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1, WSTEP

L W= 2
1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest analiza
chemiczna piaskdw i glin formierskich, obejmujaca oznha-
czania: strat prazenia, dwutlenku krzemu, 2elaza, tienku
glinu, tlenku tytanu, tlenku wapnia, tlenku magnezu oraz

weglandw .

1,2, Zakres stosowania metod oznaczah podano w tabl, 1,

Tablica 1

LR

Uo

2. METODY OZNACZANIA

2.1, Oznaczanie strat przy prazeniu

2. 1.1, Zasada oznaczania. Usunigcie z wysuszone] probe

ki wody zwiazane]j, dwutlenku wegla i substancji organicz-

nych droga prazenia,

2.1.2, Aparaturg, Piec mufiowy z termoregulacja umoz-

. o
liwiajacy osiagnaé temperaturg 1000 C,

2.1,3, Wykonanie oznaczania, 1,000 g prébki utarte]j
R . o
Ozhacza| Stosowana metoda Punkt i wysuszone] do state] masy w temperaturze 105 C, przy-
nie gotowana]j z prdébki laboratoryjnej pobranej zgodnie z
straty PN-73 / H-11079 nalezy rozsypaé réwnomierna warstwa w
. _ wagowa 2.1 .
prazenia tyglu porcelanowym i prazy¢ w piecu muflowym w tempera-
o .
dwutlenek wagowa przez stapianie 2,21 turze 900 do 1000 'C do stafej masy.
krzemu
pospieszna wagowa przez stapianie| 2.2.2 2. 1.4, Obliczanie wynikéw, Straty prazenia (X)w pro-
fotometryczna z rodankiem potasu 2.3,1 centach obliczyc wg wzoru
(a—b) 100
kompleksometryczna z kwasem sa~ X =+
. . 2,3,2 a
zelazo licylowym
w ktérym:
pospieszna kompleksometryczna 23 3 . Lo
z kwasem salicylowym T @ - odwazka probki, g,
b - masa prébki po wyprazeniu, g.
wagowa z benzoesanem amonu 2,41
tlenek kompleksometryczna ze wskazni- e 2. 1.5, Dokfadnos¢ oznaczania
glinu kiem PAN .' straty prazenia dopuszczaina réznica migdzy
dwoma oznaczaniami
pospieszna kompleksometryczna ze 0 43
wskaznikiem PAN T do 1,0% 0,05%
powyzej 1,0% 0,10%
tlenek fotometryczna z woda utieniona 2,51
tytanu ; N . . . iz . .
pospieszna fotometryczna z woda 25 2 2.1,6, Wynik, Za wynik nalezy przyjac érednia aryt-
utleniona T ooz PR ) .
metyczna wynikéw co najmniej dwoch réwnolegtych ozna-
kompleksometryczna z fluorekso- 2 6.1 czan zgodnych z 2, 1.5,
tienek nem o
wapnia 2.2, Oznaczanie dwutlenku krzemu
. pospieszna kompleksometryczna z 2 6.2
fluoreksonem 2.2.1, Metoda wagowa przez stapianie
kompleksometryczna pogrednia z .
. czernia eriochromowa 2,71 2.2,1,1, Zasada oznaczania, Stapianie prdébki z miesza-
tlene <
magnezu rina boraksu | weglanu sodowo-potasowego, wytugowanie
pospieszna kompleksometryczna 2 7 .
poérednia z czernia eriochromowa T2 stopu woda"i wydzielenie z roztworu kwasu krzemowego
) przez odparowanie z kwasem solnym., Wyprazenie i zwa-
weglany objetosciowa - 2.8 i
zenie otrzymanego dwutlenku krzemu, Oznaczenie zanie-
-
Zgtoszona przez Instytut Odlewnictwa »
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2
czyszczeA z dwutlenku krzemu przez odparowanie z kwa—
sem fluorowodorowym,

2,2, 1,2 Odczynniki i roztwor

a) Mieszanina do stapiania;: 2 czeécl wagowe boraksu

bezwodnego cz, d, a,i 1 czeéé wagowa weglanu sodowo-po-
tasowego cz, d, a, wymieszaé, starannie utrzeé w moZdzie-
rzu agatowym, Przygotowana mieszaning przechowywad w

szczelnie zamknietym naczyniu szklanym,

b) Kwas solny (1,19) cz,d, a., roztwér 1+1,

c) Kwas solny (1,19) cz,d, a,, roztwér do przemywa-

.

nia; 20 cm3 kwasu solnego (1, 19) rozciehczyd woda do
objetosci 500 cm3

d) Kwas siarkowy (1,83) cz.d. a, , roztwdr 1+4,
roztwér

e) Kwas fluorowodorowy cz, d, a, y 40-procen-

towy,

2.2, 1.3, Wykonanie oznaczania, 1,000 g prébki utar-—

tej i Wysuszonej w temperaturze IOSOC do state] masy, przy-
gotowanej wg PN-73 /H~11079, nalezy wsypaé do tygia pla-
tynowego pojemnoséci 30 do 50 cm3 i doda¢ 3 g mieszaniny
do stapiania, Zawartod¢ tygla doktadnie wymieszaé preci-
kiem platynowym lub szklanym i tygiel przykryé przykryw-
ka, Tak przygotowana prébke nalezy stapiaé okofo 2 godz
w piecu o temperaturze 900 do 1000°C,dop6ki stopiona za-
wartosé tygla nie bedzie klarowna, co jest dowodem cat-
kowitego stopienia,

Tygiel oziebié, wiozyé do parowniczki porcelanowsej
pojemnosci 400 cma, dodaé matymi porcjami 100 cm3 wody,
przykryé parownice szkietkiem zegarkowym i ogrzewaé do-
pdki zawartoéé tygla nie rozpuséci sie catkowicie, Tygiel i
przykrywke przemyé starannie woda, do parowniczki do-
daé kwasu solnego (1, 19) matymi porcjami, az do zaprze-
stania vvydziellan'la sig dwutlenku wegla, nastepnie dodaé je-
szcze 10 cm3 kwasu solnego (1, 19),

Zawartogé parowniczki odparowaé do sucha na fazni

wodnej, mieszajac od czasu do czasu roztwér w czasie
odpzrowywania, aby uniknaé tworzenia sie skorupy na po-
wierzchni roztworu, Po odparowaniu do sucha parownicz-~
ke z pozostatodcia ostudzié | zwilzyé suchg pozostatosé

kwasem solnym (1, 19) i rozetrzed doktadnie precikiem
szklanym,

Zawartosdd parowniczki ponownie odparowaé do sucha
na tazni wodnej, a nastepnie prazyé przez 1 godz na ply-
cie grzejnej w temperaturze 13 SOC, przy czym nie mozna
przekroczyé tej temperatury ze wzgledu na lotnoéé chlorku
doktadnie
(1,19),

3 . . . .
80 cm gorace] wody i ogrzewad do rozpuszczenia

glinowego, Pozostatodé rozetrzed precikiem

szklanym,zwiléyé 10 cm3 kwasu solnego dodaéd

soli,
Wydzielony kwas krzemowy przesaczyé przez  érednigsa-
czacy saczek ilosciowy | przemy¢ 6 do 8 razy goracym roz
tworem kwasu solnego do przemywania oraz 5 do 6 razy go-

raca woda do usuniecia jondw chloru, Przesacz odparowaé

do sucha, Osad w parowniczce prazyé w t emperaturze 1350(3
przez 1 godz, ozigbi¢, zwilzyé kwasem solnym (1, 19)roz-
cieficzyé goraca woda i przesaczyé, przemywajac jak  wy-
zej, Przesacz zachowal do nastepnych oznhaczafi, Oba sacz-
ki z osadami umiedci¢ w tyglu platynowym, spailaé poczat-
kowo w niskie] temperaturze az do spalenia saczkow, na-
stepnie prazy¢ w temperaturze 950 do 1OOOOC do state] ma-
sy i po ostudzeniu zwazyé, Osad w tyglu zwilzyé 2 cm:3 roz-
tworu kwasu siarkowego (1+4), dodaé 5 cm3 kwasu fluo-
rowodorowego, odparowad poczatkowo na ptycie grzewczej
az do usuniecia dymdéw kwasu siarkowego i wyprazyé na-
stepnie pozostatosé w temperaturze 950 do 100000,

Powtdrzyé odparowywanie, dodajac 1 <:m3 roztworu
kwasu siarkowego ( 1+4) i 2 cm3 kwasu fluorowodorowego i
ponownie wyprazyé jak poprzednio, Pozostatoéé w tyglu
po zwazeniu nalezy stopi¢ z 1 g mieszaniny do stapiania,
stop rozpusécié w wodzie, przemyé tygiel platynowy gora-
ca woda i uzyskany roztwdr dodaé do przesacza po oddzie-
leniu dwutlenku krzemu,

2,2, 1.4 Obliczanie wynikdw, Zawartoéd dwutlenku krze-

mu (Xain I w procentach obliczyé wg wzoru
8102

(by—bg) - 100

5 a
w ktérym:

b; - masa tygla z zanieczyszczonym osadem, g,
b, - masa tygla po usunieciu dwutlenku krzemu, g,

¢ - odwazka prébki, g,

2,2 1.5, Dokiadnosé oznaczania

zawartoéé dwutlenkukrzemu dopuszczalna réznica miedzy

dwoma oznaczaniami

od 60 do 95% 0,25%
powyzej 95% 0,30%

2,2,.1,6, Wynik, Za wynik przyjaé érednia arytmetycz-

na wynikdw co najmniej dwéch rdéwnolegtych oznaczah

zgodnych z 2,2, 1,5,

2, 2,2 Metoda pospieszna wagowa przez spiekanie

2,2,2. 1, Zasada ozhaczania, Spiekanie prébki z nadtlen-

. o . A
kiem sodu w temperaturze 500 C, Rozpuszczenie spieku w
wodzie, wydzielenie z roztworu kwasu krzemowego przez
odparowanie z kwasem solnym, wyprazenie i zwazenie o-

trzymanego dwutienku krzemu.

