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1. WSTfP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s~ metody badań kwarcu i 
jego przemiału. 

produktów 

1.2. Zakres stosowania. Nin1ejsz~ normę należy stosować przy wykonywaniu peł-, 
nych badań kontrolnych własnośoi fizycznych i chemicznych oraz przy wykonywaniu 
analiz rozjemczych kwarcu i produktów jego przemiału. 

1.3. Normy związane 

PN-64/H-04184 
PN-64/H-04185 

PN-56/C-04501 
PN-67/M-02053 
BN-64/7011-09 

BN-71/6714-16 
BN-69/681 0-01 

Materiały ogniotrwałe. Oznaczanie gęstości. 
Materiały ogniotrwałe. Oznaczanie gęstości pozor.nej porowatoś
ci i nasi~kliwości 

Analiza sitowa. 
Sita. Klasyfikacja i numeracja, 
Surowce ceramiczne. Pobieranie i przygotowanie średnich próbek 
laboratol~jnych. 

Ceramika. Metody badań. Oznaczanie w1lgotności~ 
Spektrograficzne oznaczanie A1203, Fe203, Ti02 , CaO,MgO wpia~ 
kach szklarskich,kwarcach i kwarcytach. 

2. RODZAJE BADAŃ 

2.1. Badania fizyczne 

al oznaczanie wilgotności. 
bl oznaczanie porowatości, 
cI oznaczanie gęstości. 

2~2. Badania chemiczne 

al oznaczanie strefy przy prażeniu, 
bl oznaczenie zawartości krzemionki jako 'Si02• 
cI oznaczenie zawartości tlenku glinu jako A1203, 

Instytut Przemysłu Szkła i Ceramiki 
, / 

Ustanowiona przez Dyrektora dnia 22.XII.1971 r. jako norma obowi~zuj~ca 
" w zakresie metod badań od dnia 1.VII.1972 r. IMon1tarPolski nr ••••••••• 

poz ••••••••••• / 

Druk i rozpowszeohnianie Zakład Reprodukcji i WDB. Warszawa, ul. Królewska nr 27. 
tel. 21-6~:n. Zamówienie nr 1619 z dnia 23. XI.1977 r.Nakład . 100 + 2 egzempl. 
Cena zł k 'OO , Ark.druk.2.0 

~- " 



2 BN-71/6714-08 

d/ oznaczenie zawartości tlenku tytanu jako Ti02 , 

e/ oznaczenie zawartości żelaza całkowitego Fe20
3

, 

f/ oznaczenie zawartości żelaza metalicznego aparaturowego jako Pe 20
3

, 

gl oznaczenie zawartości . tlenku wapnia jako CaO, 

h/ oznaczenie zawartości tlenku magnezu jako WigO, 

il oznaczenie zawartości tl enku sodu jako Nfl2 0, 

j/ oznaczenie zawartości tlenku potasu jako K2O. 

~ . POBIERAJUE PlIÓBEK DO BADAŃ 

. ).1. Pobieranie pró bek do bndall. Próblcę uo badań należy pobrać zgodnie z normą, 

BN-64/'1011-09. 

3.1.1. Sposób przygotowania pr 6 blti l ab ol'atoryjntł j - wg BN-6417011-09 dla wszy
stkich rodzajów lJadaI1, poza l>C;ldan i em uziarnieniu kwurcu w kawałkach. 

3.1.2. Sposób przygot owania prólJki l aboratory.ineJ do badania uziarnienia kwaIl
cu w kavlalka ch. Próbę ogólnQ. , pobraw.}. zgodnie z BN-64/7011-09,Jlalety przesyplć trzy
krotnie, fOJ1!1ują.c za k!:.lŻc1ym razelJl !:Jtożek, celem dokładnego wymieszania. Wymiesza- . 
ną, próbę ogólną, należy pOIJu1iej szyć 1II e touą kwartowania do wielkości zależnej od u

ziarnienia,podunej poniiej: 

Dzial"uienie w mm 

10-1 ) 

50-120 

Ciężar próby w kg 

5 
50 

3.1.;3..:.." Spo sób przygotowania próbki do analizy chemiczne,i 

;.1. J. 1. Sposób przygot owania próbki do analizy chemicznej surowca w kawałku. 

Śreunią, próbkę labora~ol'y jną, pobraną. wg 3.1.1. należy podZielić mechanicznie 
na dwie czę ści przy zu/:;tosowaniu bruzdowego rozdzielacza do prób typu Jonesa lub 

w przypadku braku tego Ul"Zl1dz enia metodą. kwart owan:i..a. Jedną. część pozostawić w 
naczyniu, w którym dostarczono próbę, drugą. czę ść należy rozdrobnić w moździe

rzu porcelanowym do ziarn mniej sz::ch od 2 mm. Wymieszać poprzez trzykrotne usypy
wanie stożka w następują.cy sposób: rozdrobnioną, próbkę sypać tak na wierzchołek 

tworzą,cego się w trakcie sypania stożka, aby ziarna zsypywały się równomie~ po 
jego zboczu i aby wierzchołek stożka nie przemieszczał się. Pomniejszyć w rozdzie
laczu prób typu Jonesa lub TII ~ todll kwartoVlania do wielkości próby 500 g. Kolejne 
rozdrabnianie do wielkości ziarn poniżej 0,5 mm należy przeprowadzić w moździerzu 
agatowym. Próbkę o uziarnieniu poniżej 0,5 mm pomniejszyć VI sposób podany powyżej 
do 25 g. Zważyć na wadze techniczilej z dokładnością, '),01 g, rozsypać do grubości 

warstwy jednego ziarna i wybrać opiłki żelaza przy użyciu magnesu osłoniętego fo

lią, z tworzywa sztucznego. Następnie całość próby /bez opiłków/ utrzeć w moździe
rzu agatowym do uziarnienia poniżej 6.3 m. Po dokładnym wymieszaniu pobierać 

do badań analitycznych odpo'i,iednie ilości przewidziane w poszczególnyoh oznacze
niach metodą, kwartowania. Wysuszyć w temperaturze 105-1100 C 1378-383 0 KI do stałej 
masy. 

3.1.).2. Sposób przygotowania próbki do analizy chemicznej surowca sypkiego . 
Średnią, próbkę laboratoryjną. pobraną, wg J.1.1. pomniejszyć metodą kwartowa

nia do wielkości 50 g. Dalej postępować jak w .3.1.3.1. Przy mieszaniu i pomniej
szaniu próbki należy stosować arkusz papieru o śliskiej powierzchni. 



BN-71/6714-08 3 

, 
4. OPIS BADAN 

4.1. B8:dania fizyczne 

4.1.1. Oznaczenie wilgotności - wg Bl\J:"71/6714-16 

4.1.2. Badanie uziarnienia 

4.1.2.1. Badanie uziarnienia surowca sypkiego - wg PN-56/C-04501 - metoda mo

kra. 

