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1. WETEF

1. 1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest ozha-

czanie glinu w masach i funkerytach egzotermicznych,

1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy stosowad

przy oznaczaniu glinu metoda wagowg z benzoesanem amo-
nowym craz metoda miareczkowania kompleksometrycznego,

Metoda kompleksometryczna jest metoda przyspieszona.

2, METODY OZNACZANIA

2.1, Metoda wagowa

2.1.1. Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prébki w kwa-

sie solnym, oddzieienie krzemionki przez odwodnienie =z
kwasem solnym, wytracenie glinu benzoesanem amonocwym,

wyprazenie osadu do tlenku glinu i zwaZenie go.

2. 1.2. Odczynniki i roztwory

a/ Kwas soiny /1,19/ cz.d.a., roztwér 1+3.

b/ Kwas solny roztwdr do przemywania 1+30,

¢/ Amoniak /0,90/, cz.d.a., roztwdr 1+3.

d/ Roztwdr buforowy: 125 g octanu sodu CH3COONa *3Hy O

640 cm3

fub 75 g octanu bezwodnego c¢z. d. a. rozpuscié w
1 n kwasu sclnego., Sprawdzié pH roztworu przy uzyciu po-
tencjometru iub uniwersalnego papierka wskaznikowego -
pH powinno wynosié 4,2, W razie potrzeby dodaé do roz-
tworu 1T N kwasu solnego lub octanu sodowego dla otrzyma-
nia wtadciwej wartoéci pH roztworu,

e/ Chlorowodorek hydroksylaminy, S.procentowy roz-
twér wodny.

f/ Benzoesan amonowy, roztwdér 10-procentowy: rozpus—~
cié 100 g benzoesanu amonowego w 500 cm3 goracej wody,
roztwdr ostudzié i depeinié woda do objetosci | dcn13. Je-
zeli roztwér jest metny, nalezy go przesaczyl, W przypad-
ku braku benzoesanu amonowego sporzadzi¢ roztwér z kwa-
su benzoesowego: do 110 cm3 amoniaku /0,90/ wlaé 750 <:m3
wody, ogrzaé do temperatury GOOC i rozpusci¢ w nim 88 g
kwasu benzoesowego, Po ostudzeniu dopetnié woda do obje~

todci 1 dms.

g/ Benzoesan amonowy, roztwdr do przemywania: do

25 cm3 10-procentowego roztworu benzoesanu amonhowego
dodad 10 cm3 kwasu octowego lodowaiego [ nastepnie uzu-
peinié woda do objgtosci 1 dm3.

h/ Kwas octowy lodowaty, c¢z.d. a.

i/ Kwas solny 1 N: 82 ml kwasu solnego /1,19/ rozciefi-

czyé woda do objetosci 1 dm3.

2.1.3, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 50 g prébki do

zlewki pojemnosci 600 <:m3 i przykryé szkietkiem zegarko-
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wym, Dodawaé ostroznie porcjami 300 cm  kwasu solhego
/1,19/, a po ustaniu gwattowne] reakcji rozpuszczania pod-
grzaé zawartoéé zlewki do rozpuszczenia prébki, Sptukad
szkietko zegarkowe woda, a zawarto$¢ zlewki wraz z nie-
rozpuszczalna pozostatoscia przelaé ostroznie do kolby po-~

. . . P 3
miarowej pojemnosci 1 dm ,

ozigbi¢, uzupetni¢ woda do

kreski i starannie wymieszaé., Przez suchy fatdowany sg~
czek przesaczyé czeéé roztworu do suchej zlewki., Z prze-
saczu tego pobraé pipeta 10 cm3 roztworu do zlewki pojem-
nosci 250 c:m3 Zawartosé zlewk] odparowaé do sucha na
tazni wodnej, zwil2yé pozostatosé stezonym kwasem soinym
i poriownie odparowaé do sucha na tazni wodnej. Sucha po-
zostatoddé w zlewce prazyé przez 1 godz na ptycie grzew-
czej lub suszarce w temperaturze nie przekraczajacej 1350C.
Pozostatodé rozeirzed doktadnie precikiem szklanym, zwil-
2y¢ 10 c:m3 stezonego kwasu solnego, dodad 100 em” wrzga-
cej wody | ogrzewaé do rozpuszczenia soll. Wydzielony
kwas krzemowy odsaczyé przez saczek iloSciowy, $rednio-
saczacy, przemy< 6 + 8 razy gorgcym roztworem kwasu sol-
nego /1+30/ oraz czterokroinie goraca woda. Przesacz
zbieraé do zlewki pojemnoéci 600 cm3, a saczek z osadem
odrzucié, Do roztworu w zlewce dodawad