2,2.2, 2, Odczynniki i roziwory

a) Nadtlenek sodu cz, d, a,, staly,

b) Kwas solny (1,19) cz.d, a., roztwér do przemywania

.3

1430,

c) Kwas siarkowy (1,83 ) cz.d.a,, roztwdr 2+8,
d) Kwas fluorowodorowy cz, d, a,, roztwér 40-procen~
towy,

e) Kwaény siarczan potasowy cz,d, a,, staty,
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2.2.2,.3. Wykonanie oznaczania, Odwazyé 0,500 g préb-

. . . o
ki utartej i wysuszonej w temperaturze 105 C do statej ma-

sy przygotowane]j z prébki laboratoryjnej pobranej zgodnie
z PN-73 /H—1 1079, a nastepnie wsypac do tygla platynowe-
go pojemnoéci 20 do 25 crn3 i dodaé 2 g nadtienku sodu, Za-
wartoéd tygla wymieszal doktadnie precikiem szklanym lub
Tygiel z

platynowym i tygiel przykryé przykrywka,

zawartoécia ogrzewad w piecu muflowym przez 10 min
w temperaturze 475 do 50000 maksimum, Po uptywie tego
czasu tygiel ostudzié i nastepnie wiozyé wraz z przykryw-
ka do parowniczki porcelanowe] pojemnosci 400 cm3 tub do

3
100 cm wody,

zlewki pojemnoéci 600 crn3 zawierajacej
przykryé szkietkiem zegarkowym i ogrzewad dopdki zawar-
toéé tygla nie rozpuéci sie catkowicie, Tygiel iprzykryw-
ke starannie przemy<¢ woda, do parowniczki dodaé 10 cm
kwasu solnego (1, 19). Zawartoéé parowniczki odparowacd
do sucha na tazni wodnej, mieszajac od czasu do czasu roz
twér w czasie odparowywania, aby uniknad tworzenia sig

skorupy na jego powierzchni,

Po odparowaniu do sucha parowniczke z pozostatoscia o-
studzié, zwilzyé sucha pozostatoéé kwasem soinym (1,19)
i rozetrzeé doktadnie precikiem szklanym, Zawarto$é pa-
rowniczki ponownie odparowaé do sucha na fazni wodnej,

a nastepnie prazy¢ przez 1 godz na ptycie grzewczej w
temperaturze 13 5OC_ Pozostatoéé rozetrzel doktadnie pre-
cikiem szklanym, zwilzy¢ 10 <:m3 kwasu solnego (1, 19) do-
daé 100 cm3 goracej wody i ogrzewad do rozpuszczzenia so-
1, Wydzielony kwas krzemowy przesaczyé przez $rednio-
saczacy saczek i przemy¢ 6 do 8 razy goracym roztworem
kwasu solnego {1+30) oraz 6 do 7 razy goraca woda do u-
suniecia jondw chloru, Przy pospiesznym oznaczaniu wy-
starcza jednokrotne odparowywanie roztworu w sposdb o
pisany powyzej, Saczek z osadem umiescié w tyglu platy -
nowym, wysuszyé, spalaé poczatkowo w niskiej tempera-
turze, az do spopielenia saczka, nastgpnie prazyéw tem-
peraturze 950 do 1OOOOC do statej masy, o ostudzeniu
zwazyé tygiel z osadem, Osad w tyglu zwilzyé 2 cm3 kwasu

siarkowego (2+8) dodad 5 cm3

kwasu fluorowodorowego,
odparowaé poczatkowo na ptycie grzewczej az do usunie-
cia dyméw kwasu siarkowego i wyprazy¢ nastepnie pozos-

tatoéé w tyglu w temperaturze 950 do IOOOOC do state] ma-
sy.

2.2.2. 4 Obliczanie wynikdéw Zawartoéé krzemionki

(X

SiO'z) w procentach obliczyé wg wzoru

by~ b
2
X = ————— *+ 100
S\O2 a
w ktéryms:
b1 - masa tygla z zanieczyszczonym osadem, g,
b2 - masa tygla po usunieciu dwutlenku krzemu, g,

a4 - odwazka prdbki, g.

2.2,2.5, Dokiadnosé oznaczania

zawarto$é krzemionki dopuszczalna réznica miedzy
dwoma oznaczaniami
od 60 do 95% 0,35%

powyzej 95% 0,40%

2,.2,2 6, Wynik, Za wynik przyjacé érednia aryimetycz -

na wynikdw co najmniel dwéch rdéwnolegtych oznaczan

zgodnych z 2, 2, 2, 5,

2,3, Oznaczanie catkowite] zawantosci zelaza

2,3, 1, Metoda fotometryczna z rodankiem potasu

2.3.1.1., Zasada oznaczania, Wytworzenie barwnego po-

taczenia jondw zelaza z rodankiem amonowym w roztworze
po oddzieleniu dwutlenku krzemu, Pomiar ekstynkcji barw-

nego potaczenia przy pomocy fotometru Pulfricha,

2.3.1,2, Aparatura, Fotometr Pulfricha z lampa wol-

framowa 30 W, 6 V filtr S57,

2.3.1,3, Odczynniki i roztwory

a) Rodanek amonowy cz,d, a,, roztwdr 25-procentowy,

b) Roztwdr wzorcowy zelaza: odwazyé 0,5000 g drutu ze-
laznego do celéw analitycznych do kolby pomiarowej pojem-
nosci 1 dm3 i dodad 20 cm3 kwasu solnego (1,19), Po roz
puszczeniu zelaza roztwdr utlenié na goraco | cm3 kwasu
azotowego {1,40), wygotowaé tlenki azotu, ozigbi¢ zawar-
toé¢ kolby i uzupetnié woda do kreski (roztwér 1), Odmie-
rzyé 50 cm3 tego roztworu, przeniesé do kolby pomiarowej

3
pojemnogci 500 cm3 i dopetnié do kreski woda, 1 cm  tak

przygotowanego roztworu zawiera 0, 00005 g zelaza ,('roz-
twér 2),
2.3. 1.4, Wykonanie oznaczania, Roztwdér po oddziele~

niu dwutienku krzemu ozigbié, przelaé do kolby pomiarowe]
pojemnosci 500 <:m‘3 , uzupetnié woda do kreski i starannie
wymieszaé, Jest to roztwdr wyjsciowy do nastepnych ozZna-
czah - roztwdr A,
Odmierzyé: przy zawartosci zelaza od 0 do 1% - 50 cm
roztworu A,
przy zawartoéci zelaza od 1 do 2% - 25 cm
roztworu A,
przy zawartoéci zelaza powyzej 2 do 5% -
roztworu A i przeniesé do

kolby
5 cm3 25-

10 cm3
pomiarowej pojemnosci 100 cma_ Do kolby dodaé
~procentowego roztworu rodanku amonowegdo, dopeinié do
kreski woda, wymieszaé i po upfywie 10 min zmierzyé eks-
tynkcje roztworu przy uzyciu fotometru Pulfricha, posfu-

gujac sie kuweta 1 cma, filtrem S57 i

lampa wolframowa,

Jako roztwér kompensacyjny stosowaé wode, Zabarwienie

roziworu uirzymuje sie okoto 30 min i w tym okresie
nalezy dokonaé pomiaru,
2,3.1.5, Obliczanie w nikéw, Po zmierzeniu ekstynk-

cji roztworu okreslié zawartoéé zelaza przy pomocy krzy-

wej kalibracji, Krzywa kalibracji wykresli¢ w oparciu o
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nastepujace postepowanie. Do 4 kolb pomiarowych,kazda po-
3 2 . .
jemnoéci 100 cm~ dodaé kolejno przy pomocy biurety 5, 10,

