Kopaliny .
niemetaliczne
Badania

NORMA BRANZOWA BN-71/6714-08

Zamiast:

Surowce mineralne BN~-63/6714-=08

Kwarc
Metody badan

GI‘. kat ° 1-4-9

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg metody badaid kwarcu i  produktéw

jego przemiaiu.

1.2. Zakres stosowania. Niniejszg norme nalezy stosowaé przy wykonyweniu pei-

nych badai kontrolnych wkasnosci fizycznych i chemicﬁnych oraz przy wykonywaniu
analiz rozjemczych kwarcu i produktédw jego przemiazu.

1.3. Normy zwigzane

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-69/6810-01

Materiaszy ogniotrwaze. Oznaczanie gestosci.
Materiaty ogniotrwale. Oznaczanie gestos$ci pozormej porowatos-
ci i1 nasigkliwosci

Analiza sitowa ,

Sita. Klasyfikacja i numeracja,

Surowce ceramiczne. Pobieranie i przygotowanie srednich prébek
laboratoryjnych.

Ceramika. Metody badan. Oznaczanie wilgotnodci.
Spektrogreficzne oznaczanie A1203, Feaoj, T:l.o?_, CaO,Mg0O w pias-
kach szklarskich,kwarcach 1 kwarcytach

2. RODZAJE BADAR

2.1, Badania fizyczne
a/ oznaczanie wilgotnosci,
b/ oznaczanie porowatosdci,
¢/ oznaczanie ggstosci.

2.2. Badania chemiczne

a/ oznaczanie strefy przy prazeniu,
b/ oznaczenie zawartosci krzemionki jako Si0,,
¢/ oznaczenie zawartosci tlenku glinu jako Al,03,

Ustanowiona przez Dyrektora dnia 22.XII.1971 r. jako norma obowigzujgca
w zakresie metod badaii od dnia 1.VII.1972 r. /MonitarPolski Nrecececccce,
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d/ oznaczenie zawartosci tlenku tytanu jako Ti0,,

e/ oznaczenie zawartosci zelaza catkowitego Fe203,

f/ oznaczenie zawartosci zelaza metalicznego aparaturowego jako Fe203,
g/ oznaczenie zawartosci tlenku wapnia jako CaO,

h/ oznaczenie zawartosci tlenku magnezu jako NgO,

i/ oznaczenie zawartosci tlenku sodu jako Na,0,

j/ oznaczenie zawartosci tlenku potasu jako K2O.

3. POBIERANTE PROBEK DO BADARN

‘3.1. Pobieranie prébek do badeni. Prébke¢ do badan nalezy pobraé zgodnie z normg
BN=-64/7011=09.

3.1.1. Sposdb przygotowania prébki leboratoryjnej - wg BN-64/7011-09 dla wszy=-
gtkich rodzajéw badan, poza badaniem uziaimienia kwarcu w kawaikach. |

3.1.2. Sposdéb przygotowania prébki laboratoryjnej do badania uziarnienia kwar-
cu w kawalkach. Prébe ogdélng,pobrang zgodnie z BU=64/7011~-09,nalezy przesypal trzy-
krotnie, formujgc za kuzdym razem stozek, celem dokiadnego wymieszania. Wymiesza-

ng prébe ogdlna nalezy pouniejszyé metodg kwartowania do wielkosSci zaleznej od u-

ziarnienia,podanej ponizej:

Uziammienie w mm : Cigzar proéoy w kg
10=19 5
50-120 50

3.1.3. Sposéb przygotowania probki do analizy chemicznej

3.1.3.1. Sposéb praygotowania prébki do analizy chemicznej surowca w_kawakku .

Srednig prébke labvoraloryjna pobrang wg 3.1.1. nalezy podzielié mechanicznie
na dwie czesci przy zastosowaniu bruzdowego rozdzielacza do préb typu Jonesa 1lub

w przypadku braku tego urzgdzenia metodg kwartowania. Jedng czesé pozostawié w
naczyniu, w ktédrym dostarczono prébe, drugg czg¢sé nalezy rozdrobnié w moZdzie-
rzu porcelanowym do ziarn mniejszch od 2 mm.Wymieszaé poprzez trzykrotne usypy-
wanie stozka w nastepujgcy sposdéb: rozdrobniong prébke sypaé tak na wierzchoxek
tworzgcego sie w trakcie sypania stozka, aby'ziarna zsypywaty sie rdéwnomiernie po
jego zboczu i aby wierzchoxek stozka nie przemieszczal sig. Pomniejszyé w rozdzie-
laczu préb typu Jonesa lub metodg kwartowania do wielkosci préby 500 g. Kolejne
rozdrabnianie do wielkosci ziarn ponizej 0,5 mm nalezy przeprowadzié w mozZdzierzu
agatowym. Prébke o uziarnieniu ponizej 0,5 mm pomniejszyé w sposdéb podany powyze]
do 25 g. Zwazyé na wadze techniczuej z dokadnoscig 9,01 g, rozsypaé do grubosci
warstwy jednego ziarna i wybracé¢ opitki zelaza przy uzyciu magnesu oszonigtego fo-
lig z tworzywa sztucznego. Nastgpnie cazosé préby /bez opitkéw/ utrzeé w moZdzie-
rzu agatowym do uziarnienia ponizej 63 m. Po doktadnym wymieszaniu  pobieraé
do badani analitycznych odpowiednie ilo$ci przewidziane w poszczegdélnych oznacze-
niech metoda kwartowania. Wysuszyé w temperaturze 105-110°C /378-383°K/ do staZej
masy.

3:1.3.2. Sposbéb przygolowania prdébki do analizy chemicznej surowca sypkiego .

érednia prébke laboratoryjna pobrang wg 3.1.1. pomniejszyé metodg kwartowa-
nia do wielkosci 50 g. Dalej postgpowaé jak w 3.1.3.1. Przy mieszaniu i pomniej-
szaniu prébki nalezy stosowaé arkusz papieru o sliskiej powierzchni.
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4. OPIS BADAR

4.1. Badania fizyczne

4.1.1. Oznaczenie wilgotnosci - wg BN=T71/6T714~16

4.1.2. Badanie uziarnienia

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

kra.