kroplami amo-

niaku /1+3/ do momentu uzyskania pierwszego hie znika-
jacego osadu, a nastepnie dodawaé kroplami roztwér kwa-
su solnego /1+i/ dla wyklarowania roztworu, Do roztworu
roztworu chio-
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dodaé 70 cm~ roztworu buforowego, 25 cm

rowodorku hydroksylaminy i ogrzewaé do wrzenia, utrzy-

mujac roztwdr w stanie wrzenia przez 1 min, Zlewke  z
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roztworem zdja¢ z ptyty grzewczej, dodaé 40 cm  10-pro-

centowego roztworu benzoesanu amonowego przy ciggtym

szkietkiem
do

mieszaniu zawartosci zlewki., Zlewke przykryé
zegarkowym i odstawi¢ na faznig wodng ogrzana tem-
peratury 60 2 8000 do opadniecia osadu, Po skoagulowaniu
osadu przesaczyé go bezzwiocznie przez saczek iloSciowy,
$redniosaczacy i przemyé saczek z osadem § 4 6 razy go-
racym roztworem benzoesanu amonowego do przemywania,
Osad na saczku rozpuscié w goracym roziworze kwasu sol-
nego /1+3/, zbierajac roztwér do zlewki, w ktdrej prze-
prowadzono uprzednio wytracanie benzoesahu glinu, Saczek
nalezy przemyé bardzo starannie goraca woda, Powtdrzyé
wytracenie glinu benzoesanem amonowym w sposdéb podany
powyzej, od momentu:dodawaé kroplami emonigku.Wydzie-
lony benzoesan glinu przesaczyé przez saczek ilosSciowy,
éredniosaczacy, przemyé 5 + 6 razy goracym roztworem
benzoesanu amonowego do przemywania. $aczek z osadem
umiesdcié w tyglu porcelanowym, wysuszy<C i spalal poczat-
kowo w niskie] temperaturze, az do spopielenia saczka,
' nastepnie prazyé w temperaturze 800 2 QOOOC do statej ma-

sy i po ostudzeniu zwazyé.

2.1.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$é glinu X/Al/ ob-

liczyé w procentach wg wzoru
. (b—c) «o0,5201
(A) — o

w ktérym:
b -

¢ - masa tygla bez osadu, g,

masa tygla z osadem AIZO3, g,

0,5291 - ilo$é gramdéw glinu zawarta w jednym gramie

AlLO.,

a - odwazka prébki w czesci roztworu wzietej do

oznaczania, g.

2.1.5, Dokladno$é oznaczania

dopuszezalna réinica mie-

zawarto$é glinu L
dzy dwoma oznaczaniami

do 10% 0,20%
powyzej 10 do 20% 0,25%
powyzej 20% 0,30%

2. 1. 6. Wynik, Za wynik przyjaé $rednia arytmetyczna

wynikdw co najmnie] dwéch réwnolegiych ozhaczahh zgod-

nych z p. 2.1, 5.

2.2, Metoda miareczkowania kompleksometrycznego

2.2, 1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w kwa-

sie solnym, zmiareczkowanie jondéw 2elaza, a nastepnie

jondw glinu roztworem kompleksonu Il wobec wskaZnika

PAN,

2.2.2, Odczynniki i roztwory, Duza czutoéé metody mia-

reczkowania kompleksometrycznego wymaga do sporzadza-
nia roztwordw odczynnikdéw, roztworéw mianowanych oraz

rozciehczania roztwordw wody podwdjnie destylowanej.

a/ Kwas solny /1,19/ cz. d. a.

b/ Amoniak /0,90/ cz.d.a.

c/ Kwas salicylowy, 2-procentowy roztwdr alkohclowy.

d/ Papierek uniwersalny wskaznikowy,

e/ Kompleksonian miedzi: rozpuscié 2,497t g CuSO4 w
100 c:m3 wody oraz osobno 3, 721 g kompleksonu 11l w 100 cm
wody, hastepnie potaczyé oba roztwory,

f/ Octan sodowy, roztwdr 20-procentowy,

g/ Wskaznik PAN, 0, 1-procentowy roztwér alkoholowy.