3 . .
15, 20 cm  wzorcowego roztworu zelaza (roztwér 2), Do

: 3
kazdej z kolb dodac nastephie po 25 cm roztworu kwasu
3
solnego (1+1), 5 cm  25-procentowego roztworu rodanku
amonowego, uzupenié woda do kreski i starannie wymie—

szaé zawartoéé kolby. Po uptywie 10 min oznaczyé ekstynk-
cje roztworu postepujac zgodnie z 2, 3. 1.4, Po przepro-
wadzeniu pomiardéw ekstynkcji roztwordw wzorcowych wy-
kreélié¢ krzywa ekstynkcji odmierzajac na osi odcigtych za-
wartoéé zelaza w miligramach lub w procentach, a na osi
rzednych odpowiednie wartoéci ekstynkcji. Dla kazdego
punkiu zgodnie z tabl, 2 nalezy sporzadzié dw; roztwory i

wykonaé dwa oznaczania ekstynkcji,

Tablica 2
Zawartoéé zelaza Hogé cm3 oz
prazy odwazce, % tworu wzorcowego|

0,19 0,05 g 0,02 g

0,25 0,50 1,25 5,0
0, 50 1,00 2,50 10,0
0,75 1,50 3,75 15,0
1,00 2,00 5,00 20,0

2,.3,1,6, Dokiadnosé oznaczania

zawartoéé zelaza dopuszczalna réznica miedzy

dwoma oznaczaniami

do 1% 0,08%
od 1 do 2% 0,10%
od 2 do 5% 0,15%
2.3.1.7. Wynik, Za wynik przyjaé $rednia arytmetyczna
wynikéw co najmniej dwdch réwnolegtych oznaczah zgod-
nyeih 2 2,3,1,86,
2.3 . 2 Metoda kompleksometryczna z kwasem salicylo-

wym {dla zawartoéci powyzej 0,5%)

2.5,2. 1, Zasada oznaczania, W roztworze po oddziele-

niu dwutlenku krzemu, kompleksometryczne zmiareczkowa-

nie jondw zelaza kompleksonem il wobec kwasu salicylo-
wego,

2,3,2 2 Odczynniki i roztwory, We wszystkich ozna-
czaniach miareczkowania kompleksometrycznego stosowaé
wode podwéjnie destylowana,

a) Komplekson I11 czyii wersenian dwusodowy - roztwdr
mianowany 0,01 M i 0,005 M: 3,721 g kompleksonu 1l roz-

3
puécié w wodzie w kolbie miarowej pojemnoéci 1 dm przy-
3 .
gotowu jac roziwér 0,01 M Jub w 2 dm~ przygotowujac roz-
twér 0,005 M, Po rozpuszczeniu kompleksonu 1l zawartosd

kolby uzupetnié nasta~

do kreski woda, Miano roztworu
2
wié na czyste zelazo, W tym celu odmierzy¢ biureta 50 cm

roztworu wzorcowego 2elaza (roztwdr 1) przygotowanego

zgodnie z 2,3, 1,3 b) do kolby stozkowej pojemnosci

500 cm3 Dodaé okoto 100 crn3 wody i doprowadzié roztwdr
za pomoca amoniaku i kwasu solnego do wartoéci pH okoto
1,8, Wskazane jest stosowanie zamiast papierka uniwer—
salnego, papierka wskaznikowego o zakresie pH 1,3 do 2,6
roztworu kwasu

. 3 .
Nastepnie dodaé 5 cm salicylowego, o-

grzaé roztwdr do temperatury AOOC i miareczkowad jak
podanow 2,3 ,2,3, Miano roztworu kompleksonu {Il wyra-
zone w gramach zelaza na 1 <:m3 obliczyé wg wzoru
_ 0,0005 - ¢
f= -
w ktérym:
3

0, 0005 -~ zawartoéé zelaza w gramach zawarta w 1 cm
roztworu wzorcowego,

¢ - dodana objetosé roztworu zelaza w cm

b - objetogé kompleksonu 11l zuzyta do zmiareczko-

wania odmierzonej iloéci roztworu zelaza w cm3A

b) Kwas salicylowy cz, d, a, - roztwér alkoholowy 2-pro-

centowys odwazy¢ 2 g kwasu salicylowego do kolby pomiaro-

wej pojemnosci 100 cm3 rozpugcié w 96-procentowym at-

koholu etylowym i nastepnie uzupeinié alkoholem do kreski.

, roztwér 1+1,

c) Kwas solny (1,19) cz.d. a.

d) Amoniak (0,90) cz.d.a., roztwér 1+1,

2,3,.2,3. Wykonanie ozhaczania, Z roztworu wyjécio-

wego A (p, 2,3.1,4) znajdujacego sig w kolbie pomiarowej

odmierzyé 100 cm™ 1 przeniesé do kolby stozkowej pojem-

noéci 500 cm3 Dodad okoto 100 cm3 wody, doprowadzié
roztwér za pomoca roztworu amoniaku i kwasu solnego do
pi okoto 1,8, Sbrawdzié pH roztworu za pomoca papierka
wskazZnikowego o zakresie pH 1,3 do 2,6, Dodac¢ 5 cm3 roz-
tworu kwasu salicylowego, ogrzaé roztwér do temperatury
40°C i miareczkowaé przy zawartodci zelaza od 0,5 do 1,0%
0, 005 M roztworem kompleksonu Iil, przy wyzszych za-
wartoéciach Zzelaza 0,01 M roztworem kompleksonu {11 do
przejécia fioletowego zabarwienia roztworu w 2d4fte,

pozostawié do komplekso-

Roztwdr po oznhaczeniu zelaza

metrycznego oznaczania tlenku glinu,

2 3,2, 4, Obliczanie wynikdw, Zawartoéé zelaza (XFe)

w procentach obliczydé wg wzoru

fb100
Xr_—e - ——a—— 3
w ktérym:
f - miano roztworu kompieksonu Il wyrazone w gramach
zelaza na i cm3
b~ objetoéé roztworu kompleksonu il zuzyta do miarecz-

; 3
kowania w cm |

a.- odwazka prébki, g,
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2,.3,2 5, Dokiadnogé oznaczania

zawartoéé zelaza dopuszczalna réznica miedzy

dwoma oznaczaniami

0d 0,5 do 1,0% 0,05%
od 1,0 do 2,0% 0,07%
od 2,0 do 5,0% 0,15%
powyzej 5,0% 0,20%

Za wynik przyjaé érednia arytmetycz-

2.3.2.6. Wynik,

na wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczah zgod-

nych z 2,3,2,5,

2.3.3, kompleksometryczna z kwa-

Metoda pospieszna

sem salicylowym

2,3,3,1. Zasada oznaczania, Roztworzenie probki w

rozciefAczonym kwasie solnym, Usuniecie krzemu przez od-
parowanie z kwasem fluorowodorowym w obecnoéci kwasu
siarkowego, Zmiareczkowanie jondw Zzelaza kompleksonem

Il wobec kwasu salicylowego,

2,3 ,3.2, Odczynniki | roztwory

a) Kwas solny (1,19) cz,d, a., roztwér 1+1,

b) Kwas siarkowy (1,83) cz. d. a,

c) Kwas fluorowodorowy cz, d, a,, roztwér 40-procento -
wy.

Pozostate odczynniki i roztwory jakw 2,3,2,2,

2,3.3.3, Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ 0,200 g plas-

ku lub gliny z prébki utartej | wysuszonej w temperaturze

105°C do statej masy, przygotowanej zgodnie z PN_73/
pojemnosci

(1+1)

H~11079, przeniesé do parownicy platynowej

3 3
okoto 100 do 200 cm , doda¢ 10 cm  kwasu solnego
i ogrzewad pod szkietkiem zegarkowym do rozpuszczenia

prébki, Nastepnie dodac 5 cm3 wody, 3 do 5 kropli kwasu
siarkowego ('1,82) oraz 15 cm3 kwasu fluorowodorowego,
Roztwér odparowad do zaniku biatych dyméw kwasu siarko-
wego, Po oziebieniu parowniczki pozostatosé zwilzyé wo-
da, dodal okoto 3 do 5 kropli kwasu siarkowego oraz 10 do
15 cm3 kwasu fluorowodorowego i ponownie odparowadé¢ do
sucha, Pozostatodd po ozigbieniu rozpuécié w 20 cm3 kwa-
su solnego (1+1) 130 cm3 wody, Ogrzewaé, a2 roztwdr
bedzie catkiem klarowny, Klarowny roztwér przeniesé do
kolby stozkowe] o pojemnosci 500 cm3 i postepowad dalej
jak podanow 2,3,2,3,

Roztwdr po oznaczeniu 2elaza pozostawié do komplekso-

metrycznego oznaczania tlenku glinu,

2,3,3,4, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé zelaza (Xgg)

w procentach obliczy¢ tak jak podano w 2,3, 2, 4,

2,3,3.5, Doktadnoéé oznaczania

zawartoéé zelaza dopuszczalna réznica miedzy

dwoma oznaczaniami

0d 0,5 do 1 0% 0,05%
od1 do2,0% 0,07%

0,15%

od2 dos,0%

5,0% 0,20%

powyze]

2.3,3,6, Wynik, Za wynik przyjaé érednia arytmetycz-
na wynikéw co najmniej dwdch réwnolegtych oznacah zgod-

nych z2,3,.3.5.