4e1.2.2. Badanie uziarnienia surowca w_kawalkach. Prébg pobrang zgodnie z 3.1.2.
nalezy zwazyé na wadze dzicsigtnej, przesiad przez site o $rednim przeswicie
wzglednyn wg PN-67/M~-02053, o wymiarach oczek kwadratowych podanych dla odpowie-
dnich gatunkéw kwarcu przez normy przedmiotowe. PozostatosSé na sicie zwazyé na
wadze dziesietnej lub uchylnej w zaleznosci od masy pozostaiosci /do 5 kg na wa-
dze uchylnej, powyzcj 5 kg na dziegietnej/. 2Zwartosé frakcji obliczyé w procen=

tach, w stosunku do cigzaru prdéby uzytej do badania uziarnienia.
4.1.3. Oznaczenie porowatosci ~ wg PN-64/H-04185
4.1.4. Oznaczenie gestosci -~ wg PN-64/H-04184

4.2. Badanie chemiczne

4,2.1. Wytyczne ogdélne
D0 wWozyuukich czynnoscl analitycznych stosuje sie wode destylowang - w tresci

normy termin "woda". Odczynniki o stopniu czystosci cz.d.a. Prébki do oznaczen
odwaza sie z dokzadnoscig do 0,0002 ge.

4.2.2. Schemat analizy chemicznej podano w zaXgczniku

4.2.3. Oznaczenie straty przy prazeniu

4e2.3.1. Zasada oznaczenia. Oznaczanie polega na prazeniu odwazonej prébki
kwarcu w temperaturze 100000 /1273°K/ do staxej masy.

bhe2e3.20. Vlykonanie oznaczenia. Okoto 2 graméw prébki,przygotowanej zgodnie z
3e1.3., odwazy¢ do tygla platynowego o stalej masie i stopniowo ogrzewaé podno=-
szac temperature do 1000°%¢ /1273°K/. Utrzymywaé tygiel z prébkg w tej temperatu-

rze w ciagu 1 godziny. Po ostudzeniu w eksykatorze tygiel z zawartoscig zwazydé.
Prazyé i wazyé do uzyskenia staie] masy.

4e2.5e3. Obliczanie wynikéw. Strat¢ przy prazeniu /X1/ obliczyé w procentach

wediug wzoxru:

L1+ b/ ~c
X, = ~ . 100

w ktdérym:

a - odwazka prdébki przed prazeniem, g,
b - masea tygla, g,

¢ - masa tygla z prébkg po prazeniu, g.

4.2.3.4. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwéch réwnolegiych oznaczend nie

powinna przekraczaé¢ 15% wyniku mniejszego.

4.2.3.5.Viynik. Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng wynikéw 2z dwdch

réwnolegiych oznaczen zgodnie z 4.2.3.4.

4.2.4. Oznaczenie zawartosci krzemionki_[8102/

4.2.4.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie polega na odpedzeniu krzemionki z kwa-
sem fluorowodorowym w obecnodsci kwasu siarkowego oraz okresleniu zawartosci 8102
z réznicy masy prébki przed i po dziaXaniu kwasu fluorowodorowego.
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4.2.4.2. Odczynniki i roztwory
a/ kwas fluorowodorowy 40%,
b/ kwas siarkowy /1,84/.

4.2.4.3. Wykonanie oznaczenia. Odwazyé okoZo 1 gram prébki przygotowanej zgod-
nie z 3.1.3. do tygla platynowego, Zawartosé tygla zwilzyé woda oraz zglaé 5 krop-
lami kwaesu siarkowego. Odpedzié nadmiar kwasu siarkowego oraz wyprazyé prdébke w
temperaturze 800°c /1073°K/ do staxej masy i zwazyé. Nastepnie ponownie zwilzyé
prébke wodg i dodaé 15 kropli kwasu siarkowego i okoxo 15 cm3 kwasu fluorowodoxro-
wego. Zawartosé tygla ogrzewaé na YaZni wodnej do catkowitego ulotnienia krzemion=-
ki. W przypadku niecatkowitego roztozenia prébki, ponownie dodaé kilka cm3 kwasu
fluorowodorowego i odparowywaé. Nastepnie odparowywaé prébke na Zaini piaskowgj Iub
powietrznej az do zaniku dyméw kwasu siarkowego. Wyprazy¢ w temp. 800°¢ /107301(/
do stazej masy.

4.2.4.4. Obliczanie wynikéw. Zawartosé krzemionki /X2/ob1iczyé w procentach
wediug wzoru:

T °;b . 100

w ktérym:

a = odwazka prdébki wysuszone]j przygotowanej zgodnie z 3.1.3., &,

b - masa tygla z pozostatoscig po usunigciu krzemionki, g, '

¢ - masa tygla z prébka po odpedzeniu Haso4 i prazeniu w 800°¢ /1073°K/,g;

4.2.4.5. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwéch réwnolegtych oznaczen nie
powinna przekraczaé¢ 0,5% wyniku mniejszego.

4.2.4.6. Viynik. Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng wynikéw 2z dwéch
réwnolegiyclhh oznaczen zgodnie 2z 4.2.4.5.

4L.2.5. Oznaczenie tlenku glinowego A1203

4.2.5.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie polega na pomiarze intensywnodci fioz-
kowo-czerwonego zabarwienia kompleksu jondéw glinowych z eriochromocyjaning R przy
pH 6,2 + 0,1 oraz A = 535 nm na spektrofotometrze lub fotokolorymetrze.

4.2.5.2. Aparatura
a/ spektrofotometr lub fotokolorymetr z peinym wyposazeniem,
b/ pehametr.

4e2e5.3. Odczynniki i roztwory ~
a/ eriochromocyjanina R, 0,1% roztwér wodny o pH okoxo 2,5 /1 cm3 1n HC1 na
250 cm” roztworu/, |
b/ kwas askorbinowy, roztwér wodny 2% codziennie Swiezo przygotowany,
¢/ kwas fluorowodorowy /40%/,
d/ kwas siarkowy /1,84/,
e/ kwas solny, roztwory 10%, 1 + 1,
f/ octan amonowy, roztwér 50%,
g/ roztwory wzorcowe tlenku glinowego,
h/ weglan sodowy,bezwodny,
i/ wodorotlenek sodowy, roztwdr 10%.
Roztwér wzorcowy podstawowy - 0,5292 g metalicznego glinu 99,99% rozpuscié w

150 cﬁjggwasu golnego 1 + 1, przenies¢ ilggciowo do kolby miarowej o  pojemmosci
1000 cm”™ i uzupeinic¢ wodg do kreski. 1 cm-” tego roztworu zawiera 1 mg A1203.
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Roztwdr wzorcowy rozcienczony I.25 cm3
rzyé do kolby miarowej o pojemmosci 500 cm3
kwaszong kwasem solnym, 1 Cm3 tego roztwo§u zawiera 0,05 ng A1203.