4.1.2.2. Badanie uziarni enia surowca w kawałkach. Próbę pobraną zgodnie z 3.1.2. 
należy zważyć na wadze dzl~ ~lętnej, przesiać przez sita o 
względnym wg PN-67/ M- 02053, o wymiarach oczek kwadratowych 

średnim 

podanych 
prześwicie 

dla odpowie-
dnich gatunków kwarcu przez nOl~y przedmiot owe. Pozostałość na sicie zważyć na 
wadze dziesiętnej lub uChylnej w zależności od masy pozostałości Ido 5 kg na wa
dze uchylnej, powyżej 5 kg na dziesiętnej/. Zwartość frakcji obliczyć w procen
tach, w stosunku do ciężaru próby użyte j do badania uziarnienia. 

4.1.3. Oznaczenie porowa tości - wg PN-64/H-04185 -4.1.4. Oznaczenie g~stości - wg PN-64/H-04184 

4.2. Badanie chemiczne 
4.2.1 . Wl tyczne og61n~ 

Do wszyu~K~cn czynnosc~ analitycznych stosuje się wodę destylowaną. - w treści 
normy termin "woda". Odczynniki o stopniu czystości cz.d.a. Pr6bki do oznaczeń 

odważa się z dokładnością. do 0,0002 g. 

4.2.2. Schemat analizy chemicznej podano w załączniku 
• 

4.2.3. Oznaczenie straty przy prażeniu 

4.2. 3 .~. Zasada ozna czenia. Oznaczanie polega na prażeniu odważonej próbki 
kwarcu temperat\.U'ze 10000 C /1273 0 K/ do stałej masy. 

A. 2. 3. 2. Wykommie oznaczenia. Około 2 gramów próbki, przygotowanej zgodnie z 
3.1.3., odważyć do tygla platynowego o stałej masie i stopniowo ogrzewać podno
sząc temperaturę do 10000 C /1273 0 K/. Utrzymywać tygiel z pr6bkEl. w tej temperatu
rze w ciągu 1 godziny. Po os tudzeniu w eksykatorze tygiel z zawartością zważyć. 

Prażyć i ważyć do uzyskan i a stałej masy • 

.4. 2 • .3..:.3 . O~liczanie vlYników. Stratę przy prażeniu /X,/ obliczyć w procentach 
według wz oru: 

x1 = 

w którym: 

11 + bl - c 
a 

a - odważka próbki przed prażeniem. g. 
b masa tygla, g, 
c - masa tygla z próbką po prażeniu, g. 

• 100 

4.2. 3.4 . Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch r6wnoległych oznaczeń nie 
powinna przekraczać 15% wyniku mniejszego. 

4.2.3.5.Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczTIEj. wynik6w z dw6ch 

równoległych oznaczeń zgodnie z 4.2.3.4. 

4.2.4. Oznaczenie zawartości krzemionki /Si02/ 

4.2.4.1. Zasada oznaczenia. Oznacz'enie polega na odpędzeniu krzemionki. z kwa
sem fluorowodorowym w obecności kwasu siarkowego oraz określeniu zawarto~ Si02 
z różnicy masy próbki przed i po działaniu kwasu fluorowodorowego. 



4.2.4.2. Odcz~iki i roztwory 
al kwas fluorowodorowy 40%, 

bl kwas siarkowy 11,84/. 

BN-71/6714-08 

~.2.4.3. Wykonanie oznaczenia. Odważyć- około 1 gram próbki przygotowanej zgod
nie z 3.1.3. do tygla platynowego, Zawartość tygla zwilżyć wodą oraz zalać 5 krop

lami kwasu siarkowego. Odpędzić nadmiar kwasu siarkowego oraz wyprażyć próbkę w 
temperaturze 8000e 110730 KI do stałej masy i zważyć. Następnie ponownie zwilżyć 
próbkę wodą. i dodać 15 kropli kwasu siarkowego i około 15 cm3 kwasu fluorowodoro
wego. Zawartość tygla ogrzewać na łaźni wodnej do całkowitego ulotnienia krzemion
ki. W przypadku niecałkowi tego rozłożenia próbki, p.onownie dodać kilka cm3 kwasu 
fluorowodorowego i odparowywać. Następnie odparowywać próbkę na łaźni piask~ hm 
powietrznej aż do zaniku dynlów kwasu siarkowego. Wyprażyć w temp. 8000 e 110730 KI 
do stałej masy. 

4.2.4.4. Obliczanie wyników. Zawartość krzemionki IX2/0bliczyć w 
według wzoru: 

procentach 

w którym: 

c - b 
a • 100 

a - odważka próbki wysuszonej przygotowanej zgodnie z 3.1.3., g, 
b - masa tygla z pozostałością. po usunięciu krzemionki, g, 

c - masa tygla z próbkCi po odpędzeniu H2S04 i prażeniu w 8000 e 11073°K/,g. 

4.2.4.5. Dopuszczalna różnica między vQUlikami dwóch równoległych oznaczeń nie 
powinna prz ekraczać O, 5~; wyniku mniej szego. 

4.2.4.6. \'Iynik. Za wynik należy przyją.ć średnią. arytmetyczną. wyników z dwóch 
równoległych oznaczeń zgodnie z 4.2.4.5. 

4.2.5. Ozna czenie tlen]tu glinowego A1 203 
4.2.5.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie polega na pomiarze intensywności fioł

kowo-czerwonego zabarwienia kOI:lpleksu jonów glinowych z eriochromocyjanil1Ci R przy 
pH 6,2 ± 0,1 oraz.ll = 535 nm na spektrofotometrze lub fotokolorymetrze. q 

4.2.5.2. Aparatura 
al spektrofotometr lub fotokolorymetr z pełnym wyposażeniem, 
bl pehametr. 

4.2.5.). Odczynniki i roztwory 
al er'iochromocyjanina R, 0,1% roztwór wodny o pH około 2,5 

250 cmJ roztworul, 
11 cmJ · 1 Ił ' Hel 

bl kwas askorbinowy, roztwór wodny 2% codziennie świeżo przygotowany, 
cI kwas fluorowodorowy 140%1, 
dl kwas siarkowy 11,84/, 
el kwas solny, roztwory 10%, 1 + 1, 
fI octan amonowy, ;roztwór 5{)O~, 

gl roztwory wzorcowe tlenku glinowego, 
hl węglan sodowy,bezwodny, 
il wodorotlenek sodowy, roztwór 10%. 

na 

Roztwór wzorcowy podstawowy - 0,5292 g metalicznego glinu 99,99% rozpuścić w 
.150 cmJ jcwaeu solnego 1 + 1, przenieść ilQ,Ściowo do kolby miarowej o pojemności 
1000 cm i uzupełnić wodą. do kreski. 1 cm j tego roztworu zawiera 1 mg A1203. 
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Roztwór wz0:s.sowy rozcieńczol~. 25 cm3 roztworu wzorcowego podstawowego odmie
rzyć do kolby miarowej o pojemności 500 ~J1l3 i uzupełnić do kreski wodli o pH-1 za
kwaszooli kwasem solnym, 1 cm) tego roztworu zawiera 0,05 :''lg Al 20). 

