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NORMA BRANZOWA
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Analiza chemiczna rud
HUJE“T(;HVO i odpadow cynkowo-otowiowych 0818-01/08
NIEZELAZNYCH Oznaczanie zawartosci
g“nu Grupa katalogowa 0139
1. Zasada oznaczania — rozpuszczenie probki  su solnego, przenie$é do kolby pomiarowej pojemnosci

w mieszaninie kwasdw, stopienie pozostatosci, zreduko-
wanie zelaza tiosiarczanem sodowym, wydzielenie glinu
w postaci benzoesanu i1 oznaczanie go metoda kom-
pleksometryczng przez posrednie miareczkowanie
wobec oranzu ksylenolowego jako wskaznika.

2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) 1 roztwory 1+1 i 14+20.

b) Kwas azotowy (1,4), roztwor 1+1.

c) Kwas siarkowy (1,83), roztwory 1+1 1 1+100.

d) Kwas fluorowodorowy (1,13).

e) Kwas octowy, roztwor 80%(V/V).

f) Amoniak (0,91) i roztwor 1+1.

g) Nadtlenek wodoru, roztwor 30%(V/V).

h) Weglan sodowo-potasowy bezwodny.

1) Chlorek amonowy.

1) Tiosiarczan sodowy, roztwor 30%(m/V).

k) Benzoesan amonowy i roztwory: 30- i 1%(m/V).
) Rodanek potasowy, roztwdr 1%(m/V).

1) Fluorek sodowy.

m) Roztwér buforowy o pH = 5,5:200 g octanu
amonowego rozpu$ci¢ w matej ilo$ci wody i przenie$é
do kolby pomiarowej pojemno$ci 1000 cm®, dodac
10 cm® 80% roztworu kwasu octowego, uzupetnié wodg
do kreski 1 wymieszac.

n) Oranz ksylenolowy mieszanina z chlorkiem sodo-
wym w stosunku 1:200.

0) S61 dwusodowa kwasu etylenodwuaminocztero-
octowego (EDTA), roztwér o ¢ = 0,025 mol/dm?
i oc= 0,05 mol/dm?: 9,31 g lub 18,62 g EDTA roz-
pusci¢ w wodzie, przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemno$ci 1000 cm’, uzupeini¢ woda do kreski i wy-
mieszac.

p) Roztwor wzorcowy glinu: 1,000 g glinu o za-
wartosci minimum 99,99% Al rozpuscié w 50 ¢cm? kwa-

1000 cm?® i uzupeini¢ wodg do kreski.

1 cm® roztworu zawiera 1 mg Al

r) Chlorek cynkowy, roztwoér o c¢(ZnCly) =
= 0,025 mol/dm?® i o ¢(ZnCly) = 0,05 mol/dm?:
1,6345 g lub 3,279 g cynku o zawartoSci minimum
99,99% Zn rozpusci¢c w 20 cm’® roztworu kwasu solne-
go (1+1), przela¢é do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm® uzupetni¢ wodg do kreski i wymieszac.

Miano roztworu chlorku cynkowego oznaczy¢ w na-
stepujacy sposob: odmierzy¢é 20 =+ 30 cm’ roztworu
wzorcowego glinu, doda¢ 5 + 10 cm® 10% roztworu
chlorku zelazowego, calo$é rozcienczy¢ do objgtosci
200 + 250 cm?, zobojetnié roztworem amoniaku do
wytrgcenia pierwszego osadu wodorotlenkéw, ktore na-
stgpnie rozpus$ci¢ kilkoma kroplami roztworu kwasu
solnego (1+1). Do tak przygotowanego roztworu dodac
2 g chlorku amonowego, 4 cm® 80% roztworu kwasu
octowego, 20 cm?® 30% roztworu tiosiarczanu sodowego
i ogrzewaé¢ przez 10 min, po czym doda¢ 20 cm® 30%
roztworu benzoesanu amonowego 1 gotowal przez
2 min. Po opadnigciu osad odsaczy¢ przez twardy sg-
czek i przemy¢ 4-5 razy goracym 1% roztworem ben-
zoesanu amonowego. Przesacz odrzucié, a osad sptukac
goracag wodg do tej samej kolby, doda¢ 15 cm?® roz-
tworu kwasu solnego (1+1) i przemy¢ dodatkowo sg-
czek 40 cm?® roztworu kwasu solnego (14+20). Roztwor
uzupetnié woda do objgtosci 250 cm?, dodaé¢ 50 cm’
roztworu EDTA 1 zagotowa¢. Dodac szczypt¢ oranzu
ksylenolowego i roztworami amoniaku (1+1) oraz kwa-
su solnego (1+1) doprowadzi¢ do pH 6 (zbite zabar-
wienie), po czym dodaé 20 cm’ roztworu buforowego.
Po ochtodzeniu odmiareczkowa¢ nadmiar nie zwigzane-
go EDTA roztworem chlorku cynkowego do stabo fio-
letowego zabarwienia. Nastgpnie w celu roztozenia
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zwiazku kompleksowego glinu z EDTA dodaé¢ okoto
0.2 g fluorku sodowego 1 gotowaé przez 5 min. Po
ochtodzeniu odmiareczkowa¢ uwolniony z kompleksu