roztworu wzorcowego rozcieiczonego Iod-

3

roztworu wzorcowego podstawowego odmie-
i uzupeinié do kreski wodg o pH~1 za=

Roztwdr wzorcowy rozcienczony I1.25 cm
mierzyé do kolby miarowej o pojemnosci 250 cm
zakwaszong kwasem solnym. 1 cm3 tego roztworu zawiera 0,005 mg A1203.

i uzupeinié do kreski wodg o pH-1,

4.2.5.4. Przygotowanie krzywej wzorcowejDo 8-u zlewek o pojemnosci 100 cm3 od-
mierzyé z biurety kolejno nastgpujace ilosci roztworu wzorcowego II: Vo 29k 46,8,10,
12,14. Takze do 8 innych zlewek o0 pojemmosci 100 cm3 odmierzy¢é po 5 cm” roztworu
kwesu solanego o pH~1 /roztwory <lepych préb/. Roztwory w zlewkach rozcieficzyé o
objgtosci okozo 25 cm3, dodaé¢ po 5 om’ kwasu askorbinowego, dokXadnie wymieszadé.Po
upiywie 5 minut zobojetnid roztwdr do pH~-2 za pomocy wodorotlenku sodowego.Nastg=
pnie kolejno wykonywaé czynnosci dla kazdego roztworu wzorcowego i sSlepej préby
osobno w sposdéb nastepujacy: dodaé po 5 cm3 roztworn eriochromocyjaniny R i usta=-
wié pH na 6,2 + 0,1 na pehametrze za pomocg roziworu octanu amonowego o0raz prze-
nies¢ ilosdciowo roztwory do kolb miarowych o pojemmosci 100 cm3 i uzupeXnié do
kreski wodg zalkalizoweng octanem amonowym lub zakwaszong kwasem solnym o pH 6,2.
Mierzyé ekstynkeje po upitywie 5=10 minut od chwili dodania oclbanu amonowego pPrzy
A 535 nn wobec Slepej préby na spektrofctometrze lub fotokolorymetrze. Przed po-
miarem ustalié ekstynkcje Slepej prdoy wobec wody. W kolejnych pomiarach ekstynk=-

cje Slepych préb nie mogg rdéznié sie o wartosé wiekszg niz 0,03. VWykreslié krzywa
wzorcowg 1 sprawczal jg przy kezdej zmianie odczynnikdw.

4.2.505. Vivkonanie oznaczenic. W zaleznosci od przypuszczalne]j zawartosci A1203
odwazyé 1=2 g prébki przygotowanej zgodnie z 3.1.3. w parownicy platypowej.Zwilzyé
jej zawartosé wodg, dodaé 25 kropli kwasu siarkowego, & nastepnie okoxzo 10 cm

kwasu fluorowodorowego i odparowywad na Zazni wodnej czegsto mieszajgc.Chrmié przed
zanleczyszczenien w trakcie rozkZadu prépki~ Kwas f{luorowodorowy doda¢ po kilka
cm3 do cazkowitego rozZozenia kwarcu. Nasigpnie odparowad¢ nea Zagni wodnej kwas
fluorowodorowy, a na Zazni piaskowej lub powietrzne] kwas sierkowy do zaniku bia-
zych dyméw. Po ostygnigciu dodaé do parovmicy 10 cm” kwasu solnege 10% ogrzaé za-
wartosS¢ parownicy pod szkiexkiem zegarkowym do wrzenia i po ostudzeniu przesaczyé
przez maty, ggsty szaczek do kolby miarowej o pojemnogci 100 cmj. Parovnice 1 sawek
przemyé goracg woda. Sgczek wraz z zewartoscig wysuszyé 1 spopielidé w tej samej
parowvnicy, w ktdérej zachodziX rozkzad. Pozostexosé stopié z 1,5 g odwazonego weg-
lanu sodowego. Stop rozpuscié w 10 cm” HCL 1 + 1, ogrzaé¢ do wrzenia 1 przeniesdé
iloSciowo do tej samej kolby miarowe] oraz uzupeinié woda do kreski /roztwér R1/.
W przypadku niecatkowitego rozpuszczenia pozostatosci czynnosé stapiania i rozpusze
czania powtérzyé. Przy zewartogeci 0,01 = 0,05 % A1203 pobraé dc oznaczenia 10 cm3
roztworu R,. W przypadku wigkszej zawartosci A.'LQO_fj pobraé czes$é roztworu prdébki,
przeniesé¢ do kolby miarowej o pojemmnosci 100 cm3, uzupeinié wodg do kreski i sto-
sowaé do oznaczed roztwdér rozciedczony. Pobrany do oznaczen roztwér przeniesé do
zlewki o pojemnosci 100 cm3. Do drugiej zlewki wprowadzié 5 cm3 roztworu kwasu sol-
nego o pli-1. Roztwlr prdébki oraz sSlepe préby rozcierczyé do okoxo 25 cmj,dodaé po
5 em” kwasu askorbinowego, wymieezaé i po upxywie 5 minut zobojetnié  wodorotlen-
kiem sodowym do pH=-2. Dodaé po 5 cm®’ roztworu eriochromocyjaeniny R i pehametrycznie
ustalié pH na 6,2 + 0,1 za pomocq octanu amonowego. Przenies$é roztwory do kolb mia-
rowych o pojemnosci 100 cm3 i uzupeznié wodg zalkalizowang octanem amonowym lub za-
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kwaszona kwasem solnym o pH 6,2 do kreski. Sprawdzié ekstynkcj@ S$lepej préby wo=-
bec wody, a nastepnie wykonaé pomiar ekstynkcji badanego roztworu wobec Slepej
préby jako odnognika przy A=535 nm. Stgzenie A1203 w badanym roztworze odczytaé z
krzywej wzorcowej.

4.2.5.6, Obliczanie wynikéw. Zawartosé tlenku glinowego /XB/ obliczyé w pro-

centach wediug wzoru:
R . 100
3 - 1000 . a « d °

w ktérym:
a - odwazka prébki kwarcu, g,

b = 1lo0$¢ miligramdéw A1203 w prébce roztworu uzytego do badan,odczytana z krzy -
we]j wzorcowej, 3

¢ = rozcienczenie prébki, cm”,
d - iloéé roztworu w cm” uzyta do badania.

4.2.5.7. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwéch réwnolegiych oznaczed nie
powinna przekraczaé 15% wyniku mniejszego.

4.2.2.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng dwéch réwnoleglyc
oznaczen zgodnie z 4.2.5.7.

4.2.6. Oznaczenie tlenku tytanowero /Ti02/

4.2.6.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie nolega na pomiarze intensywnosci mali-
nowego zabarwienia kompleksu tytanu z kwasem 2,7 dwuchlorochromctropowym przy pH
2 + 0,1 oraz A= 490 nm na spektrofotometrze lub fotokolorymetrze.