Roztw6r wzorcowy roz cieńczony 11.25 cm3 roztworu wzorcowego rozcieńczonego Iod.

mierzyć do kolby miarowej o poj emności 250 cm) i uzupełnić do kreski wodą o pH-1, 
zakwaszonli kwasem solnym. 1 cm3 tego roztworu zawiera 0,005 mg Al20) • 

...1-.:..2 .5 .4. Prz~towD.nie krzY;"Iej wzorcowej.Do 8-u zlewek o pojemności 100 cm) od
mierzyć z biurety kolejno następujące ilości rozhloru wzorcowego II: 1,2,4,6,8,10. 
12,1 4. Także do 8 innych zlewek o pojemności 100 cm) odmierzyć po 5 cm3 roztworu 
kwasu solnego o pH-1 Iroztwory .ślepycl1 prób/. Roztwory VI zlewkach rozcieńczyć c·i Q 

objętości około 25 · cm), dodać po 5 cm3 l~if/asu askorbino .... lego, dokładnie wymieszać.po 
upływie 5 minut zoboj ętnić roztwór . do pH-2 za pomocą vlodorotlenku sodowego.Nastę
pnie kolejno \vykon~vać czynności dla każdego roztworu wzorcowego i ślepej próby 
osobno VI sposób następuj ący: dodać po 5 cm) roztworu criochromocyjaniny R i usta
wić pH na 6,2 + 0, 1 na pehame t rze za pomoc ą. roz t woru octanu amonowego oraz prze
nieść iiościo;o roztwory do kolb r:Jiarowych o pojemności 100 cm) i uzupełnić do 
kreski wodą zalkalizowaną octanem amonowym lub zakwaszoną. kwas em solnym o pH 6,2. 
Mierzyć eks tynkcj ę po upływie 5-10 I:linut od cbwili dodania oc tanu amonowego przy 
;.. 5)5 nm wobec ślep ej próby na spektrofotometrze lub f otol(olorymetrze. Przed po

miarem ustalić ekstynkc ję ślepej pr óby wobe c wody. VI kolejnych pomiarach ekstynk
ej e ślepych pr ób nie mogą różnić się o wartość więk szą. niż O, O). \1ykreślić krzyvlli 
wzorcov/ą i sprawdzać ją przy każdej zmie.nie odczynników. 

4: . 2.5!5. Yl;yko!Ji:mi.e OZY18. CZ enio.. VI zależności od przypuszczalnej zawart ości A120) 
odważyć 1-2 g p:róbld przY8 0tor'2.uej zgodnie z ) .1. 3. VI parovmicy platynowej.Zwilżyć 
jej zawartość vlodą , dodać 25 kropli kwasu s i arkovlego. a następnie :>koło 10 cm3 

kwasu fluorowodorowego i odparowywać na łaźni wodnej często mieszają.c.Ch:rorić przed 
zanieczyszcz eniem Vi trakcie rozkładu próbki. Kwas f luorovlodorovJy dodać po kilka 
cm) do całk ovIi tego :r'ozł oż enia kwarcu. Na's t ępni e odparować na łaźni wodnej kwas 
fluor ovlOdoro':Jy, a na łaźni piaskowe j l ub powietrznej Imas s i ark owy do zaniku bia
łych dymów. Po ostygnięciu dodać do parovmicy 10 cm] kwasu solnego 10% cgrzać za
wart oś ć parovmi..:;y pod szkiełkiem · zegarkowym do vlrzenia i po ostud7.eniu przesączyć 
przez ma~y , gęsty sączek do kol by miarowej o pojemności 100 cm3• Paro~~icę i są~ek 
przemyć gorącą. wod ą.. Sączek wraz z zawartością. wysuszyć i spopielić w tej samej 
parownicy. w kt6rej zachodzi ł rozkład. Pozostałość st opić z ~ ,5 g odważonego węg
lanu sodowego. Stop rozpuścić w 10 cm3 Hel 1 + 1, ogrz~ć do wrzenia i przenieść 
ilościowo do tej samej kolby miarO'i'lej oraz uzupełnić wodą. do kreski /roztw6r R/. 
VI przypad ku niecałkowitego rozpuszczenia poz ostał ości czynność stapiania i rozpusz
czania powt6rzyć. Przy zawartości 0,01 - 0,05 % Al20) pobrać do oznaczenia 10 cm3 

roztworu R1• VI przypadku więks z ej zawartości A120) pobrać część r oztworu próbki, 
przenieść do kolby miarowej o pojemności 100 cm3 , uzupełnić \'Jodli do kreski i sto
sować do oznaczeń roz twór rozcieńczony. Pobrany do oznaczeń roztw6r przenieść do 
zlewki o pojemności 100 cm3• Do drugiej zlewki v~rowadzić 5 cm) roztworu kwasu sol
nego o pH-1. Roztw6r próbki oraz ślepe próby rozcieńczyć do około 25 cm),dodać po 
5 cm3 kwasu askorbino~ego, wymieszać i po upływie 5 minut zobojętnić wodorotlen
kiem sodowym do pH-2. Dodać po 5 cm3 roztworu eriochromocyjaniny R i pehamet.ryc.znie 
ustalić pH na 6,2 + 0,1 za pomocą. octanu amonowego. Przenieść roztwory do kolb mia
rowych o poj emnoścl 100 cm3 i uzupełnić wodą. zalkalizowaną. octanem amonowym lub za-
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kwaszona kwasem solnym o pH 6,2 do kreski. Sprawdzić ekstynkc.ię ślepej pr6by wo
bec wody, a następnie wykonać pomiar ekstynkcji badanego roztworu wobec ślepej 

pr6by jako odnośnikaprzyA.=535 nm. Stężenie A1 203 w badanym roztworze odczytać z 
krzywej wzorcowej. 

4.2.5.6. Obliczanie wynik6w. Zawartość tlenku glinowego IX31 obliczyć w pro-
centach według wzoru: 

X3 = 1008 : ~ • d • 100 
w kt6rym: 

a - odważka pr6bki kwarcu, g, 

b il~ść miligr~6w A1 20
3 

w pr6bce roztworu użytego do badań,odczytaT~ z krzy -
weJ wzorcoweJ, 
rozcieńczenie pr6bki, cm3 , c -

d ilość roztworu w cm3 użyta do badania. 