2,4, Oznaczanie zawartosci tlenku glinu

2.4, 1, Metoda wagowa z benzoesanem amonu

2.4.1. 1, Zasada oznaczania, Wydzielenie wodorotienku

2elaza | tytanu, wodorotienku sodu fub potasu z roztworu
po oddzieleniu dwutlenku krzemu, Wytracenie benzoesanem
amonu glinu w postaci benzoesanu glinu, Wyprazenie ben-

zoesanu glinu do tienku glinu i zwazenie go,

2.4,1,2, Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek potasowy cz, d, a,, roztwdr 25-procen-

towy,

b) Wodorotienek sodowy cz,d, a., roztwdr 25-procento-

WYy,

¢) Chiorek amonowy cz, d, a,, staty.

d) Kwas soiny (1,19) cz.d. a., roztwdr 143,

e) Amoniak (0,90) cz, d, a,, roztwdr 143,

f) Kwas octowy lodowaty cz, a, a,

g) Hydrosiarczyn cz. d, a., staty,

h) Chiorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., staty.

i) Benzoesan amonu - roztwér 10-procentowy: rozpuscié
100 g benzoesanu amonowego w 500 cm3 gorace]j wody, roz-
1 dm3, Gdy

twdr ostudzié i dopeinié¢ woda do objetosci

roztwér jest metny nalezy go przesaczyé, W przypadku
braku benzoesanu amonowego sporzadzié roztwér z kwasu

benzoesowego: do 110 cm3 amoniaku (0,90) wiaé 750 cm3
wody, ogrzaé do temperatury 60°C i rozpuscié w nim 88 g
kwasu benzoesowego, Po ostudzeniu dopetnié woda do ob-
jetosci 1 dm3,

i) Benzoesan amonowy - roztwér do przemywania: do

3
25 cm~ 10-procentowego roztworu benzoesanu amonowego
. 3
dodaé 10 cm~ kwasu octowego lodowatego i nastepnie uzu-
petni¢ woda do objetosci 1 dm3

2.4,1.3, Wykonanie oznaczania, Z roztworu wyjéciowe-

go A (p. 2,3,1,4) znajdujacego sie w kolbie pomiarowej o

pojemnosci 500 cm3 odmierzyé 100 cm3 i przeniedédo zlew-
ki pojemnoséci 400 cm3, Roztwdr ogrzaé tak, aby tempera—
tura roztworu nie przekroczyia SOOC i wytracié roztworem
wodorotlenku potasowego lub sodowego wodorotienku zela-
za i tytanu, przy czym wodorotlenek potasu nalezy dodaé w
nadmiarze, Po opadnigciu osadu przesaczyé go przez sa-~
czek éredniosaczacy i przemyé kilkakrotnie goraca woda,
Przesacz zakwasié roztworem kwasu soinego (143 ), dodaé
2 g chlorku amonowego i nastepnie roztworem amoniaku
(1+3) przy ciagtym mieszaniu do pojawienia sie pierwsze-
go nieznikajacego zmetnienia,

Zobojetnienie nalezy prowadzié bardzo starannie, unika-

jgc nadmiaru amoniaku, Do zobojetnionego roztworu dodad
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3
T cm  kwasu octowego lodowatego, 1 g hydrosiarczynu so-
dowego ( fub chlorowodorku hydroksyloaminy) przy ciagtym
mieszaniu roztworu, Roziwdr zagrzaé do wrzenia, dodad

25 cm3 10-procentowego roztworu benzoesanu amonowego
przy ciagtym mieszaniu zawartosci zlewki oraz nieco miaz-
gi z bibuty ilodciowe] do saczenia, Zlewke przykryé szkiet-
kiem zegarkowym, odstawié na faZnie wodna ogrzana do
temperatury 60 do BOOC do opadnigcia osadu,

Po skoagulowaniu osadu przesaczyé go bezzwiocznie
przez saczek iloéciowy éredniosaczacy i przemyé saczek
z osadem 5 do 6 razy goracym roztworem benzoesanu amo-
nowego do przemywania, Osad na saczku rozpuécié¢ w go-
racym roztworze kwasu solnego (1+3), zbierajac roztwér
do zlewki, w ktérej przeprowadzono wytracenie benzoesa-
nu glinowego, Saczek nalezy przemyé bardzo starannie go-
raca woda, Powtdrzyé wytracenie glinu benzoesanem amo-
nowym w sposdb podany wyzej, Wydzielony benzoesan gli-
nowy przesaczyé przez saczek iloéciowy $éredniosaczacy,
przemy¢ 5 do 6 razy goracym roztworem benzoesanu amo-
nowego do przemywania, Saczek z osadem umieécié¢ w tyg-
lu, wysuszyé i spalaé poczatkowo w niskiej temperaturze
(az do spopielenia saczka), nastepnie prazyé w temperatu-

o
rze 800 do 900 C do statej masy i po ostudzeniu zwazyé,

2,4, 1.4, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé tlenku glinu

(X,M o ) w procentach obliczyé wg wzoru
2 3

X0~ a
w ktdrym:
b - masa osadu tlenku glinu w gramach,

@ — odwazka prébki w gramach,

2,4, 1,5 Doktadnoéé oznaczania

zawartoéé tienku glinu dopuszczalna réznica miedzy
dwoma oznaczaniami

do 0,20% 0,02%

od 0,20 do 1,00% 0,05%

0,10%

0,16%

0,20%

od 1 do 5%
od 5 do 10%

powyzej 10%

2,4, 1,6 Wynik, Za wynik przyjaé érednia

wynikéw co najmniej dwdch réwnoleglych oznaczah

arytmetyczna
zgod~
nych z 2, 4,1,5,

2. 4,2, Metoda kompleksometryczna ze wskaZnikiem PAN

2,4 2, 1, Zasada oznaczania, W roztworze po oddzieleniu

dwutlenku krzemu, kompieksometryczne zmiareczkowanie

jondw glinu wobec  zfozonego wskaznika kompleksonianu

miedzi i PAN, po uprzednim zwiazaniu jondw zelaza,

2, 4,2, 2, Odczynniki i roztwory, Duza czufoédé metod

miareczkowania kompleksometrycznego wymaga do sporza-
dzania roztwordw odczynnikéw, roztwordw mianowanych o-
raz do rozciefczenia roztwordw - wody podwdjnie destylo-

wanej,

a) Komplekson 111, czyli wersenian dwusodowy - roz-

twér mianowany 0,005 M i roztwér mianowany 0, 002 M

Roztwdér 0,005 M - 3, 7244 g kompleksonu Ill  odwazyé do
kolby pomiarowe] pojemnosci 2dm3, rozpuécié w wodzie i
po rozpuszczeniu dopeinic¢ do kreski woda, 1 cm3 écidle
0, 005 M roztworu kompleksonu 1!l odpowiada

A

0,0002449 g
|203 . Miano roztworu nastawiaé na prébke ‘wzorcowa lub
czysty glin, Stosujac phébk@ wzorcowa postepowadé  zgod-
nie z 2, 4,2,3, Stosujac do nastawienia czysty glin po-
stepowad nastepujaco: odwazyé 0,53 2 g czystego glinu  lub
jego soli w takiej iloéci, aby zawarto$é glinu wynosita w
niej 0,532 g i rozpuscié¢ w 50 cm3 roztworu kwasu solne-~
go (1+1) w zlewce pojemnoéci 250 cm3 przykrywaac zlew
ke szkietkiem zegarkowym, Po rozpuszczeniu glinu prze-~

. . . .. 3
jaé zawartosé zlewki do kolby pomiarowe pojemnosdci 1dm,

ozigbié i uzupeinié woda do kreski, 1 cm tego roztworu
zawiera 0, 000532 g glinu lub 0,0010 g AIZOS . Odmierzyé

3 . . 2
biureta 25 cm  roztworu do kolby stozkowej pojemnosci

okoto 200 cm3

500 cms’ rozcienczyé woda do objetosci s

skontrolowaé pH roztworu za pomoca papierka uniwersal-
nego i doprowadzié roztwér przy pomocy amoniaku I kwasu
Dodaé 2 do 3 krople

solnego do pH = 3, kompleksonianu

miedzi, 2 do 3 krople wskaZnika PAN oraz roztworu octa-

nu amonowego do wyraznego rézowego zabarwienia i  mia-
reczkowadé kompleksonem 11l jak podanow 2, 4,2, 3,

Miano roztworu kompleksonu 11l wyrazone w w gramach

3
AIZO3 na 1 cm obliczyé wg wzoru
f= 0,001 - @
b
w ktérym:
3
0,001 - zawartoéé Al203 w gramach w 1 cm roztworu

wzorcowego,
a - objetosé roztworu wzorcowego glinu pobrana do
miareczkowania w <:m3 s
b - objetoéé roztworu kompleksonu Il zuZzytego do
zmiareczkowania odmierzonej iloéci roztworu
wzZprcowego w cm3
b) Kwas solny (1,19), cz.d. a,
c) Amoniak 0,90) cz, d, a,

d) Kwas salicylowy - roztwdr alkoholowy 2-procentowy s
odwazy¢ 2 g kwasu salicylowego do kolby pomiarowej pojem-
noéci 100 cm3, rozpugcié w 96~procentowym  alkohoiu e-
tylowym i nastepnie uzupeinié alkoholem do kreski,

e) Papierek uniwersalny - wskaznikowy,

f) Kompleksonian miedzi; rozpuécié 2,4971 g siarczanu

3
miedzi w 100 cm  wody oraz osobno 3,721 g kompleksonu

It w 100 cm3 wody, nastegpnie oba roztwory ztaczyé,
g) Octan amonowy c¢z,d, a,, roztwér 20~procentawy,
h) Wskaznik PAN cz, d, a,, roztwér alkoholowy 0, 1-pro-

centowy: odwazyé 0, 1 g wskaznika PAN do kolby pomiarowej

pojemnosci 100 cm3 rozpuscié w 96-procentowym alkoholu

etylowym i nastepnie uzupeinié alkoholem do kreski,
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2.4,2,3, Wykonanie oznaczania, Przy oznaczaniu tlen-