4.2.6.2. Aparatura
a/ spektrofotometr lub fotokolorymetr z peinym wyposazeniem,
b/ pehametr.

4.2.6.3. Odczynniki i roztwory

a/ kwas askorbinowy 2% roztwdr, codziennie Swiezo przygotowény,

b/ octan scdowy, roztwdr 15%,

¢/ roztwory wzorcowe tlenku tytanowego,

d/ sél sodowa kwasu 2,7 dwuchlorochromotropowego, roztwdr 2% przygotowad przez roze
puszczenie 2 g coli sodowej kwasu 2,7 dwuchlorochromotropowego w wodzie, doda=

3

nie 20 cm” 2% roztworu kwasu askorbinowego, uzupeinienie woda do 100 cmb kol-

bie miarowej. Nalezy przechowywaé w ciemnej butelce.

Roztwdr wzorcowy podstawowy. Odwazyé w naczyniu wagowym 12,872 g T1013 15% 1
iloSciowo przeniesé do kolby miarowe] o pojemnosci 1000 cm3 zawierajgce]j 250 cm3
kwasu solnego /d = 1,18/ oraz uzupeinié wodg do kreski i dokZadnie wymieszaé.1cm3
tego roztwou powinien zawieraé 1 mg Tioz,mimo tego roztworu sprawdzié metoda wa-
gOoWg.

3 roztworu podstawowego 1 praze-

3

Roztwér wzorcowy rozcienczony I. Pobraé 25 cm

nieéé ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 250 cm” zawierajacej 20 cm® kwasu
solnego /d = 1,18/. 1 cm’ tego roztworu zawiera 0,1 mg TiO,.

3

nego I i przeniesé do kolby miarowej o pojemnosci 250 cm

roztworu wzorcowego rozcienczo-
3 3 kwa-

Roztwér wzorcowy rozcienczony II. Pobraé 25 cm

zawierajgce] 5 cm
su solnego /d = 1,18/. 1 cm” tego roztworu zawiera 0,01 mg TiO,.

4.2.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 10-ciu zlewek o pojemnosci 100 cm3
odmierzyé z biurety: 1,3,5,7,9,11,13,15,17,20 em® roztworu wzorcowego II,dodaé¢ do
kazdej zlewki po 5 cm3 kwasu askrobinowego, wymieszaé po upiywie 5 minut dodad
3 roztworu soli sodowej kwasu dwuchloromotropowego, rozcienczyé do ok. 50 cm3

5 cm
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i ustalié pH na 2 + 0,1 na pehametrze za pomocg octanu sodowego. Ilosciowo prze=-
niesé roztwér do kolby miarowej o pojemnosci 100 em® i uzupeinié¢ do kreski wodag
o pH 2. Po uptywie 10 minut zmierzyé ekstynkcj¢ roztworu przyA=490 nm, jako od-
nodnik stosowaé roztwédr $lepej préby. Wyireslié krzywg wzorcowg.

4.2.6.5. Wykonanie oznaczenia.Z roztworu R1 przygotowanego zgodnie z 4.2.5.5.
pobraé¢ odpowiednig iloéé w zaleznousci od przypuszczalnej zawartosci TiOej.prze-
niesé do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm”. Zawartosdé Ti0, w 100 c moze WYyno-
sié od 0,015 - 0,17 mg. Dodaé 5 cm3 roztworu kwasu askorbinowego, po 5 minutach
dodaé 5 cm3 roztworu soli scdowej kwasu 2,7 dwuchlorochromotropowego, rozcienczydé
w razie potrzeby do okoto 50 c:m3 i ustali¢ pH na pehametrze na 2 + 0,1 za pomocyg
octanu sodowego. Przelaé iloéciowo roztwdr do kolby miarowej o pojemnosdci 100 cnf
i uzupeinié do kreski woda zakwaszong kwasem solnym o pH 2. Po upiywie 10 minut
zmierzy¢ ekstynkcje przy A =490 nm. Jako odnosnik stosowaé roztwér £lepej préby.

Stezenie T102 w badanym roztworze odczytaé z krzyweh wzorcowej.

4.2.6.6. Obliczanie wynikdéw. Zawartosé tlenku tytanowego /X4/ ovliczyé w pro-

centach wedliug wzoru:
b « C

Xy =000 =5 - 3J °

100

w ktdérym:

a - odwazka prdbki kwuarcu, g,

b - ilosé ng Ti0, w prébce roztworu uzytego do badan odczytana z krzywej wzorco-
wej,

¢ -~ rozcienczenie prdbki, cm3,

d - ilos$é roztworu w cm3 uzyta do badania.

4.2.6.7. Dopuszczalna rdéznica miedzy wynikami dwéch réwnolegiych oznaczen nie

powinna przekraczaé¢ 20% wyniku mniejszego.

4.2.6.8. Wynik. Za'wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw z dwdch

réwnolegtycit oznaczen zgodnie z 4.2.6.7.

4.2.7. Oznaczenie catkowitej zawartosci zelaza /Feggg/

4.2.7.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie polega na pomiarze intensywnosci po=
maranczowego zabarwienia kompleksu zelaza dwuwartosciowego z 1,10 fenatroling w
srodowisku kwasu solnego przyd =510 nm i pH okozo 4-5.

A.2:T .2« Przyrzady
Spektrofotometr lub fotokolorymetr z kompletnym wyposazeniem.

4.2.7.3. Odczynniki i roztwory
a/ chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwér 10%,

b/ cytrynian sodowy, roztwér 10%,

¢/ 1,10 fenatrolina, roztwér 0,5% w 0,1 n HC1,
d/ kwas solny /1,18/,

e/ roztwory wzorcowe F9203'

Roztwér wzorcowy podstawowy. Odwazyc 0,4910 g niezwietrzazej soli liochra Fe
/NH4/2 /804/2 « & 1,0, rozpuscié¢ w wodzie, zakwasic¢ 10 cm® kwasu solnego /1,18/ 1
3, uzupeinié wodg do

przeniesé ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 1000 cm

3

kregki, wymieszad. 1 cm tego roztworu zawiera 0,1 mg F6203.
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Roztwdr wzorcowy rozcienczony. Odmierzyé 20 cm3 roztworu wzorcowego podstawo-
3,dolaé 10 om” 10% HC1 i dopeknié wodg
do kreski, wymieszaé. 1 cm” tego zawiera 0,01 mg Fe203.
3

wego do kolby miarowej o pojemnosci 200 cm

4.2.7.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 100 cm” kolb miarowych odmierzyé
.2 biurety odpowiednie ilosci roztworu wzorcowego rozcienczonego tak, aby najmniej
sze stgienie wynosito w 1-sze¢] kolbie 0,005 mg, a najwi¢ksze 0,2 mg F9203 w 100<ma