4.2.5.1. Dopuszczalna r6żnica między wynikami dw6ch r6wnoległych oznaczeń nie 
powinna przekraczać 15% wyniku mniejszego. 

4.2.5.8. Wynik. Za wynik należy przyjać średnia arytmetyczna dw6ch r6wnoleoocn 
oznaczeń zgodnie z 4.2.5.7. 

4.2.6. Oznaczenie tlenku tytanoweg o /Ti02/ 

4.2.6.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie :t;) olega na pomiarze intensywności mali
nowego zabarwienia kompleksu tytanu z kwasem 2,7 dwuchlorochromctropo\v,ym przy pH 
2! 0,1 orazA=490 Dm na spektrofotometrze lub fotokolorymetrze. 

4.2.6.2. Ap aratura 
a/ spektrofot ometr lub fotokolorymetr z pełnym wyposażeniem, 
b/ pehametr . 

4.2.6.3. Odczynniki i r oztwory 

a/ lćwao ask orbi nówy 2~; roztwór , codziennie świeżo przygotowany, 
b/ oc tan s odovry, roztwó r 15%, 
c/ roztwory wzorcov/e tlenku tytanoweg o, 
dl sól sodowa kwasu 2, '7 dVlUch l or och r omotrop owego, roztwór 2% przygotować przez roz

puszczenie 2 g s oli s odowej h lasu 2,7 dwuchlorochromotropowego Vi wodzi e, doda
nie 20 cm3 2% roztworu kwasu askorbinowego, uzupełnienie wodą. do 100 cm3w kol
bie miarowej. Należy prz e chowywać w ciemne j but elce. 

Hoz t Vló r Vlz or cowy podst av/Owy . Odważyć w naczyniu wagoviym 12,872 e Tie13 15% i 
ilościowo przenieść do kolby miarov/e j o pojem..TJości 1000 cm3 zawierajacej 250 cm3 

kwasu s olnego /d = 1,18/ oraz uzupełnić ~oda do kreski i dokładnie v~ieszać.1cm3 
tego roztwou powinien zawierać 1 mg Ti02,mimo tego roztworu sprawdzić metoda wa
gowa· 

Roztwór wzorcowy rozcieńczony_h Pobrać 25 · cm3 roztworu podstawowego i prze
nieść ilościowo do kolby miarowej o pojemności 250 cm~ zawierajacej 20 cm3 kwa su 
solnego /d = 1,18/. 1 cm3 tego roztworu zawiera 0,1 mg Ti02• 

Roztwór wzorcowy rozcieńczony II. Pobrać 25 cm3 roztworu wzorcowego 
nego I i przenieść do kol-by miarowej o pojemności 250 cm3 zawierają.cej 
su solnego /d = 1,18/. 1 cm3 tego roztworu zawiera 0,01 mg Ti02• 

. , 
rOZClenczo-
5 cm3 kwa-

4.2.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 10-ciu zlewek o pojemności 100 cm? 
odmierzyć z biurety: 1,3,5,7,9,11,13,15,17,20 cm3 roztworu wzorcowego II,dodać do 
każdej zlewki po 5 cm3 kwasu askrobinowego, wymieszać po upływie 5 minut dodać 
5 cm3 roztworu soli sodowej kwasu dwuchloromotropowego, rozcieńczyć do ok. 50 cm3 
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i ustalić pH na 2 ± 0,1 na pehametrze za pomocą octanu soQowego. Ilościowo prze

nieść roztwór do kolby miarowej o pojemności 100 cm3 i uzupełnić do kreski wodą 
o pH 2. Po upływie 10 minut zmierzyć ekstynkcję roztworu przy A= 490 nm, jako od
nośnik stosować roztwór ślepej próby. Wy:;:reślić krzywą wzorcową. 

4.2.6.5. Wykonanie oznaczenia. Z roztworu R1 przygotowanego zgodnie z 4.2.5.5. 
pobrać odpowiednią ilość w zaieżnuści od przypuszczalnej zawartości Ti02 i prze
nieść do kolby miarowej o pojemności 100 cm3• Zawartość Ti02 w 100 cm3może wyno
sić od 0,015 - 0,17 mg. Dodać 5 cm3 roztworu kWaEJU askorbinowego, po 5 minutach 
dodać 5 cm3 roz tworu 801i sodowej kwasu 2,7 dwuchlorochromotropowego, rozcieńczyć 
w razie potrzeby do około 50 cm3 i ustalić pH na pehametrze na 2 + 0,1 za pomocą .-
octanu sodowego . Przelać ilo~ciowo roztw6r' do kolby mia~owej o pojemności 100 cJ 
i uzupełnić do kreski wodE). zakwaczoną. kwasem solnym o pH 2. Po uplywie 10 
zmierzyć ekstynkcję przy A =490 nm. Juko odnośnik stosować roztwór ślepej 

Stężenie Ti02 w badanym roztworze odczytućz krzyweh wzorcowej. 

A. 2. 6. 6. Oblicz.anie wyników. Zawartość tlenku tytanowego /X4/ ouliczyć w 
centach według wzoru: 

w którym: 

a - odważka próbki kWHrcu, g, 

minut 
próby. 

pro-

b - ilość mg Ti02 w próbce roztworu użytego do badań odczytana z krzywej wzorco-
wej, 

c - rozcieilCzenie próbki, cm3 , ., 
d - ilość roztworu w cm.l uży ta do badania. 

4.2.6.7. Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch równoległych oznaczeń nie 
powi-nna przekraczać 20% wyniku mulej szego. 

4.2.6.8. Wyn 4 k. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników z dwóch 
róvmoległyc~l oznaczeń zgodnie z 4.2.6.7. 

4.2.7. Oznaczenie całkowi t ej zawartości żelaza /Fe 29..3/ 

4.2.7.1. Zasada oznac zenia. Oznaczenie polega na pomiarze intensywności po
marańczowego zabarwienia kompleksu żelaza dwuwartościowego z 1,10 fenatroliną w 
środowisku kwasu solnego przy A =510 nm i pH około 4-5. 