ku glinu w piaskach oznhaczanie przeprowadzié wroztworze
po oznaczeniu zelaza metoda miareczkowania kompleksome-
trycznego, w przypadku oznaczania zelaza w glinach od-
mierzyé 50 cm3

roztworu wyjéciowego do kolby stozkowej

3 . ) B
pojemnosci 500 cm 1 rozcienczyé woda do objetosci okoto

200 cm3 . Skontrolowaé pH roztworu za pomoca papierka
uniwersalnego i doprowadzié kwasowo$< roztworu przy po-
mocy kwasu solnego i amoniaku do pH = 2, Roziwér ogrzadé
do temperatury AOOC,dodaé 5 cm3 roztworu kwasu salicy-
lowego i w razie wystapienia fioletowego zabarwienia o-
stroznie dodawad kroplami komplekson az do ukazania sig
barwy 26tte], Nastepnie roziwdr zagotowad, dodaé 2 do 3
krople kompleksonianu miedzi, 2 do 3 krople wskaznika
PAN oraz octanu amonowego do wyraznego rézowego Za-
barwienia, zagrzacé do wrzenia i natychmiast miareczkowad
komplekonem 11l bardzo powoli przy energicznym mieszaniu
roztworu, Gdy roztwdr ulegnie ochfodzeniu w czasie mia-
reczkowania,nalezy go podgrzal do wrzenia i dodaé octanu
amonowego, Za kohicowy punkt miareczkowania przyjaé mo-
ment, w ktdrym zStta barwa roztworu nie zmienia sig mimo

dodawania octanu amonowego i dalszego podgrzewania,

2,4, 2, 4, Obliczanie wynikéw, Zawartosé tienku glinowe-

go (XAI o ) w procentach obliczyé wg wzoru
273

f.b. 100

Xpyio = Py

AIZ 3
w ktéryms:
a -~ odwazka prébki w gramach,
b —objgtoéé roztworu kompleksonu zuzyta do miareczko-
wania (tylko Alzos) w cma,

{ -~ miano roztworu kompleksonu il wyrazone w gramach

Al_O

1 3
23na cm

2.4, 2. 5 Dokiladno$é oznaczania

zawartosé tlenku glinu dopuszczalna réznica miedzy

dwoma oznaczaniami

od 0,05 do 1,00% 0,03 %
od 1,00 do 2,00% 0,07%
od 2,00 do 3,00% 0,15%

2,4.2,.6, Wynik, Za wynik przyjaé érednia arytmetycz-
na wynikéw co najmniej dwdch réwnolegiych oznaczah zgod-
nych z 2, 4,2, 5,

2, 4,3, Metocda pospieszna kompleksometryczna Z€

wskaZnikiem PAN

2 4, 3,1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prébki w

kwasie azotowym, Usuniecie krzemu przez odparowanie z
kwasem fluorowodorowym w obecnoéci kwasu siarkowego,
Kompleksometryczne zmiareczkowanie jondw glinu miano-
wanym roztworem kompleksonu 111 wobec ztozonego wskaz -
nika: kompleksonianu miedzi i PAN,

2. 4.3 2 Odczynniki i roziwor

a) Kwas azotowy (1,40) cz, d, a,, roztwér 1+1,

b) Kwas siarkowy (1,83) cz. d. a,

c) Kwas fluorowodorowy cz, d, a,, roztwdr 40-procento-
wy.,

Pozostate odczynniki i roztwory jak w punkcie 2, 4,2, 2,

2.4,3.3, Wykonanie oznaczania, Roztwér po zmiarecz-

kowaniu jondw zelaza zagotowaé, dodaé 2 do 3 krople kom-

pleksonianu miedzi, 2 do 3 krople wskaznika PAN | dalej
postepowas tak jak podano w 2, 4,2,3,
2.4 3,4 Obliczanie wynikdw, Zawartoé¢ tlenku glino-

wego (XAl o ) w procentach obliczy¢ tak jak podano w
273
2.4,2, 4,

2. 4,3 .5, Dokiadnoéé oznaczania

zawartosé tlenku glinu dopuszczalna rdéznica miedzy

dwoma oznaczaniami

od 0,05 do 1,00% 0,03 %
od 1,00 do 2,00% 0,07%
od 2,00 do 3,00% 0,15%

2,4,3.6, Wynik, Za wynik przyjac érednia arytmetyczna

wynikéw co najmniej dwdch réwnolegtych oznaczad zgod-
nych z 2, 4,3.,5,

2.5, Oznaczanie zawartosci tienku tytanu

2,5, 1, Metoda fotometryczna z woda utleniona

2,5, 1,1, Zasada oznaczania, Utlenienie tytanu w roz-
tworze po oddzieleniu kwasu krzemowego nadtienku wodo~

ru w obecnoéci kwasu fosforowego | kwasu siarkowego, Fo-

miar ekstynkcji barwnego potaczenia przy uzyciu fotome-
tru Pulfricha,
2,5,1.2 Aparatura, FFotometr Pulfricha z lampa wol-

framowa 30 W, 6 V, filtr S47,

2.5,1.3, Odczynniki i roztwory

a ) Kwas fosforowy (1,70) cz.d, a,
b) Kwas siarkowy (1,83) cz.d.a., roztwdr 1+1 i 5+95,
c) Nadtlenek wodoru cz, d, a,, roztwér 3 —-procentowy:
10 cm3 3 0-procentowego nadtienku wodoru rozcieficzyé wo-
da do objetosci 100 cm3 .

d) Siarczan amonowy cz, d, a,, staty,

e) Tlenek tytanu cz, d. a, , roztwér wzorcowy: odwazyé

3
0, 1000 g TiO_do zlewki pojemnosci 250 cm i rozpuécié

2

w 20 cm_ roztworu kwasu siarkowego (1+1) 2z dodatkiem
8 g siarczanu amonowego, Roztwdr odparowaé do odpedze-
nia biatych dyméw kwasu siarkowego, ozigbié zlewke, do-
daé okoto 150 cm3 roztworu kwasu siarkowego (5+95) cel
rozpuszczenia wydzielonego osadu i nastepnie zawartosé
zlewki przelaé do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, Z ko-
lei zawartoéé kolby uzupetnié woda do kreski i starannie

. . 3 .
wymieszaé, 1 cm tak przygotowanego roztworu zawiera

0,0001 g g TiQ,.

2.5, 1. 4_Wykonanie oznaczania, Z roztworu wyjsciowe-

3
go A(p. 2.3.1,4) odmierzyé 50 cm roztworu do kolby po-

. . . b 3 .
miarowe] pojemnosci 100 cm Dodad do roztworu w kol

3 .
bie 2 cm kwasu fosforowego do zaniku zdttego zabarwie-
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3 3
nia, nastepnie 10 cm kwasu siarkowego (1+1) 5 cm 3-

-procentowego roztworu nadtienku wodoru oziebié, uzupef-
ni¢ woda do kreski i starannie wymieszaé. Zmierzyé eks-
tynkcje roztworu przy uzyciu fotometru Pulfricha, postu~
gujac sie kuweta 5 cm przy zawartosci tlenku  tytanu do
0,50% lub kuweta 1 cm przy zawartosci tlenku tytanu po-
wyze] 0,50%, oraz filtrem S47 i lampa wolframowa, Jako
roztwér pordwnawczy stosowad roztwér prébki, do ktérej

nie dodano roztworu nadtienku wodoru,

2.5.1,5, Obliczanie wynikéw, Po zmierzeniu ekstynk-

cji roztwory odczytaé zawartoéé tytanu z krzywej kalibra-
cji, Krzywa kalibracji (ekstynkcji) wykreéli¢ w oparciu
o nastepujace postepowanie: przy zawartoéci tienku tyta-
nu do 0,50% i odwazce 0, 100 g prébki: do 5 kolb  pomiaro-
wych pojemnosci 100 cm3 dodaé kolejno przy pomocy biurety
1,2,3, 5, 6 cm3 wzorcowego roziworu tlenku tytanu, Do
kazde] z kolb dodad 2 cm3 kwasu fosforowego (1,70),10 cm3
kwasu siarkowego (1+1) i 5 cm3 3 _procentowego roztworu
nadtienku wodoru, Roztwdr oziebil, uzupeinié woda zawar-
todé do kreski i starannie wymieszad zawartosé kolby,
Zmierzyé ekstynkcje barwnych roztwordw, postugujac sig
kiuweta 5 cm, postepujac zgodnie z 2,5, 1,4, Po przepro-
wadzeniu pomiardw ekstynkcji roziwordw wzorcowych, wy-
kredli¢ krzywa ekstynkcji, odmierzajac na osi odcigtych
procentowa zawartoéé tlenku tytanu, a na osi rzednyd war-
togci ekstynkcji, Dla kazdego punktu nalezy sporzgdzié dwa

roztwory i wykonaé dwa pomiary ekstynkcji,

2.5, 1,6, Doktadnoéé oznaczania

zawartosé tlenku tytanu dopuszczalha réznica migdzy

dwoma oznaczaniami
0,04%
0,05%

do 0,25%
od 0,25 do 0,50%
2.5 1.7, Wx.nik Za wynik przyjaé érednia arytmetyczng
zgod-

wynikéw co najmniej dwdch réwnolegtych oznaczah

nych z punktem 2,5, 1,6,

2.5.2. Metoda pospieszna _fotometryczna z woda utie-
nigha
2,5,.2, 1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie proébki w

kwasie solnym, usunigcie krzemu przez odparowanie z kwa-
sem fluorowodorowym w obechoéci kwasu siarkowego, Utle-
nienie tytanu nadtlienkiem wodoru w obecnoéci kwasu  fos-
forowego 1 kwasu siarkowego, Pomiar ekstynkcji barwne-

go potaczenia przy uzyciu fotometru Pulfricha,

2.5,2,2, Aparatura, Fotometr Pulfricha tak jak podano

w 2,5 1,2,

2.5.2, 3. Odczynniki i roztwory_

(1,18), roztwdr 1+1,

(1,83).

a) Kwas solny cz, d. a.
b) Kwas siarkowy cz,d, a,
c) Kwas fluorowodorowy roztwdr 40-procentowy,

Pozostate odczynniki-takie jak podano w 2,5.1,3.