Krzywa wzorcowa winna byé wyznaczona przez co najmniej 8 punktdw pomiarowych. Do
kazdej kolby dodac¢ 5 cm3 chlorowodoru hydroksyloaminy, doktadnie wymiesza¢ i po
uplywie-Z minut dodaé po 5 cmj roztworu ofenantroliny oraz cytrynianﬁ sodowego do
uzyskania pl okoio 4 /préba 2z papierkiem wskazZnikowym/. Ciecz w kazdej kolbie
uzupeinié wodg do kreski i dokladnie wymieszad. lMierzyé ekstynkcje po upitywie 20
minut przy 4=512 nm stosujgc jako odnosnik roziwdr Slepej prévy.

4.P.T7«5« Vykonanie oznaczenia. Z roztworu R1 przygotowanego zgodnie z 4.2.5.5.

pobraé¢ odpowiednig ilosé w zaleznosci od zawartosci I"e203 i przeniesé ilosciowo do
kolby miarowej o pojemnosci 100 cm3

granicach od 0,015 do 0,30 mg. Dodac 5 cm3 chlorowodorku hydroksyloaminy, doktad-
2

. Zawartosé Fe203 w 100 cm” moze wahaé sie w
nie wymieszaé i po uplrywie 2 minut dodaé¢ 5 cm” roztworu 1,10 fenantroliny oraz
cytrynianu sodowego do uzyskania pH okoizo 4 /sprawdzié papierkiem wskaZnikowym/.
Nastepnie uzupeinié woda do kreski i dokXadnie wymieszac. liierzyé ekstynkcje po
kilku godzinach, najlepiej nastepnego dnia przy A=512 nm wobec Slepej prdby Jako
odnosnika. Zawartosdé F3203 w roztwqrze badanym odczytad z krzywej wzorcowej.

4.2.7.6. Obliczanie wynikdéw. Zawartosé tlenku zelazowego /XS/ obliczy¢é w pro-

centach wediug wzoru:
: D « C
571000 . a » d °

100

w ktérym:
- odwazka prdébki kwarcu, g,

o

b - ilos¢ mg l"'e203 w prébie roztworu uzytego do badan doczytana z krzywej wzorco-
wej,
3

¢ - rozcienczenie probki, cm”,
d - ilo$¢é roztworu w cm3 uzyta do badania.

4.2.7.7. Dopuszczalna rézn’ca miedzy wynikami dwéch rdwnolegiych oznaczen nie

powinna przekraczaé 15% wyniku mniejszego.

4.2.7.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé srednig arytmetyczng wynikdéw 2z dwéch

réwnolegtych oznaczen zgodnie z 4.2.7.7.

4.2.8. Oznaczenie zelaza metalicznego /X6/

4.2.8.1. Zasada oznaczenia. Oznaczenie polega na przeprowadzeniu metaliczne-

go 2elaza z prébki do postaci jonowej w Srodowisku sublimatu, usunigcia nadmiaru
sublimatu przy uzyciu kolumny kationitowej, eluacji zelaza 4 n HCl i okresleniu
zawartosci zelaza metodg spektrofotometryczng z zastosowaniem 1,10 fenantroliny.

4,2.8.2. Przyrzady

a/ opektroiotometr 1lub fotokolorymetr z kompletnym wyposazeniem,
b/ kolumna kationitowa.

4.2.8.3. Przymotowanie kolumny kationitowej. Kationit dowex 50 lub irny o cha-

raklerze silnie kwasnym o wymiarach ziarn 0,2-0,3 mm zalaé woda, a nastgpnie na-
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peznié nim kolumng o Srednicy okoxo 12 mm. Wysoko$é zktoze powinna wynosié  okozo
3-5 cm. /0,5=1 g kationitu/. Kolumne moze stanowié rurka szklana zwezona u doxu
/okoxo 2 mm/ zakoniczona rurka gumowg i Sciskaczem. Na dole kolumny nalezy umies-
cié warstwe waty szklanej uprzednio wygotowanej w HC1l i wymytej woda, ktéra unie-
mozliwia wydostawanie sie kationitu 2z kolumny w czasie eluacji. Tak przvgotowa-
na kolumnna zabezpiecza zatrzymanie okoxzo 10 mg F9203. Przed uzyciem kolumny nale-
2y ja oczyscié przepuszczajgc 25 cm3 4 n HC1l oraz wode do reakcji obojgtnej w
wycieku, a nastgpnie przepuscié 25 cm? 0,2 n HC1.

4.2.8+.4. Odczynniki i roztwory

a/ chlorek rteciowy /sublimat/ cz.d.a.,

b/ kwas solny /1,18/ oraz roztwory: 4 n i 0,2 n,

¢/ odczynniki jak w punkcie 4.2.7.3. b,c,d,e,

d/ pirogallol, roztwér do pochtaniania
6,5 g pirogalloiu rozpusci¢ w 10 cm
sowego rozpuscié w 40 cm’ wody /roztwér I1/.

Przed wlaniem do pXuczki oba roztwory doktadnie wymieszaé,

e/ wodorotlenek sodowy, roztwédr 10%,

f/ butla z azotem.

3 wody /roztwér I/ 25 g wodorotlenku pota-

4.2.8.5. Wykonanie oznaczenia. W zaleznosci od przypuszczalnej zawartosSci ze-
laza metalicznego odwazyé 0,5-2 g prébki kwarcu, przygotowanej zgodnie z 3.1.3.,1
przeniesé do kolby stozkowej o pojemnosci 200 cm3, doda¢ 1 g statego,utartego su-
blimatu oraz 30 cm” wody.Ogrzaé zawartos$é kolby do wrzenia i gotowaé okozo 15 mi-
nut. Kolbg odstawié¢ i zatkaé korkiem z dwoma otworami, przez ktdére wprowadzié dwie
rurki szklane, jedna do wprowadzenia azotu, drugg do jego odpZywu. Przepuszczad
azot z butli uprzednio oczyszczony w piuczce zawierajacej pirogallol,w ciggu 10 =
- 20 minut do catrkowitego ostygnigcia roztworu. Nastepnie nie przerywajgc przepty-
wu gazu zablokowaé rurke wylotowg oraz odciaé dopityw azotu. Pozostawié kolbe z za-
wartoscig pod cisnieniem azotu na przecigg okoxzo 6 godzin, mozna zostawié na noc.
Przesgczyé zawartosé kolby przez sgczek twardy, kolbe oraz sgczek przemyé staran-
nie gorgcg wodg. Przesgcz zbieraé¢ do kolby miarowej o pojemmnosci 100 cm3 zawle-
rajacej 3,5 cm® kwasu solnego 1+1, uzupeinié wodg do kreski i wymieszaé. Przepusd-
cié uzyskany roztwdr przez kolumne kationitowg, uprzednio przygotowanag,z s8zybkoS—