4.2.7.2. Przyrządy 
Spektrofotometr lub fotokolorymetr z kompletnym wyposażeniem. 

4.2.7.3. Odczynniki i roztwory 
a/ chlorowodorek hydroksyloarr.iny, roztwór Hl%. 
b/ cytryni.an sodowy, roztwór 10%. 
cI 1,10 fenatroJina, roztwór 0,5% w 0,1 n HCl, 
d/ kwas solny /1.18/, 
e/ roztwory wzorcowe Fe 203• 

Roztwór wzorcowy pod s taWOWi(. Odważyć 0,4910 g niezwietrzałej soli Ivlohra Fe 
/IDI4/ 2 /804/ 2 • 6 1120' rozpuścić w wodzie, zakwasić 10 cm) kwasu solnego /1,18/ i 
przenieść ilościowo do kolby miarowej o pojemności 1000 cm3 • uzupełnić wodą do 
kreski. wymieszać. 1 cm3 tego roztwoIU zawiera 0,1 mg Fe203• 
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,Roz twór wzorcowy rozcieńczony. Odmierzyć 20 cm) roztworu wzorcowego podstawo
wego do kolby miarowej o pojemności 200 cmJ,dolać 10 cmJ 10% HCI i dopełnić wodą. 
do kreski. wymieszać. 1 cmJ tego zawiera 0,01 mg Fe 20J • 

.1, ~ • .1. 4. ~rzygotowanl:~}{rzywej wzorcowej. Do 1()() cmJ kolb miarowych odmierzyć 
" z biul·e ty odpow:iednie ilo13ci roztworu wzorcowego rozcieńczonego tak, aby najnmiej

sze stę ż enie vrynOF.;:iło VI 1-szej kolbie 0,005 mg, a największe 0,2 mg Fe 20
J 

w 100 crJ. 
Krzywa wzorcowli winna być wyznaczona przez co najmniej 8 punktów pOlJliu~'owych. Do 
każdej kolby d odać 5 cmJ chlorowodoru hydroksyloaminy, dokładnie wymieszać i po 
upływie 2 minut dodać po 5 cmJ roztworu ofenantroliuy oraz cytrynian~ sodowego uo 
uzyskania pll około 4 /próba z papierkiem wskaźnikowymi. Ciecz VI każdej kolbie 
uzupełnić wodą do kre ilki i dokładnie wymieszać. Mierzyć ekstynkcję po upływie 20 
minut przy A=5 12 .run stosują.c jako odnośnik roztwór ślepej próby. 

4.e.7.5. Wyk.onanie oznaczenia. Z roztworu R1 przygotowanego zgodnie z 4.2.5.5. 
pobrać oupowieliIlią. ilość Vi zależności od zawartości F'e 20) i przenieść ilościowo do 

kolby rll Larowej o pojemności 100 cmJ • Zawartość Pe203 w 100 cm) może wahać się w 
granicach od 0,015 do 0.30 me. Dodać 5 Clll

J chl0.cowodor'lm bydroksyloaminy, doklad
nie wymieszać i po upływie 2 minut dodać 5 cm) roztworu 1.10 fenantroliny oraz 
cytrynianu son owego do uzyskania pH około 4 Isprawdzić papierkiem wskaźnikowymi. 

Następnie uzupełnić wodą. do kreski i · dokładnie wymieszać. l!:ierzyć ekstynkcję po 
kilku godzinach, najlepiej następnego dnia przy A=512 nm wobec śl epej próby jako 
odnośnika. Zawartość }'e20) VI roztworze badanym odczytać z krzywej wzorcowej. 

4.2.7.6. ObliczaJlie wyników. Zawartość tl enku żelazowego IX5/ obliczyć w pro

centach według wzoru: 

1000 ~ ~ ~ a . 100 

w kt6rym: 
a - odważ }( fl pró bki kwarcu, g, 
b - ilość mg }'e20

J 
w próbie roztworu użytego do badari doczytana z krzywej wzorco

wej, 

c -

d -

rozcieńczenie próbki, cm), 
ilość roztworu w cm) użyta do badania. 

4.2.7.7. Dopuszczalna r6żn ,:. ca między wyn5.kami dw6ch równoległych oznaczei nie 
powinna przekraczać 15% wyniku mniej :JZego. 

4.2.7.S. WY"1ik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną. wynik6w z dw6ch 
r6wll oległych oznaczeń zgodnie z 4.2.7.7. 

4.2.S. Oznac zen ie żelaza metalicznego IX61 

4.2.8.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie polega na przeprowadzeniu metaliczne

go żelaza z pr6bki do pOotaci jonowej w środowisku sublimatu, u8uni~cia nadmiaru 
sublimatu przy użyciu kolwnny kationitowej, eluacji żelaza 4 n Hel i określeniu 

zawartości żelaza metodą spektrofotometry c: zną z zastosowaniem 1,10 fenantroliny. 

A.2.S.2. Przyrządy 
al zpf:ktroi"otometr lub fotokolorymetr z kompletnym wyposażeniem, 
b/ kolumna kationitowa. 

1. 2.S.;3. Przygotowanie kolumny kationi towej .. Kationi t dowex 50 lub irJny o cha

rakterze silnie kwaśnym o wymiarach ziarn 0,2,,:,0,J mm zalać wodą, a nast~pnie na-
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pełnić nim kolumnę o średnicy około 12 mm. Wysokość 

3-5 cm. /0,5-1 g kationitu/. Kolumnę może stanowić 
/około 2 mm/ zakończona rurka gumowa i ściskaczem. 

cić warstwę waty szklanej uprzednio wygotowanej w 

9 

Złoża pOVlinlJCl wynosić około 

r urka szklana zwężona u dołu 

Na dole kolwnny należy umieś
Hel i wymytej wodą., która un.ie-

możliwia wydostawanie si~ kationitu , z kolumny w czasie eluac,ii. Tak przy?:otowa
na kolumna zabezpiecza zatrzymanie około 10 mg Fe 203• Przed użyciem kolumny nale
ży ją. oczyścić przepuszczają.c 25 cm3 4 n Hel oraz wodę do reakcji oboję tnej w 
wycieku, a następńie przepuścić 25 cm3 0,2 n HCI. 

4.2.8.4. Odczynniki i roztwory 
a/ chlorek rtęciowy /sublirnat/ cz.d.a., 
b/ kwas solny /1,18/ oraz roztwory: 4 n i O,? n, 
c/ odczynniki jak w punkcie 4.2.7.3. b,c,d,e, 
d/ pirogallol, roztwór do pochłaniania 

6,5 g pirogallo:'u rozpuścić w 10 cm3 wody /roztwór I/ 25 g wodorotlenku pota
sowego rozpuścić w 40 cm3 wody /roztwór II/. 
Przed wlaniem do płuczki oba roztwory dokładnie wymieszać, 

e/ wodorotlenek sodowy, roztwór 10%, 
f/ butla z azotem. 