2.5,.2. 4, Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ 0,200g pias-

ku lub gliny z prébki utartej i wysuszonej w temperaturze

o
105 C do stafej masy, przygotowanej zgodnie z BN—'?O/

4024-26, przeniesé do parownicy platynowe] pojemnosci
okoto 100 cm3 . Dodaé 10 cm3 kwasu solnego ( 1+1 ) i ogrze-
waé pod szkietkiem zegarkowym do rozpuszczenia probki,
oziebié, dodad 5 <:m3 wody, 3 do 5 kropli kwasu siarkowe-
go oraz 15 cm3 kwasu fluorowodorowego, Roztwdr odparo-
waé do zaniku biatych dyméw kwasu siarkowego, Po ozig-
bieniu parowniczki, pozostatoéé zwilzyé woda, dodaé 3 do
5 kropli kwasu siarkowego oraz 5 do 10 cm3 kwasu fluo ~
rowodorowego i ponownie odparowad do sucha, Pozostatosé
po ozigbieniu rozpuscié¢ w 20 <:m3 kwasu solnego  (1+1) i
30 <:m3 wody, Ogrzewaé az roztwdr bedzie klarowny a na-
stepnie po ozigbieniu przenieéé do kolby pomiarowej pojem-

3
noéci 100 cm™ i dalej postepowaé tak jak podano w 2,5, 1.4,

2.5,2, 5, Obliczanie wynikdw, Zawartosd tlenku tytanu

w procentach obliczyé tak jak podanow 2,5, 1.5,

2.5.2.6, Dokiadnosé oznaczania

zawartosé tlenku tytanu dopuszczalna réznica migdzy
dwoma oznaczaniami
do 0,25% 0,04%

od 0,25 do 0,50% 0,05%

2.5,2, 7, Wynik., Za wynik nalezy przyjaé srednia aryt-
metyczna co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczah  zgod-

nych z 2,5,2,6,

2.6, Oznaczanie zawartosci tlenku wapnia

2,6. 1, Metoda kompleksometryczna z fluoreksonem

2.6, 1. 1. Zasada ozhaczania, Przeprowadzenie prébki do

roztworu, oddzielenie kwasu krzemowego, wodorotlenkéw
selaza, glinu | tytanu, kompleksometryczne zmiareczkowa-

nie jonédw roztworem kompleksonu 1 wobec fluoreksonu,

2.6, 1,2, Odczynniki i roztwory, Duza czutosé metod

miareczkowania kompleksometrycznego wymaga do sporza-

dzenia roztwordéw odczynnikéw, roztwordw mianowanych o-

raz do rozciehczania roztwordw - wody podwdjnie desty-
lowanej,
a) Mieszanina do stapiania: 2 czeéci wagowe boraksu

bezwodnego 1 1 czeéé wagowa weglanu sodowo-potasowego
wymieszaé starannie i utrzeé w mozdzierzu agatowym, Przy-
gotowana mieszaning przechowywaé w szcze!n‘ie zamk-
nietym stoiku,

b) Kwas soiny (1,19) cz, d.a,, roztwdr 1+1,

c) Kwas solny (1,19) cz.d, a, roztwér do przemywania
1+25.

d) Kwas siarkowy (1,83) cz,d, a,, roztwdér 1+4,

e) Kwas fluorowodorowy cz,d, a,, roztwér 40-procen-
towy,

f) Amoniak /0,90/ cz,d, a,

g) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz, d, a., staty.
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h ) Nadsiarczan amonu cz,d, a., staty,

i) Chiorowodorek tréjetanoloaminy cz, d.a, - staty. W przy~
padiku braku chlorowodorku tréjetanoloaminy, przygotowaé
go z ciekte] tréjetanoloaminy w sposdb nastgpujacy: zmie-
szaé 1 czeéé 25 procentowego roztworu kwasu solnego z
1 czeécia trdjetanoloaminy, oziegbil i odsaczyé wydzielony
chlorowodorek trdjetanoloaminy przy uzyciu lejka BUchne_
ra, nastepnie ‘przemyé 96-procentowym alkoholem etylo—
wym | wysuszyé,

i) Wodorotlenek potasowy cz. d, a,, roztwér 25-procen-
towy,

k) Fluorekson cz,d, a,: 0,1 g fluoreksonu rozetrzeé do-

ktadnie z 10 g chlorku potasowego cz, d, a,, w mozdzierzu

agatowym,
1) Komplekson til cz,d, a, czyli wersenian dwusodowy
cz, d,a., roztwdr mianowany 0,005 M, Przygotowac go tak

jak podano w punkcie 2,3,2,2 a/. Miano roztworu nastawié

na prébke wzorcowa lub sél wapnia, Stosujac prébke wzor-

cowa ‘postgpowaé zgodnie z 2,6, 1,3,; przy nastawianiu

miana roztworu na czysta sél wapnia postepowad nastépu—

jaco: odwazyé 0, 178 g weglanu wapniowego do kolby pomia-
. . Lo 3. P

rowej pojemnoéci 1 dm | rozpugci¢ w 10 cm  kwasu solne-

go (1+1), Gdy roztwér jest kiarowny,uzupetni¢ woda  za-

2 . 3
wartoéé kolby do kreski, 1 cm  tak przygotowanego roz-
tworu zawiera 0,00010 g CaO (przy zatozeniu, ze weglan
wapnia byt czysty do analizy oraz 2e zawiera iloéé tlenku

wapnia wynhikajaca ze stechiometrycznego przeliczenia),

Odmierzyé z biurety 10 cm3 roztworu wzorcowego tlen—
ku wapnia do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3 , rozcien-
czyé woda do okoto 100 cm3, dodaé 0,5 g  chiorowodorku

hydroksyloaminy i dale] postepowad tak jak podano w2.6.1,3.

Miano roztworu kompleksonu 11l wyrazone w gramach CaO
3
na 1 cm obliczyé wg wzoru
0, 0001 ¢
f=——
b

w ktéryms

sz 3
0,0001 ~ zawartoéé CaO w gramach w 1 cm roztworu

WZOorcowego,

¢ - objetoéé dodanego roztworu wzorcowego tlenku
. 3
wapnia, cm

b - objetosé roztworu kompleksonu 11l zuzytego do

smiareczkowania odmierzonej ilogci roztworu

. 3
wzorcowego tienku wapnia w1 cm |

2,6,1.3, Wykonanie _oznaczania, Rozitwdr po oddzie-

teniu dwutlenku krzemu uzyskany w sposéb podany w2,3.1.4
objetosci okoto 150 cm3 przeniedé do zlewki pojemnoéci
400 em’ , dodaé amoniaku (0,90) w nadmiarze oraz 1g nad
siarczanu amonowego, Zawartoéé zlewki zagrzaé do wrze-
nia i w te] temperaturze utrzymywaé przez kilka minut, u-
wazajac, aby roztwér przez caly czas gotowania byt amo-
niakalny, W ten sposdb zostaja wydzielone jony >elaza, gli-
nu 1 tytanu, w postaci wodorotienkdw, Po opadnigciu osadu

i oziebieniu, zawarto$c zlewki przenieéé ostroznie do

. . . o 3
kolby pomiarowe] pojemnosci 250 cm’, uzupetnié woda do
kreski, starannie wymieszaé i saczyé roztwér przez SuU~
zlewki,

chy fatdowany saczek do suche] Pobrac pipeta

100 cm3 tego roztworuy do kolby stozkowej pojemnosci
500 cm3 rozcieficzy¢ woda do objetoéci okoto 200 c:m3 ,do-
daé 0,5 g chlorowodorku hydroksyloaminy, 0,2 g chlorowo-
dorku trdjetanolocaminy, 25 <:m3 roztworu wodorotlenku pPoO-
tasowego, okoto 0,05 g fluoreksonu i natychmiast miarecz-
kowaé roztworem kompleksonu 11l do  zaniku zéftozielone]

fluorescencji i przejécia roztworu w bezbarwny lub rézowy,

2,6, 1,4, Obliczanie wynikéw, Zawartosc tlenku wapnia
(XCaO) w procentach obliczyé wediug wzoru
x _ fbioo
CaO — a
w ktérym:
f - miano roztworu kompleksonu Il wyrazone w gramach
CaOna 1 cm3 5
b - objetosé roztworu kompleksonu I zuzyta do miare-
czkowania,cm3 ,
a - odwazka prébki, g.
2,6, 1,5, Dokiadnoéé oznaczania
zawartoéé tienku wapnia dopuszczalna réznica miedzy

dwoma oznaczaniami

do 0,50% 0,03 %
powyzej 0,50% 0,05%

2,6, 1.6, Wynik, Za wynik przyjaé érednia arytmetyczna
wynikdéw co najmniej dwdch réwnolegtych oznaczah zgodnyd

z2,6,1.5,

2.6,2, Metoda przyspieszona kompleksometryeczna z fluo-

reksonem

2.6,2.1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prdébki w

kwasie solnym, usuniecie krzemu oraz odparowanie z kwa-
sem fluorowodorowym w obecnoéci kwasu siarkowego, kom-
pleksometryczne zmiareczkowanie jonéw wapnia mianowa-
nym roztworem kompleksonu 11l wobec wskaZnika fluorekso-

nu,

2,6,2. 2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19) cz,d, a., roztwdr 1+1,

b) Kwas siarkowy (1,83) cz, d, a.

c) Kwas fluorowodorowy cz, d, a,, roztwdr 40-procento -
wy.