cig 2 cmB/min., a nastepnie przemyé kolumne 50 cm3 kwasu solnego 0,2 n. Nastgpnie
eluows =~ zelazo 50 cm3 4 n HCl. Uzyskany eluat w przyp-dku matej zawartosci Fe po=-
nizej 0,02% odparowaé ostroznie na taZni wodnej do wilgotnej pozostaXoséci,rozcien-
czyé wodg do okolo 30 cm3, ogrzaé roztwér do wrzenia. Po ostygnigciu przeniesé
roztwér ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosSci 100 cm3, dodaé 2 cm® chlorowo-
dorku hydroksyloaminy, wymieszaé i po upkywie 2 minut dosaé 5 cm3 roztworu 1,10 fe-
nantroliny oraz cytrynianu sodowego do uzyskania pH okolo 4 /préba =z .papierkiem'
wskaZznikowym/. Przy zawartosci Fe powyzej 0,02% nie odparowywaé roztworu ale zo=
bojetnié¢ go wodorotlenkiem sodowym 10% do pH okoto 1. Przeniesdé do kolby o pojem—
nosci 100 cm3 i postepowaé jeak wyzej. Pomiar ekstynkcji wykonywaé przy A=512 nm
wobec Slepej préby jako odnosnika po upiywie 1 godziny.

4.2.8.6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$é zelaza metalicznego /X6/ w przeliczeriu

na F9203 obliczy¢ w procentach wedlug wzorus

b . ¢
X6 = 1000 -5~ - 190
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w ktérym:

a = odwazka prébki kwarcu, g,

b - 1i108¢ mg Fe203 w prdébce rpztworu uzytego do badan odczytana z krzywej wzorco-
wey,

¢ - rozcienczenie prébki, cm3,

d - ilos¢é roztworu w cm3 uzyta do badania.

W przypadku wydzielenin opitkéw zelaza, postepujac zgodnie z 3.1.3.71.nalezy zdjaé

opitki z folii magnesu, zwazy¢ z dokiadnos$cig do 0,001 g i obliczyé ich procen-

towg zawarto$é w stosunku do 25 g.

4.2.8.7. Dopuszczalna réznice migdzy wynikami dwéch réwnolegiych oznaczen nie
powinna przekraczaé¢ 15% wyniku mniejszego.

4.2.8.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sSrednig arytmetyczng z dwéch réwnoleg-

¥ych oznaczen zgodnie z 4.2.8.7.

4.2.9. Oznaczanie zawartosci wapnia /Ca0/

4.2.9.1. Zasada oznaczania. Oznaczauie polega na miareczkowaniu wersenianem dwu-
godowyu jondw wapnia wobec kalcesu jako wskazZnika.

' 4.2.9.2. Przyrzgdy - biureta z automatycznie nastawianym zerem lub zwyka biu-
reta laboratoryjna o pojemnosci 10 cm3 z doktadnosScig podziatki do 0,02 cm3.

4.2.9.3. Odczynniki i roztwory

a/ chlorowodorek hydroksyloaminy,

b/ chlorowodorek tréjetanoloaminy, roztwér 30%,

¢/ kalces - steYa mieszanina z chlorkiem sodowym /1+100/,roztarta dokiadnie w mo=-
édzie}zu,

d/ kwas fluorowodorowy /40%/,

e/ kwas siarkowy /1,84/, roztwér 0,1 n,

f/ kwas solny 1 n,

g/ pirosiarczean potasu,

h/ roztwdr wzorcowy chlorku wapniowego 0,0100 n.
Rozpuscié 1,0009 g wysuszonego uprzednio w ciggu 4 godzin, w temperaturze 110%
weglanu wapniowego w 20 cm} kwasu solnego 1 n, ogrzaé¢ do wrzenia,ochlodzié,prze-
niesé do kolby miarowej o pojemncs$ci 1000 cm3 dopeiniajgc wodg do kresy.
1 cm3 roztworu odpowiada 0,000560 g tlenku wapnia. Oznaczenie molowosci roztwo-
‘TUu wersenianu wediug roztworu wzorcowego chlorkﬁ wapniowego wykonuje sie w
nastepujgcy sposéb: pobraé pipetg do kolby stozkowej o pojemmosci 250 om
20'cm3 roztworu wzorcowego, rozcienczyé do 50 cm3 wodg, dodaé wodorotlenku po=-
tasowego i kalcesu do intensywnie rézowego zabarwienia roztworu i miareczko-
waé wersenianem do zmiany barwy roztworu na niebiesksg.

Molowos$é roztworu wersenianu obliczyé wediug wzoru:
M, o V

M = 1 1
w ktSrym:
My - molowos¢é roztworu wzorcowego,

V1 - ilosé cm3 roztworu wzorcowego chlorku wapniowego,
V - ilo$é cm?®
i/ urotropina, roztwory 30 i 1%,

roztworu wersenianu.
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j/ wersenian dwusodowy, roztwér 0,01 n. Hozpuscié 8 g wersenianu w 500 cm3
rozcienczyé do 2000 em” i okreslié molowosd tego roztworu wediug roztworu wzor-

wody,

cowego chlorku wapniowego,
k/ wodorotlenek potasowy, roztwdr 20%.

4.2.9.4. Wykonznie oznaczen. a. Odwazyé okoko 2 g prdbki, przygotowanej zgodnie
z 3.1.3., do parownicy platynowej. Postepowaé¢ zgodnie 2z 4.2.5.5. do momentu za-
przestania wydzielania sig bialtych dyméw 803. PozostatosC w parowniczce stopié =z
1,5 g pirosiarczana potasu. Stop w parowniczce rozpuscié w 0,1 n kwasie siarko=-

wym doprowadzajac roztwdr prawie do wrzenia. Roztwdér przeniesé do zlewki o po-
jemnosci 250,cm3, parownice przemyé gorgcg wodg. Roztwdr ogrzaé prawie do wrzenia,
dodaé¢ 10 cm” 30% roztworu urotropiny, zlewke¢ pozostawié na wrzgcej tazni wodrej do
opadnigcia osadu, ostudzié i sgczyc przez sgczek Sredniej gestosci do kolby mia-
rowe]j o0 pojemmnsci 200 cm3, ogsad przemyé kilkakrotnie 1% roztworem urotropiny, ob-
jetosé roztworu uzgpelnié do kresy wodg /ro.twér R,/. Doktadnie wymieszac,odmie-
rzyé pipetg 100 em” roztworu R2 do kolby stozkowej o pojemnosci 250 cm3, zakwa=-
gié kilkoma kroplami kwasu solnego, dodaé kilka krysztaikdéw chlorowodorku hydro-
ksyloaminy, 3 cm3 tréjetanolocminy, zmiesza¢ i po 5 minutach dodaé kalcesu i wo-
dorotlenku potasowego do rdzowego zabarwienia roztworu. Liareczkowaé wersenianem
do niebieskiego zabarwienia.