4.2.8.5. Wykonanie oznaczenia. VI zależności od przypuszczalnej zawartości że

laza metalicznego odważyć 0,5-2 g próbki kwarcu, przygotowanej zgodnie z J.1.3.,i 
przenieść do kolby stożkowej o pojemności 200 cm3 , dodać 1 g stałego,utartego su
blimatu oraz 30 cmJ wody. Ogrzać zawartość kolby do wrzenia i gotować około 15 mi
nut. Kolbę odstawić i zatkać korkiem z dwoma otworami, przez które wprowadzić dwie 
rurki szklane, jedna do wprowadzenia azotu, dl~gą do jego odpływu. Przepuszczać 

azot z butli uprzednio oczyszczony w płuczce zawiera~acej pirogallol,w cią.gu 10-
- '20 minut do całkowi tego ostygnięcia roztworu. Następnie nie przerywając przepły
wu gazu zablokować rurkę wylotową oraz odciąć dopływ azotu. Pozostawić kolbę z Zer 

wartościa pod , ciśnieniem azotu na przeciag około 6 golzin, można zostawić na noc. 
Przesączyć zawartość kolby przez sączek twardy, kolbę oraz sączek przemyć staran
nie gorą.cą. wodą.. Przesącz zbierać do kOlby miarowej o pojemności 100 cmJ zawie
rającej 3,5 cm3 kwasu solnego 1+1, uzupełnić wodą. do kreski i wynlieszać. Przepuś
cić uzyskany roztwór przez kolumnę kationitową, uprzednio przy~otowaną,z szybkoś
cią 2 cmJ/min., a następnie przemyć kolumnę 50 cm3 kwasu solnego 0,2 n. Następnie 
eluowf ,' żelazo 50 cmJ 4 n HCI. Uzyskany eluat w przypndku małej zawartości Fe po

niżej 0,02% odparować ostrożnie na łaźni wodnej do wilgotnej pozostałości,rozaW~ 
czyć wodą do okolo 30 cmJ , ogrzać roztwór do wrzenia. Po ostygnięciu przenieść 
roztwór ilościowo do kolby miarowej o pojemności 100 cmJ , dodać 2 cmJ chlorowo
dorku hydroksyloaminy, wymieszać i po upływie 2 minut dosać 5 cmJ roztworu 1,10 f~ 
nantroliny oraz cytrynianu sodowego do uzyskania pH około 4 /pr6ba z ,papierkiem 
wskaźnikowym/o Przy zawartości Fe powyżej 0,02% nie odparowywać roztworu ale zo
bojętniĆ go wodorotlenkiem sodowym 10% do pH około 1. Przenieść do kolby o pojem
ności 100 cm) i postępować jak wyżej. Pomiar ekstynkcji wykonywać przy A=512 nm 
wobec ślepej próby jako odnośnika po upływie 1 godziny. 

A.2.8.6. Obliczanie wyników. Zawartość żelaza metal icznego /X6/ w przeliczeniu 
na ]le20) obliczyć w procentach według wzoru: 

X6 = 10oo
b
.·a

C
• d • 100 
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w którym: 
a - odważka próbki kwarcu, g, 
b - ilość mg Fe 20) w próbce roz tworu użytego do badań odczytana z krzywej wzorco-

wej, 
c - rozcieńczenie próbki, cmJ , 
d - ilość roztworu w cmJ u żyta do badania. 

W przypaulm wydzielenia opiłków żelaza, pos tępują.c zgodnie z J.1. J.1.należy zdjElć 
opiłki z folii magnesu, zważyć z dokładnością. do 0,001 g i obliczyć ich procen
tową. zawartość w stosunku do 25 g. 

4.2.8.7. Dopuszczal na różnica między wynikami dwóch równoległych oznaczeń nie 
powinna przekraczać 15% wyniku mniejszego. 

• 
4.~.8.8. W~lik. Za wynik należy przyjać średnia arytmetyczną. z dwóch równoleg

łych oznaczeń zgodnie z 4.2.8.7. 

4.2.9. Oznaczani~ z8wartości wapnia ICaOI 

4.2.9.1. Za saua o:tnaczania. Oznaczall ie polega na miareczkowaniu wersen:lanem dwu

SOdO\'IS10 jonów wapnia wobec kalcesu jako wskaźnika • 

. .1.2.9.2. Przyrzą,dy - biureta 
reta laboratoryjna o pojemności 

z automatycznie nastawianym zerem lub zwykła biu-
10 cmJ z dokładnościa podziałki do 0,02 cm3• 

4.2.9.). Odczynniki i roz twory 
al chl orowodorek hydroksyloaminy, 
bl chlorowodorek trójetanoloaminy, roztw6r 30%, 
cI kalces - steła mieszanina z chlorkiem sodowym 11+1001,roztarta dokładnie w mo-

• 
ździerzu, 

dl kwas fluorowodorowy 140%/, 
el kwas siarkowy /1, 84/, roztwór 0,1 n, 
fi kwas solny 1 n, 
gl pi rosiarczan po t asu, 
hl roztwór wzorcowy chlorku wapniowego 0,0100 n. 

Rozpuścić 1,0009 g wys uszonego uprzednio w ciElgu 4 godzin, w temperat urze 110<0 
węglanu wapniowego VI 20 cm) kwasu solnego 1 n, ogrzać do wrzenia, ochłodzić, prz~ 
nieść do kol by miarowej o pojemności 10 ° cmJ dopełniajElc wodEl do kresy. 
1 cmJ roztworu odpowiada 0,000560 g tlenku wapnia. Oznaczenie molowości roztw~ 
ru wersenianu według roztworu wzorcowego chlorku wapniowego wykonuje się w 
następujący sposób: pobrać pipetEl do kolby stożkowej o pojemności 250 cm3 

20 cm) roztworu wzorcowego, rozcieńczyć do 50 cm) wodEl, dodać wodorotlenku po
tasowego i kalcesu do- intensywnie różowego zabarwienia roztworu i miareczko
wać wersenianem do zmiany barwy roztworu na niebienką. 

Molowość roztworu wersenianu obliczyć według wzoru: 

w kt6rym: 

M .= 1.11 • V 1 
V 

molowość roztworu wzorcowego, 

ilość cmJ roztworu wzorcowego chlorku 
ilość cm) roztworu wersenianu. 

il urotropina, roztwory )0 i 1%. 

wapniowego. 
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j/ wersenian dwusedewy, reztvi6r 0,01 n. Hozpu6cić 8 g wersenianu w 500 cmJ wedy, 
rezcieńczyć de 2000 cmJ i ekreślić molewość tego. reztweru według reztweru WZ~ 
cewego. chlerku wapnio.wego., 

k/ wedoro.tlenek potasowy, roztwór 20%. 