Pozostate odczynniki i roztwory jak w 2,6, 1. 2,

2.6,2. 3, Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ 0,200 g pias-

ku lub gliny z prébki utarte] i wysuszonej w temperaturze

o
105 C do statej masy przygotowane] zgodnie z PN-73/

H-11079 przeniesé do parownicy platynowej pojemnosci

3 . 3
okoto 100 do 200 cm Dodaé 10 ecm”~ kwasu solnego ( 1+1)
i ogrzewad pod szkietkiem zegarkowym do rozpuszczenia
. . . 3
probki, Nastepnie doda¢ 5 cm  wody, 3 do 5 kropli kwasu

. 3
siarkowego ( 1, 83) oraz 15 cm  kwasu fluorowodorowego,
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Roztwér odparowaé do zaniku biatych dymdéw kwasu siarko-
wego, Po oziebieniu parowniczki, pozostatoéé zwilzyé wo~
da, dodal okoto 3 do § kropli kwasu siarkowego oraz 10 do
15 crn3 kwasu fluorowodorowego i ponownie odparowaé do
sucha, Pozostatoéé po ozigbieniu rozpusci¢é w 20 crn3 Kkwa-
su solnego (1+1) 130 <:m3 wody, Ogrzewaé az roztwor be-
dzie catkiem klarowny, Klarowny roztwdr przeniesé do

3 . .
zlewki pojemnoéci 400 cm i dale] postepowacl zgodnie z

2,6,1.3,

2,6.2, 4, Obliczanie wynikéw, Zawartosé tlenku wapnia
XC oV procentach obliczyé tak jak podanow 2,6, 1.4,

a

2,6,2 5 Dokiadnosé oznaczania

zawartoéé tlenku wapnia dopuszczalna réznica miedzy

dwoma oznaczaniami

do 0,50% 0,03 %

powyzej 0,50% 0,05%

2,6,2,6, Wynik, Za wynik przyjac $érednia arytmetyczna

wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan zgodnych

z22,6,2,5,

2. 7. Oznaczanie tlenku magnezu

2.7.1. Metoda kompleksometryczna podrednia z czernia
eriochromowa

2,7.1. 1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prébki w

kwasie soinym, usuniecie krzemu przez odparowanie z kwa-
sem fluorowodorowym w obecnoéci kwasu siarkowego, Kom-
pleksometryczne zmiareczkowanie sumy jondw waphia i
maghezu wobec czerni eriochromowe] T, a nastepnie jondéw
wapnia wobec fluoreksonu, Obliczenie zawartoéci tlenku

magnezu z réznicy ( Cad + MgO) - Cao,

2,7.1,2 Odczynniki | roztwory, Duza czutoél metod

miareczkowania kompleksometrycznego wymaga do sporza-
dzania roztwordw odczynnikéw, roztwordéw mianowanych o-
raz do rozcieficzania roztwordéw, wody podwdjnie destylo-
wanej,

a) Czerh eriochromowa T; 0,1 g czerni eriochromowej
T cz. d, a,, rozetrzed doktadnie z 10 g chlorku sodowego
cz,d, a, w mozdzierzu agatowym,

b) Cyjanek potasowy cz, d, a, , staty,

Pozostate odczynniki jak w 2,6, 1, 2,

3
2,7.1.3. Wykonanie oznaczania, Pobrad pipeta 100 cm

roztworu uzyskanego zgodnie z 2,6, 1,3, po odsaczeniu

wodorotlenkéw 2elaza, glinu i tytanu, do Kkolby stoZzkowe]j

pojemnogéci 500 cm , rozcienczyé woda do objetodci okoto

3 .
200 cm , dodaé 0,2 g chlorowodorku hydroksyloaminy,0,2g

s . 3 .
chlorowodorku tréjetanoloaminy, 25 cm~ amoniaku (0,90)
0, 2 g cyjanku potasu, 0,05 g czerni eriochromowej i na-
tychmiast miareczkowad roztworem kompleksonu 111 do

zmiany barwy z amarantowej na niebieska,

2.7,.1. 4 Obliczanie wynikdw, Zawartogé tlenku . magnezu

(X

MgO) w procentach obliczyé wg wzoru

(b= b,) 100

XMgO a

wktdrym:
b1 - objetosé roztworu kompleksonu 11l zuzyta do  zmia-
reczkowania wobec czerni eriochromowe] T, cm3,
bg_ objetosé roztworu kompleksonu 1, zuzytego do

. . 3
zmiareczkowania wobec fluoreksonu, cm ,

a - odwazka prébki, g,

2.7.1.5, Dokitadnoéé oznaczania

zawarto$é tlenku maghezu dopuszczalna rdznica miedzy

dwoma oznaczaniami
do 0,50% 0, 04%

powyzej 0,50% 0,06%

2,7,1,6, Wynik, Za wynik przyjaé érednia arytmetyczng

wynikdéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan zgod-~
nych z 2,7, 1,5,
2.7.2. Metoda pospieszna kompleksometryczna DO~

Srednia z czernia eriochromowa

2,7.2,1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prdébki w

kwasie solnym, usuniecie krzemu przez odparowanie z kwa-
sem fluorowodorowym w obecnoéci kwasu siarkowego, Kom-

pleksometryczne zmiareczkowanie sumy jondw wapnia i
magnezu wobec czerni eriochromowe] T, a nastepnie jondw
wapnia wobec fluoreksonu, Obliczenie zawartosci tienku
magnezu z rdznicy ( Cad+ Mgo) ~ CaO.

2,.7.2, 2, Odczynniki | roztwor

a) Kwas solny (1,19) cz,d, a., roztwdr 1+1,

b) Kwas siarkowy (1,83) cz,d, a,

¢ ) Kwas fluorowodorowy cz, d, a,, roztwdr 40-procento -
wy.
Pozostate odczynniki i roztwory jakw 2, 7.1, 2,

2.7.2.3, Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ 0,200 g pias-

ku lub gliny utarte] i wysuszonej w temperaturze 1050C do
stale] masy przygotowane] zgodnie z PN-73 /H-I 1079, prze-
100 do

nieéé do parownicy platynowej pojemnosci okoto

200 cm3 Dodaé 10 cm3 kwasu solnego (1+1) | ogrzewad
pod szkietkiem zegarkowym do rozpuszczenia prdébki, Na-
stepnie dodad 5 Cr'n3 wody, 3 do 5 kropli kwasu siarkowe-
go (1,83) oraz 15 cm3 kwasu fluorowodorowege, Roztwdr
odparowaé do zaniku biatych dyméw kwasu siarkowego, Po
ozigbieniu parowniczki pozostatoéé zwilzyé woda, dodaé o-
koto 3 do 5 krop!i kwasu siarkowego oraz 10 do 15 cm3
kwasu fluorowodorowego | ponownie odparowacé do  sucha,
Pozostatodé po ozigbieniu rozpuécié¢ w 20 cm3 kwasu soi-

3 2
nego (1+1) 1 30 cm~ wody, Ogrzewal az roztwdr bedzie

catkiem klarowny, Klarowny roztwdr przeniesé do zlewki
3 . .
pojemnoéci 400 cm i dalej postepowad zgodnie z 2,7, 1,3,

2,7.2,. 4, Obliczanie wynikdw, Zawartoéé tlenkumagne-

zu (XMgO) w procentach obliczyé tak, jak podano w 2,7,1.4,

2,7.2,5, Dokiadnosé oznaczania
zawartodé tlenku magnezu  dopuszczalna réznica migdzy
dwoma oznaczaniami

0,04%
0,06%

do 0,50%

powyzej 0,50%
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2,7.2,.6, Wynik, Za wynik przyjaé¢ érednia arytmetyczna
wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczar zgod-

nych z 2,7,2,5,

2,8, Oznaczanie zawartoici weglandw

2.8, 1, Zasada oznaczania, Oznaczanie wgglanéw za po-

mocg pomiaru objetoéci wydzielonego dwutienku wegla pod
wptywem dziatania kwasu soinego na badana prébke, Pomiar
przeprowadza sig za pomoca aparatu Scheiblera, zgodnie z

reakcja

CaCO3 + 2HCI = Ca(.‘,l2 + HZO + COZ

2,8,2, Apéaratura i przyrzady

a) Aparat Scheiblera (rysunek).

