
kiem zegarkowym 1 lekko ogrzewa¢. Po 15 min doda¢
10 cm?® kwasu azotowego, przykry¢ ponownie szkiel-
kiem zegarkowym 1 ogrzewaé probke az do poja$nienia
nierozpuszczalne] pozostatosci. W przypadku gdyby
osad pozostat nadal ciemny, doda¢ jeszcze 10 cm® kwa-
su azotowego 1 0,5 g chloranu potasowego. Po rozlo-
zeniu probki odparowaé zawartos¢ zlewki prawie do
sucha na umiarkowanie ogrzanej ptycie, po czym doda¢
10 cm?® kwasu solnego i odparowa¢ do sucha. Czyn-
nos¢ t¢ powtdrzyé jeszcze raz, po czym dodaé 50 cm?
roztworu kwasu solnego (14+3) 1 ogrza¢ do wrzenia.
Goracy roztwOr przesaczyC przez twardy saczek 1 prze-
my¢ najpierw roztworem kwasu solnego (1+100), a po-
tem gorgcg woda do zaniku reakcji na zelazo (prze-
sacz A). Saczek z osadem umiesci¢ w tyglu platynowym
1 po ostroznym spaleniu wyprazyé. Pozostato$¢ w tyglu
zmiesza¢ z 3 + 5 g wegglanu sodowo-potasowego 1 sto-
pi¢. Stop wylugowaé¢ w 100 =+ 150 cm?® goracego roz-

z przesaczem A 1 odparowa¢ do wilgotnego osadu,
doda¢ 15 cm® kwasu solnego i ponownie odparowac.
Do pozostatosci doda¢ 50 cm? roztworu kwasu solnego
(14+1), zagotowa¢ do rozpuszczenia soli 1 po ochtodze-
niu do temperatury 60°C dodawa¢ matymi porcjami
10 cm? roztworu zelatyny, wymiesza¢ szklanym preci-
kiem 1 odstawi¢ na 1 h. Calos$¢ przesaczy¢ przez $redni
sgczek. Osad przemy¢ gorgcym roztworem kwasu sol-
nego (1+100) 1 w koncu gorgca woda. Saczek z osadem
umiesci¢ w tyglu platynowym, wysuszyé, spali¢ i wypra-
zy¢ w temperaturze 1000 =+ 1100°C przez 1 h. Po ostu-
dzeniu w eksykatorze tygiel z osadem zwazy¢ (mi). Wy-
prazony osad zwilzy¢ 3 = 5 kroplami roztworu kwasu
siarkowego (1+1), doda¢ 10 cm?® kwasu fluorowodoro-
wego 1 odparowac¢ do odpgdzenia par kwasu siarkowe-
go. Tygiel z suchg pozostatoscia wyprazy¢ w tempera-
turze 1100°C przez 15 min 1 po ostudzeniu w eksyka-
torze ponownie zwazy¢ (ma).

4. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ krzemionki (X)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

m, — ma
X = - 100
m
w ktorym:
mi — masa tygla z osadem krzemionki, g,
m, — masa tygla po odpgdzeniu krzemionki, g,
m — odwazka probki, g.

5. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami réwnoleg-
tych oznaczan przy zawartosci krzemionki:

od 0,5 do 2,00% — 0,10%,
powyzej 2,00 do 5,00% — 0,20%,
powyzej 5,00 do 10,00% — 0,25%,
powyzej 10,00 do 15,00% — 0,30%,
powyze] 15,00 do 30,00% — 0,50%.
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