4.2.2.4. Wyl';ommie oznaczęp .. a,; Odważyć ekołe 2 g próbki, przygetewanej zgednie 
z J.1.3., do parownicy platynowej. Pestępewać zgednie z 4.2.5.5. do. momentu za
przestarda wydzielania się białych dymów SO)" Pezestałeść VI paro.wniczce· stepić z 
1,5 g piresiarczaml potasu. St ep w parewniczce rezpuścić w 0,1 n kwasie siarko
wym deprewadzając rez twór prawie de wrzenia. Reztwór przenieść de zlewki e pe
jemneści 250cmJ • parewni. cę przemyć gerącą wedą. Reztwór egrzać prawie de wrzenia, 
dedać 10 cmJ JO% roztworu uretrepiny, zlewkę pezestawić na wrzącej łaźni wedrej do. 
epadnięcia o.sadu, ostud z ić i sączy ć przez sącz ek średniej gęstości de kelby mia
rewej e pojemności ? OO cmJ , esad przemyć kilkakretnie 1% reztwerem uretrepiny,eb
jęteść rozt.woru uzupełnić de kresy wedą /ro::, tw6r H2/. Dokładnie wymieszać,edmie

rzyć pipetą 100 cmJ ro~tworo R2 de kolby stożkowej e pejemności 250 cmJ , zakwa
sićkilkoma kroplami kwas u solnego., dodać kilka kryształków chlorowcdcrku hydro
ksylcaminy, J cmJ trój e tanclc2miny, zmieszać i pc 5 minutach dedać kalcesu i we
derctlenku petascwego. de różewego. zabanvienia reztwcru. Miareczkewać wersenianem 
do. niebieskiego. zabanvienia. 

4.2.9.5. Obliczanie wyników. Zawartość tlenku wapniewego. /10/ ebliczyć w pro
centach według wzeru: 

X b • c • f 100 
7 =1000 • a • a • 

w którym: 
a ... edważlca próbki kwarcu, g, 
b ileść reztwo.ru wersenianu zużyta de miareczkewania webec kalcesu, cmJ , 

c - rezcieńczenie próbki, cmJ , 
d - ileść reztweru /R2/ zużyta de badania, cmJ , 
e - miano reztweru wersenianu, wyrażone w miligramach CaO/cmJ • 

4.2.9.6. Depuszczalna różnica między wynikami dwóch równoległych eznaczeń nie 
pewinna przekraczać 10% wyniku mniejszego. 

4.2.9.7. Wynik~ Za wynik należy przyją.ć średnią. arytmetyczD1i dw6ch r6wno.leg -
łych eznaczeń zgednie z 4.2.9.6. 

4.2. 10. Oznaczanie zawartości magnezu Il,JgOI 

;4.2.10.1. Zasada o.zna czania. Oznaczanie po.lega na miareczkowaniu wersenianem 
dwusedewym jo.nów magnezu wobec czerni ET j ako. wskaźnika. 

4.2.10.2. Przyrządy - biureta z auto.matycznie nastawianym zerem lub zwykła hlu
reta labol'ato.ryjna Q pejemno.ści 10 cmJ z dekładnością. de 0,02 cm3• 

4.2.10.3. Odczynniki i reztvlOry 
a/ bufo.r amo.no.wy - 67,5 g chlorku amonO\vego i 570 cm3 wody amo.niakalnej 25% do

pełnić do 1000 cm3 wedą, 
b/ cyjanek po.tasu, 
CI czerń ET - stała mieszanina z chlerkiem so.dewym /1+200/ reztarta dekładnie w 

meździerzu, 
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dl roztw6r wzorcowy chlorku lub siarczanu magnezu 0,01 n. 
Rozpuścić 0,243 gwi6rk6w magnezowych w 30 mI 1 n kwasu solnego lub 2,462 g 
siarczanu magnezowego 7-mio wodnego w wodzie i dopełnić w kolbie miarowej o po

j emności 1000 cm3 do kresy wodą... 1 cm} roz tworu 0,01 1l odpowiada 0,000403 g tlen
ku magnezu. 
Miano roztwor6w sprawdzić wagowo metodą. fosforanową... 

el wersenian dwusodowy, roztw6r 0,01 n,przygotowany zgodnie z 4.2.9.3. j.Określić 
molowość tego roztworu według roztworu wzorcowego chlorku lub siarczanu mag
nezowego, 

fI wodorotlenek potasowy, roztwór 20%. 

4.2.10.4. Wykonanie oznaczenia. Pozostałe w kolbie 100 cm3 roztW9l'U R2, przy
gotowanego zgodnie z 4.2.9.4., przenieść ilościowo do kolby stożkowej o pojemno
ści 250 CDl3~ dodać 10 cm) buforu amonowego, kilka kryształk6w cyjanku potaSu, za
mieszać, dodać wskaźnika czerni ET do r6żowego zabarwienia i miareczkować roztwo
rem wersenianu do zmiany barwy na niebieską... 

4.2.10.5. Obliczanie wynik6w. Zawartość tlerucu magnezowego IX81 obliczyć w pro-

centach według wzoru: 
bl • c • f 

1000 • a ~ d • 100 

w kt6rym: 
a - odważka próbki kwarcu, g, 
b - ilość roztworu wersenianu zużyta do miareczkowania wobec kalcesu 

4.2.9.4.,cm3 , 
zgudnie z 

c -

ilość roztworu wersenianu zużyta do miareczkowania wobec czerni ET, cm3 , 
rozcieńczenie pr6bki, cm3, 
ilość roztworu IR21 zużyta do badania, cm), 
miano roztworu wersenianu v~rażone w miligramach I~0/cm3. 

d 

e -

4.2.10.6. Dopuszczalna r6żnica między wynikami dwąch r6wnoległych oznaczeń nie 
powinna przekraczać 107'& wyniku mniejszego. 

4.2.10.7. V/ynik. Za wynik należy przyją.ć średnią. arytmetyczną dw60h r ównoleg
łych oznaczeń zgodnie z 4.2.10.6. 

4.2.11. Oznaczanie zawartości tlenku sodowego i potasowego INa20 i K22L-

4.2.11.1. Za.sada oznaczania. Oznaczanie polega na fotoelektrycznym pomiarze. I&
tężenia proIJlien .L owania, emitowanego przez atomy sodu wzbudzonego w płomieniu pa],.. 
nika -acetylenowo-powietrznego. 