Oy
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1 ~ biureta pomiarowa pojemnoéci 280 cm3 z podziatka co
1 cm3 , 2 - ptaszcz wodny, 3 ~ biureta pomocnicza, 4 -na-
czynie szkiane do wyrdwnywania pozioméw cieczy pojem-~
noéci 500 cm3, 5 - fiolka na kwas soiny pojemnoéci 30 cm::>
6 - kolba stozkowa pojemnoéci 300 cm3, 7 - termometr,
8 - kurek trdjdrozny, 9 - kurek dwudrozny.
b) Wycechowany barometr do pomiaru ciénienia,

2,83 ,' Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy cz, d, a, , roztwdr nasycony (do na-

pefniania obu biuret | naczyniz de wyrdwnywania poziomdéw
cieczy). Rozpuszczalnoié NaCi w temperaturze ZOOC Wy~
nosi 35,85 g /100 em®

b) Kwas solny cz,d, a. (1,19), roztwdr 1+1,

2.8, 4, Wykonanie oznaczania. mate -

Probke badanego
riatu pobranego zgodnie z norma PN-73 /H-1 1079, wysu—
szyé w temperaturze 105 do ?OOOC do statej masy, po U—
przednim utarciu jej w moZdzierzu porcelanowym, a hastep-
nie agatowym 'w celu doktadnego rozdrobnienia, Z prdébki

tej odwazyé 10,0000 g (ciz zawariodci weglandéw do 10%)

lub 5,000 g (dla wyzsze] zawartodci nglanéw) i umiescié

w kolbie stozkowej 6 pojemnogci 300 cm3_ Przed rozpo-
czeciem wtasciwego pomiaru, otworzyé kurek tréjdrozny 8
w ten sposéb, aby zapewnié potaczenie biurety poﬁﬂarowej
z otaczajacg atmosfera | ustawié poziom cieczy nhapodziat-

3
ce zerowe] biurety, Fiolke & napetnié okoto 20 cm

roz-
tworu kwasu solnego (H-I), w ten sposdb, aby kwas soiny
nie wylewat sie przez otwor we fiolce, Koibge  stozkowa

zamknadé korkiem gumowym, w ktérym umieszczona jest

fiolka zawierajaca roztwér kwasu soinego (nie powodujac
przy tym wylania sie kwasu z fiolki), potaczonym rurka gu-
mowa, Fonownie skontrolowaé poziom cieczy w biurecie i
nastepnie przekrecié kurek trdjdrozny 8 odcinajac  pota-
czenie biurety z atmosfera, a faczac biurete z fiolka 5
i kolba stozkowa 6, Otworzyé doiny kurek 9 1 spuscié z
biurety pomocnicze] pewna objetosé chlorku sodowego do
naczynia, wyrdéwnujacego poziom cieczy 4 i kurek 9 zamk-
nal, Przechyli¢ kolbe stozkowa w ten sposéb,  aby kwas
solhy wylat sie z fiolki na badana prdbke,

W przypadku gwattownego wywiazywania sie dwutienku
wegla spuszczaé w dalszym ciagu roztwér chlorku sodowe-
go z biurety pomocnicze] 3 do naczynia 4 , Przy czymprzez
caty czas reakcji poziom cieczy w biurecie pomocnicze] po-
winien by¢ nizszy o 1 do 2 cm3 niz w biurecie pomiarowej,
Po kazdym spuszczeniu cieczy kurek 9 zamknaé, Po usta-
niu gwaltownej reakcji wydzielania dwutlenku wedla,
wstrzasnal kolbe od czasu do czasu, przez okres 15 min,
dotykajac przy tym jedynie korka kolby, a nie samej kolby,
obserwujac jednoczeénie poziom cieczy w biurecie pomia-
rowe], Jezeli poziom cieczy utrzymuje sie na jednej i tej
same] wysokosci przyjmuje sie, ze reakcja wywiazywania
dwutlenku wegla jest catkowicie zakoriczona, Nastepnie po-
dnie$é naczynie.szklane 4 otworzyé kurek 9 i ustalié po-
ziom cieczy w naczyniu szklanym 4 i w obu biuretach na
jednej wysokosci, Po wyrdwnaniu pozioméw zamknaé  ku-

2 1s 3 .
rek 9 i odczytaé liczbe cm” wywiazanego dwutlenku weg-
la, Z kolei otworzyé kurek § | przy czym poziom cieczy w
obu biuretach nie powinien ulec zmianie, Jezeli poziom cie-

czy ulega zmianie, oznaczanie nalezy powtdrzyé,

2.8, 5, Obliczanie wynikéw, Zawartodd wegtandéw (Y) w

procentach obliczyé wg wzoru

w ktéryms
b - objeto§é dwutienku wegla, cm3,
K — wspétczynnik odczytany z tabl, 3, uwzgledniajacy
temperature i cidnienie,

¢ - odwazka prébki, g.
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Tablica3
Ciénienie Wartoéci wspdiczynnika K przy temperaturze, °c
mm 2
KN/ m 17 18 19 20 21 22 23
Hg
730 97,325 0, 40012 0,39830 0,3 7649 0,39468 0,39287 0,39102 0,38916
731 97, 458 0, 40068 0,39889 0,39704 0,39523 0,39342 0,39157 0,38971
732 97,592 0, 40123 0,39941 0,39758 0,39578 0,39397 0,39212 0,39025
733 97,725 0, 40179 0,39997 0,39815 0,39633 0,39451 0,39266 0, 39080
734 97,858 0, 40235 0, 40052 0,39870 0,39688 0,39506 0,39321 0,3913 4
735 97,992 0, 40290 0, 40108 0,39925 0,39743 0,39561 0,39376 0,39189
736 98, 125 0, 403 46 0, 40163 0,39981 0,39798 0,39616 0,39431 0,39244
737 98,258 0, 40402 0, 40219 0, 4003 6 0,39853 0,39671 0,39485 0,39298
738 98,392 0, 40457 0, 40274 0, 40091 0,39909 0,39726 0,39540 0,39353
739 98, 525 0, 40513 0,40330 0, 40147 0,39964 0,39781 0,39595 0,39407
740 98, 658 0, 40569 0, 403 85 0, 40202 0, 40019 0,39836 0,39649 0, 39462
741 98, 792 0, 40624 0, 40441 0, 40257 0, 40074 0,39891 0,39704 0,39504
742 98,925 0, 40680 0, 40496 0, 40313 0, 40129 0, 39946 0,39759 0,39571
743 99,058 0, 40736 0, 40552 0, 403 68 0, 40154 0, 40001 0,39814 0,39626
744 99, 192 0, 40791 0, 40607 0, 40423 0, 40239 0, 40056 0,39868 0,39680
745 99,325 0, 40847 0, 40663 0, 40479 0, 40294 0, 40111 0,39923 0,39735
746 99, 458 0, 40903 0, 40718 0, 4053 4 0, 403 50 0, 40166 0,39978 0,39789
747 99, 592 0, 40959 0, 40774 0, 40589 0, 40405 0, 40221 0, 40033 0,39844
748 99, 725 0,41014 0, 40829 0, 40644 0, 40460 0, 40275 0, 40087 0,39898
749 99, 858 0, 41070 0, 40885 0, 40700 0, 40515 Q,40330 0, 40142 0,39953
750 99,992 0,41126 0, 40940 0, 40755 0, 40570 0, 403 85 0, 40197 0, 40007
751 100, 125 0, 41181 0, 40996 0, 40810 0, 40626 0, 40440 0, 40252 0, 40062
752 100, 258 0,41237 0, 41051 0, 40866 0, 40680 0, 40505 0, 403 06 0,40117
753 100,392 0, 41293 0, 41107 0, 40921 0, 40735 0, 40550 0, 403 61 0, 40171
754 100, 525 0,413 48 0,41162 0, 40976 0, 40790 0, 40605 0, 40416 0, 40226
755 100, 648 0, 41404 0,41218 0, 41032 0, 40846 0, 406R0 0, 40471 0, 40280
756 100, 792 0, 41460, 0,41273 0, 41087 0, 40901 0, 40715 0, 40525 0, 40335
757 100, 825 0,41515 0, 413 29 0, 41142 0, 40956 0, 40770 0, 40580 0, 403 89
N . . < 3
2.8, 86, Dokiadnogé oznaczania, Dopuszczalna réznica dwutlenku wegla - 1 cm™ ),
migdzy dwoma réwnelegtymi oznaczaniami  wynosi 0,04% 2,8,.7, Wynik, Za wynik przyjaé érednia arytmetyczna
CaCC)3 ( przy zatozeniu doktadnoéci odczytu wyrzielonego wynikéw rdéwnolegtych oznaczah zgodnych z 2,8, 6,
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1, Instytucja opracowujaca norme - Instytut Odlewnic- 2, Normy zwiazane

twa,

PN-73 /H-11079 Odlewnicze materiaty formierskie, Bada-

nia laboratoryjne, Pobieranie prébek