402.9.5. Obliczanie wynikéw. Zawartosé tlenku wapniowego /X7/ obliczyé w pro-
centach wedtug wzoru:

X'_ b.c.f
7 - 7000 . a . d *

100

ktoryms
- odwazka prdébki kwarcu, g,
ilosé roztworu wersenianu zuzyta do miareczkowania wobec kalcesu, cm3,

3

- rozcienczenie proébki, cm”,

~ ilos¢é roztworu /R2/ zuzyta do badania, cm3,
3

- miano roztworu wersenianu, wyrazone w miligramach CaO/cm”.

o &0 T p o=
!

4,2.,9.6., Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegiych oznaczen nie

powinna przekraczadé 10% wyniku mniejszego.
4.2.9.7. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczng dwéch réwnoleg -
2ych oznaczen zgodnie z 4.2.9.6.

.2.10. Oznaczanie zawartosci ma

4.2.10.1., Zasada oznaczapnia. Oznaczanie polega na miareczkowaniu  wersenianem
dwusodowym jondéw magnezu wobec czerni ET jeko wskaZnika.

4.2.10.2. Przyrzgdy - biureta z automatycznie nastawianym zerém lub zwykia hbiu-
reta laboratoryjna o pojemnosci 10 cm3 z dokXadnoscig do 0,02 cm3.

4.2.10.3. Odczynniki i roztwory

a/ bufor amonowy - 67,5 g chlorku amonowege i 570 cm3 wody amoniakalnej 25% do=
pexnié do 1000 cm’ woda,

b/ cyjanek potasu,

¢/ czerh ET - stala mieszanina z chlorkiem sodowym /1+200/ roztarta doktadnie w
mozdzierzu,
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d/ roztwér wzorcoﬁy chlorku lub siarczanu magnezu 0,01 n.
Rozpuécié 0,243 g wibrkéw magnezowych w 30 ml 1 n kwasu solnego lub 2,462 g
siarczanu magnezowego T-mio wodnego w wodzie i dopeinié w kolbie miarowej o po=-
jemnosci 1000 cm3 do kresy wodg. 1 cm3 roztworu 0,01 n odpow_iada 0,000403 g tlen-

ku magnezu.
Iiiano roztwordéw sprawdzié wagowo metody fosforanowg.

e/ wersenian dwusodowy, roztwér 0,01 n,przygotowany zgodnie z 4.2.9.3. J.Okreslié
molowosé tego roztworu wediug roztworu wzorcowego chlorku lub siarczanu mag-

nezowego,
f/ wodorotlenek potasowy, roztwér 20%.

4.2.10.4, Wykonanie oznaczenia. Pozostaie w kolbie 100 cm3
gotowanego zgodnie z 4.2.9.4., przeniesé¢ ilosciowo do kolby stozkowej o pojemno-
gci 250 cm3, dodaé 10 cm3 buforu amonowego, kilka krysztatkdéw cyjanku potasSu, za=
mieszaé, dodaé¢ wskaznika czerni ET do rdzowego zabarwienia i miareczkowaé roztwo-

rem wersenianu do zmiany barwy na niebieskg.

roztworu R2, przy=-

4.2.10.5. Obliczanie wynikdéw. Zawartosé tlenku magnezowego /XB/ obliczy¢ w pro=
centach wediug wzoru:

X3 = =000 5 4 - 100

w ktérym: |

a - odwazka prébki kwarcu, g,

b = ilo$é roztworu wersenianu zuzyta do miareczkowania wobec kalcesu zgodnie z
4.2.9.4.,cm3, |

b1- ilo$é roztworu wersenianu zuzyta do miareczkowania wobec czerni ET, cm3,

¢ - rozcienczenie prdébki, cmB, 5

d = 1ilos¢ roztworu /R2/ zuzyta do badania, cm”,
e - miano roztworu wergenianu wyrazone w miligramach MgO/cmB.

4.2.10.6, Dopuszczalna rdéznica migdzy wynikami dwéch réwnolegych oznaczen nie
powinna przekraczac¢ 10% wyniku mniejszego.

4.2.10.7, Viyvnik. Za wynik nalezy przyjaé¢ S$rednig asrytmetyczng dwdch xréwnoleg=
Xych oznaczen zgodnie z 4.2.10.6.

4.2.11. Oznaczanie zawartosci tlenku sodowego i potasowego /N320 i K20[

4.2.11.1, Zasada oznaczania.Oznaczanie polega na fotoelektrycznym pomiarze na-
t¢zenia promieniowania, emitowanego przez atomy sodu wzbudzonego w piomieniu pgle

<2 . 3
nika acetylenowo-powietrznego.

4.2.11.2, Aparatura -~ fotometr pZomieniowy z kompletnym wyposazeniem

4.2.11.3. Odczynniki i roztwory
a/ kwas fluorowodorowy 40%,
b/ kwas siarkowy /1,84/,
c/ kwas solny, roztwér 10%,
d/ roztwér wzorcowy chlorku sodowego 0,1% w stosunku do zawartosci Na,0.

Odwazyé 0,9420 g chlorku sodowego, wysuszonego w temperaturze 105-110°C do sta-
Yej masy,rozpuscié w wodzie,przelaé ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci

500 cm”,dopexnié woda do kresy w temp. 20°C i doktadnie wymieszaé, Przechowy-
waé w szczelnym naczyniu polietylenowym.Trwalosé tego roztworu - 6 miesigcey,
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e/ roztwdr wzorcowy chlorku potasowego 0,1% w stosunku do zawartosdci K20‘ Odwazyc
0,7919 g chlorku potasowego, wysuszonego w temperaturze 105-110°C do statej ma-
sy, rozpuscié w wodzie, przelaé¢ iloSciowo do kolby miarowe] 0o pojemnosci
500 cm3, dopeinié¢ wodg do kresy w temperaturze 20°C dokadnie wymieszaé. Prze-
chowywaé w szczelnym naczyniu polietylenowym. TrwaXosé tego roztworu - 6 mie=-

siecy.