EDTA roztworem chlorku cynkowego.
Miano roztworu chlorku cynkowego (K), wyrazone

w gramach tlenku glinowego na 1 cm?, obliczy¢ wg
wzoru

k= 1,8895 I
” (1)
w ktorym:

m — zawarto$¢ glinu w odmierzonej objgtosci
roztworu wzorcowego, g,

V' — objgtos¢ roztworu chlorku cynkowego
zuzytego do ostatniego miareczkowania,
cm?,

1,8895 — wspoiczynnik przeliczeniowy 1 g glinu na

tlenek glinowy.

3. Wykonanie oznaczania. Odwazke 0,5 =+ 1 g probki
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, zwilzyé wodg
i doda¢ 15 + 20 cm?® roztworu kwasu azotowego. Roz-
twor ogrzewac ostroznie przez 15 min, dodaé 10 cm?®
kwasu solnego, zlewke przykry¢ szkietkiem zegarko-
wym 1 ogrzewa¢ do rozpuszczenia. Nast¢pnie zdjac
szkietko, doda¢ 50 cm?® goracej wody, ogrzewaé do
wrzenia przez kilka minut i saczy¢ przez saczek ilos-
ciowy Sredni. Osad na sgczku przemywaé dokladnie
goracg woda do catkowitego rozpuszczenia chlorku
otowiawego (osad A). Saczek z osadem A pozostawic,
a do przesaczu dodaé 10 cm? roztworu kwasu siarko-
wego (1+1) 1 odparowaé¢ do wydzielenia par kwasu siar-
kowego. Ochtodzié, dodaé¢ 50 cm?® roztworu kwasu siar-
kowego (I1+100), kilka kropli roztworu nadtlenku wo-
doru 1 ogrzewa¢ do wrzenia przez 10 = 15 min. Roz-
twOr odstawi¢ w chlodne miejsce na 1 h, po czym

sgczy¢ przez twardy saczek i1 przemywaé roztworem
kwasu siarkowego (1+100) do catkowitego usuniecia
jonéw zelaza tréjwartosciowego (reakcja z rodankiem
potasowym). Pozostawiony saczek z osadem A spopie-
li¢ w tyglu platynowym, zwilzy¢ wodg, doda¢ 10 cm’
kwasu fluorowodorowego, kilka kropli roztworu kwasu
siarkowego (1+1) i odparowaé¢ do sucha. Osad stopic¢
z 5 + 6 g weglanu sodowo-potasowego 1 stop roz-
pusci¢ w wodzie. Otrzymany roztw6r potaczy¢ z glow-
nym roztworem uzyskanym po odsaczeniu siarczanu
olowiawego i do potaczonych roztworéw dodaé¢ 2 g
chlorku amonowego, amoniaku do pojawienia si¢
pierwszego osadu wodorotlenku zelazowego, po czym
osad ten rozpusci¢ kilkoma kroplami roztworu kwasu
solnego (1+1). Nast¢pnie doda¢ 4 cm® roztworu kwasu
octowego, 20 cm® roztworu tiosiarczanu sodowego i go-
towa¢ przez 10 min. Dalej postgpowac jak przy nasta-
wianiu miana roztworu chlorku cynkowego.

4. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ tlenku glinowego
(X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

V - K
m

X = - 100 (2)

w ktorym:
V' — objetos¢ roztworu chlorku cynkowego zuzyte-
go przy ostatnim miereczkowaniu, cm?,

K — miano roztworu chlorku cynkowego wyrazone
w gramach tlenku glinowego na 1 cm?® roz-
tworu,

m — odwazka probki, g.

5. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami rOwnoleg-
tych oznaczan przy zawarto$ci tlenku glinowego:
od 0,1 do 0,5% — 0,05%,
powyzej 0,5 do 1,0% — 0,10%,
powyzej 1,0 do 5,0% — 0,15%.

KONTITEC

INFORMACJE DODATKOWE

i. Imstytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Metali Niezelaznych, Gliwice.
1. Dotychczas obowigzujagce normy — ZN-72/MPC-MN-02832 zostaje uniewazniona z dniem 1 lipca 1987 r.
3. Autorzy projektu normy — mgr K. Zdybiewska i mgr M. Wojcik — Zaklady Gorniczo-Hutnicze ORZEL BIALY.