4.2.11.2. Aparatura - fotometr płomieniowy z komp letnym wyposażeniem 
• 

4.2.11.3. Odczynniki i roztwory 
al kwas fluorowodorowy 40"~, 

bl kwas siarkowy 11,84./, 
ci kwas solny, roztw6r 1~fo , 

dl roztwór. wzorcowy chlorku sodowego 0,1% w stosunku do zawartości Na20. 
Odważyć 0,9420 g chlorku sodowego, wysuszonego w temperaturze 105-1100 0 do sta
łej masy,rozpuścić w wodzie,przelać ilościowo do kolby miarowej o pojemności 
500 cm3 .dopełnić wodą. do kresy w temp. 200 0 i dokładnie wymieszać. Przechowy-
wać VI szczelnym naczyniu polietylenowym. Trwałość tego roztworu - 6 miesięcy, 
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e/ roztwór wzorcoWy chI o.t'ku , potasowego 0, 19~ w stosunku do zawartości K20. Odważyć 

0,7919 g chlorku potasowego, Wysuszonego w temperaturze 105-1100 C do stałej m& 
sy, rozpuścić w wodzie, przelać ilościowo do kolby miarowej o pojemności 

500 cm3, dopełnić wodą do kresy w temperaturze 200 C dokładnie .wymieszać. Prze
chowywać w szczelnym naczyniu polietyleno.wym. Tl~vałość tego roztworu - 6 mie
sięcy. 

~.2.11.4. Sporząd z enie krzywej wzorcowej. Do kolb miaroWych o pojemności 100~ 
ze szkła chemiczne odpornego,wyługovmnego wodą., odmierzyć z biurety odpowiednie 
ilości roztworu wzorcowego chlorku sodowego, przygotowanego zgodnie z 4.2.11.3.d, 
aby stężenie Na20 w kolbach wynosiło od 0,001-0,012' g/100 cm), a zmieniało siQ w 
każdej następnej kolbie o 0,002 g/100 cm3• Do każdej kolby dodać 10 cm3 kwasu sol
nego i dopełnić do kresy wodą. w temperaturze 200 C. W ten sam sposób przygotować 
roztwory chlorku potasu odmierzają.c takie same ilości roztworu wzorcowego chlor
,ku potasowego, przygotowanego zgodnie z 4.2.11.3.e. Roztwory rozcieńczone prze
choWYYłać w szczelnych naczyniach polietylenowycb. Trwałość tych roztworów - 2 ty
godnie. 

Przed wykonaniem pomiarów ustalić optymalne warunki robocze 
powiednie nadciśnienie powietrza i acetylenu. Rozpylać przez 

fotometru tj. od-
15 minut roztwór 

chlorku sodowego o średnim stężeniu przy otwartej pr'zysłonie blaszkowej, stosując 
fil tr interferencyjny dla sodu. Przemyć rozpylacz wodą, ustalić zero na skali gal
wanometru przy zamkniętym dopł~7ie światła do fotoogniwa. 

Wykonać pomiary dla serii roztworów wzorcowych chlorku sodowego przy ustalonej 
przysłonie irysowej przyrządu. Zmienić filtr na filtr interferencyjny dla potasu 
i wykonać pomiary dla serii roztworów wzorcowych chlorku potasowego. 

Wykreślić krzywe wz orcowe, odkładają.c na osi rzędnych wartości stężenia Na20 i 
K20 w 'gramach/100 cmJ roztwo!"Ll,a na osi odciętych wychylenie galwanometru w jed
nostkach skali. 

4.2.11.5. \'lykonanieozna czenia. Z próbki,przygotowanej zgodnie z 3.1.3., odwa
żyć 2 g w parownicy platynowej, zwilżyć wodą,dodać 20 kropli kwasu siarkowego,wy
mieszać i dodać około 15 cm3 kwasu fluorowodorowego, odparować na łaźni wodnej 
często mieszając, spłukać ścianki par om1icy strumielliem wody z tryskawki. Kwas flu
orowodorowy dodawać po kilka cm3 do całkowitego rozłożenia kwarcu, odparować na 
łaźni wodnej kwas fluorowodorowy, a na łaźni piaskowej lub powietrznej kwas sial'
kowy do zaniku białych dymów. Przenieść zawartość parovmicy ilościowo wodą za po
mocą strumienia tryskawki do zlewki o pojemnoścu 100 cmJ ze szkła odpornego che
micznie, uprzednio wyługowanego wodą.. Dodać 10 cm3 1 O"~ kwasu solnego i ogrzać roz
tw6r do wrzenia. Po ochłodzeniu przelać ilościowo do kOlby miarowej o pojemności 

~OO cm3 i dopełnić do kresy wodą w temperaturze 20oC. Tak przygotowany roztwórfl~l 
należy zbadać na fotometrze płomieniowym stosując odpowiednie filtry i zapisując 

kolejno wychyleniegalwanometr~ dla sodu i potasu i ustalić zawartość tlenku so
dowego i potasowego w' badanej · próbce przy użyciu krzywej wzorcowej. Przed wykona
niem każdej serii pomiarów należy skontrolować krzywe wzorcowe dla sodu i potasu 
przynajmni~ dla trzech roztwor6w wzorcowych. 

4.2.11.6. Obliczanie wyników. Zawartość tlenku sodowego /X9/ i tlenku pota-
sowego /X10/ obliczyć w proceu~acil według wzoru: 

X9 = ~ • 100 

.' c XlO", ---a . 100 
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w kt6ryrn: 
a - odważka pr6bki kwarcu, g, 
b - zawartość tlenku sodowego w badanym roztworze w gramach, odczytana za pomocIi . 

krzywej wzorcowej, 
c - zawClrt ość tlenku potasowego w badanym roztworze w gramach,odczytana za pomocli 

kl'zywej wzorcowej. 

4.2.11.7. Dopuszczalna r6żnica między wynikami dw6ch r6wnoległych 
nie powinna przekraczać 10% wyniku mniej szego. 

oznaczeń 

4.2.11.13. Wyn i k. Za wynik należy przyją.ć średnili arytmetyczną. z dV/6ch rÓNnolęg
łych oznacz eń zgodnie z 4.2.11.7. 

INFonliJACJE DODATKOWE 
do BN-71/6714-08 

KONIEC 

I Gtotne zmiany w stosunku do BN-63/G714-0S 
al zruieniono sposób przygotowania średniej pr6bki laboratoryjnej,kt6ry daje więk

szą gwa:rancję uzyskiwania reprezentatywnej próbki do badań, 
bl zmieniono warunki analityczne dla oznaczania zawartości 8i02 całkowitej zawar

tości żelaza jako Fe203, 
ci wprow/;;iQzono nowe metody spektrofotometryc.zne lub fotokoloryrnetryczne dla ozna

czani a Glinu z eriochromocyjaninli R oraz tytanu z solli sodową. kwasu 2,7 dwu
chlorochromotropowego, 

dl wprowadzono metody kompleksonometryczne oznaczania wapnia i magnezu, 
el wprowadzono oznaczanie nowego składnika produktów przemiału w kwarcu - żelaza 

aparaturowego Imetalicznegol. 
Wszystkie wyżej wymienione zmiany w toku analizy chemicznej pozwalaj€]. na wykona
nie wyżej wymienionych oznaczeń z większą precyzjli. 
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