h/ Komplekson 1il, roztwér mianowany: 3,721 g komple-
ksonu 1 rozpuscié w wodzie w kolbie miarowej pojemnosci
1 dms, dopeinié¢ woda do kreski i wymieszaé, Miano roz-
tworu nastawié na czysty glin. W tym celu odwazyé 0,200 g
rozpuscié

czystego glinu do zlewki pojemnodci 250 c:m3 i

. 3
ostroznie w 20 em™ roztworu kwasu solhego /1+1/, przy-
krywajac zlewke szkietkiem zegarkowym, Po rozpuszczeniu
przelaé zawartodé zlewki do kolby miarowe] pojemnodci 1

dm3 , ozigbi¢ i uzupeinié woda do kreski. 1 cm3 tego roz-
tworu zawiera 0,0002 g glinu, Odmierzyé biureta 10, 20 fub
30 <:m3 roztworu wzorcowego do kolby stozkowej pojemnos-
ci 500 cm3, rozciefczy¢ woda do objetosci okoto 150 cm3,
skontrolowaé pH roztworu przy pomocy papierka uniwer-
salnego i doprowadzié roztwdr przy uzyciu octanu sodowe-
go i ewentualnie kwasu do piH = 3, Dodaé 2 + 3 krople kom-

pleksonianu miedzi, 2 &+ 3 krople wskaznika PANdo wyraz-

nego rézowego zabarwienia i miareczkowaé roztworem

kompleksonu 1] jak podano w p, 2, 2.3, Miano roztworu
. ) i 3

kompleksonu 11 /f/ wyrazone w gramach glinu  na 1 em

obliczyé wg wzoru
§ - ¢ = 0,0002
b
w ktérym:
¢ ~ dodana objetosé roztworu WwZzorcowego, cm3,

22 gs 3
0,0002 - zawartosé glinu w 1 cm’ roztworu wzorcowego

w gramach,

b objetosé roztworu kompleksonu I} zuzytego do
zmiareczkowania odmierzonej iloéci roztworu
wzorcowego, cm3.

2.2.3. Wykonanie oznaczania. Odwazyé 50 g prébki do
zlewki pojemno$ci 600 c:m3 i dalej postgpowaé w sgposdb
analogiczny jak w p. 2.1, 3 a2 do otrzymania roztworu w
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kolbie pomiarowej pojemnosci 1 dm , Przez suchy, fatdo-
wany saczek przesaczyé czeéé roztworu do suchej zlewki,
P 3
Z przesgczu tego pobral pipeta 10 cm™ roztworu do kolby

stozkowej pojemnosci 500 ecm™, Zawartoéé kolby rozcied-

czyé woda do objetosci okoto 130 cm3, skontrolowaé  pH
roztworu za pomoca papierka uniwersalnego i doprowa-
dzié roztwdr za pomoca amoniaku i kwasu soinego do

. i o . 3
pH = 1,8, Roztwdr ogrzaé¢ do temperatury 40 C, dodaé 5cm
roztworu kwasu salicylowego i hatychmiast miareczkowad

roztworem kompleksonu {1l do zmiany barwy roztworu z fio-
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letowe] na zétta. Nie odnotowuje sie ilodci /cm3/ roztworu
kompleksonu {11 zuzytego do zmiareczkowania zelaza. Nas-
tepnie roztwér doprowadzié przy uzyciu octanu sodowego i
ewentuainie kwasu solnego do pH = 3, dodac 2 5 3 krople
’kompieksonianu miedzi, 2 = 3 krople wskaZnika PAN do
wyraznego rézowego zabarwienia, zagrzal do wrzenia
I matychmiast miareczkowaé kompteksonem i1l bardzo powo-

Ii przy energicznym mieszaniu roztworu. W trakcie mia ~

reczkowania rézowa barwa poprzez fososiowa przechodzi
w z8tta. W czasie miareczkowania, gdy roztwdr ulegnie
ochtodzeniu, nalezy podgrzal go do wrzenia i za koAcowy

punkt miareczkowania przyjaé moment, w kidrym Z&tta bar-
wa roztworu nie zmiania sie nha rézowa mimo dodawania

octanu sodowegc | podgrzewania.

2.2.4, Obliczanie wynikéw. Zawartodé glinu X /Al/ obli-

czyé w procentach wg wzoru

_ f
X(Al) = ——— + 100

w ktérym:
b - objeto$é roztworu kompleksonu iIf zuzyta do miarecz-
kowania /tylko glinu/, cm3,
f - miano roztworu kompieksonu [l wyrazone w gramach

. 3
glinuna 1 cm |
a - odwazka prdbki w czedci roztworu wzigte] do ozna~

czania, g.

2.2.5. Dokladno$é oznaczania

dopuszczalna rdéznica mie-

zawartoéé glinu T
dzy dwoma oznaczaniami

do 10% 0,20%

powyze] 10 do 20% 0,25%

powyzej 20% 0,30%
2.2.6, Wynik, Za wynik przyjaé érednia arytmetyczna

wynikéw co najmniej dwdch réwnoliegtych oznaczah zgod-

nych z p. 2.2.5.
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