4.2.11.4. Sporzgdzenie krzywej wzorcowej. Do kolb miarowych 0 pojemnosci 1000:113
ze szkla chemiczne odpornego,wytugowanego wodg, odmierzyé z biurety odpowiednie
ilosci roztworu wzorcowego chlorku sodowego, przygotowanego zgodnie z 4.2.11.3.d,
aby stezenie Na20 w kolbach wynosito od 0,001-0,012 g/100 cmj, a zmieniazo sgig w
kazdej nastepnej kolbie o 0,002 g/100 cm3. Do kazdej kolby dodaé 10 cm3kwasusu&-
nego i dopeinié¢ do kresy wodg w temperaturze 20°C. W ten sam sposéb przygotowad
roztwory chlorku potasu odmierzajgc takie same ilosci roztworu wzorcowego chlor=

ku rotasowego, przygotowanego zgodnie z 4.2.11.3.e. Roztwory rozcienczone prze-
chowywaé w szczelnych naczyniach polietylenowych. Trwazosé tych roztworéw - 2 ty-
godnie.,

Przed wykonaniem pomiardéw ustalié optymalne warunki robocze fotometru tj. od=
powiednie nadcisnienie powietrza i acetylenu. Rozpylaé przez 15 minut roztwér
chlorku sodowego o0 Srednim stezeniu przy otwarte]j przysXonie blaszkowej, stosujac
filtr interferencyjny dla sodu. Przemy¢ rozpylacz wodg, ustalié¢ zero na skali gal-
wanometru przy zamknigtym dopktywie sSwiatza do fotoogniwa.

Wykonaé pomiary dla serii roztwordw wzorcowych chlorku sodowego przy ustalcne]
przysionie irysowej przyrzgdu. Zmienié filtr na filtr interferencyjny dla potasu
i wykonaé¢ pomiary dla serii roztwordw wzorcowych chlorku potasowego.

Wykreslié krzywe wzorcowe, odkiadajgc na osi rzegdnych wartosci stezenia Na20 i
K50 w gramach/100 e
nostkach skali.

roztworu,a na osi odcigtych wychylenie galwanometru w jed=-

4.2.11.5. Viykonanie oznaczenia. Z pfébki,przygotowanej zgodnie z 3.1.3., odwa=-
zyé 2 g w parownicy platynowej, zwilzyé wodg,dodaé 20 kropli kwasu siarkowego,wy-
mieszaé i dodaé okoxo 15 em’ kwasu fluorowodorowego, odparowaé na YaZni wodnej

czgsto mieszajgc, spizukaé scianki parovmicy strumieniem wody z tryskawki.Kwas flu-
orowodorowy dodawaé¢ po kilka cm® do catkowitego roziozenia kwarcu, odparowaé¢ na
Zazni wodnej kwas fluorowodorowy, a na zazni piaskowe]j lub powietrzne] kwas siar-
kowy do zaniku biaiych dyméw. Przeniesé zawartos$é parownicy ilosciowo wody za po-
moca strumienia tryskawki do zlewki o pojemnoscu 100 cm3 ze szkia odpornego che=
micznie,uprzednio wytugowanego wodg. Dodaé¢ 10 cm3 10% kwasu solnego i ogrzaé roz=—
twér do wrzenia. Po ochXodzeniu przelaé¢ ilosSciowo do kolby miarowej o pojemnosci
100 cm3 i dopexnié do kresy wodg w temperaturze 20°C. Tak przygotowany roztwérﬂB/
nalezy zbadaé na foiometrze piomieniowym stosujac odpowiednie filtry i zapisujac
kolejno wychylenie galwanometru dla sodu i potasu i ustalié zawartosé tlenku so-
dowego i potasowego w badane] prdbce przy uzyciu krzywej wzorcowej. Przed wykona-
- niem kazdej serii pomiardéw nalezy skontrolowaé krzywe wzorcowe dla sodu i potasu
przynajmnigj dla trzech roztwordw wzorcowych;

4.2.11.6. Obliczanie wynikdéw. Zawartosé tlenku sodowego /X9/ i tlenku pota=-
gowego /X1O/ obliczy¢é w proceniacu wedtug wzoru:
X « 100

9 = T&a
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w ktdrym:
a = odwazka prébki kwarcu, g,
b -~ zawartosé tlenku sodowego w badanym roztworze w gramach,odczytana za pomocg

krzywej wzorcowej,
¢ = zawartoéé tlenku potasowego w badanym roztworze w gramach,odczytana za pomocg
krzywej wzorcowej.
4.2.11.7. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwéch réwnolegiych  oznaczen
nie powinna przekraczac¢ 10% wyniku mniejszego.

4.2.11.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng z dwdch réwnoleg-

Zych oznaczen zgodnie z 4.2.11.7.

KONIESC

TNFORIIACJE DODATKOWE

do BN§71/6714-08

Iistotne zmiany w stosunku do BN=63/6G714-=08

a/ zmieniono sposéb przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej,ktéry daje wigke
szg gwarancje uzyskiwania reprezentatywnej prdébki do badan,

b/ zmieniono warunki analityczne dla oznaczania zawartosci 8102 catkowitej zawar-

todci zelaza jako Fe203,

¢/ wprowadzono nowe metody spektrofotometryczne lub fotokolorymetryczne dla ozna=
czania glinu 2z eriochromocéjanina R oraz tytanu z sola sodowa kwasu 2,7 dwu=-
chlorochromotropowego,

d/ wprowadzono metody kompleksonometryczne oznaczania wapnia i magnezu,

e/ wprowadzono oznaczanie nowego skiadnika produktdéw przemialu w kwarcu ~ 2elaza
aparaturowego /metalicznego/. A

Wezystkie wyzej wymienione zmiany w toku analizy chemiczne] pozwalajg na wykona-

nie wyzej wymienionych oznaczen z wigksza precyzja.
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SCHEMAT ANALIZY CHENMICZNEJ

Odwazka 2 g . Odwaiika 18
s g 0
prazenie 1000_C i H2804
/12737K/ 2 prazenie 800°C
Oy,
wazenie /10737K/
. i rozkiad
Strqta X HF + H2804
przy prazeniu i 1 prazenie 800°¢
/1073°K/
S:LO2 X2
Odwazka 1-2 g Ouwa?ka 0,5=2 &
i
rozkztad Hg012
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Z Na2003 HCL
l
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