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Zasada oznaczania, Rozpuszczenie probki w miesza-

ninie kwaséw, wytracenie wodorotienkéw amoniakiem, Re-
dukcja zelaza (III) za pomoca chlorku cynawego i miarecz-
kowanie roztworem dwuchromianu potasowego wobec soli

sodowe] siarczanu dwufenyloaminy jako wskazZnika,

2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1, 18) i roztwér 141,
b) Kwas azotowy (1,4) i roztwdr 1+1,
c) Kwas siarkowy (1, 83), roztwor 1+1,
d) Kwas fluorowodorowy (1,13),
¢) Kwas fosforowy (1, 7),
f) Amoniak {0,91),
g) Nadtlenek wodoru, roztwdr 30-procentowy,
b) Chlorek cynawy, roztwdr: 12,5 g chlorku cynawego
rozpuécid w 10 . — solnego (1, 18) rozciehczyd
woda do 100 cm3
i) Chiorek rteciowy, roztwdr nasycony,

j) S0} dwusodowa siarczanu dwufenyloaminy,

roztwor
0, 05-procentowy,

k) Dwuchromian potasowy, roztwdr 0, IN: 4,9037 g dwu-
chromianu potasowego wysuszonego w temperaturze 1400(3
rozpuscié¢ w wodzie, przeniesé do kolby pomiarowe]j pojem-
noéci 1 dm i po ochtodzeniu dopeinic¢ woda do kreski,
Nastawienie miana: odwazy< 0,05 + 0,1 g 2elaza i roz-
pusci¢ w 15 cm3 kwasu solnego (], 18) pod przykryciem,
rozcienczy€ woda do objetosci okoto 25 = 30 cm3 i zagoto-
wac, Do goracego roztworu dedaé kroplami roztworu chlor-
ku cynawego do odbarwienia oraz 2 £ 3 krople jego nadmia-~

3
ru, Roztwdr ochtodzié¢ i dodaé 10 cm

roztworu chiorku

rteciowego w celu zwiazania nadmiaru chlorku cynawego,
3 . 3

20 cm roztworu kwasu siarkowego {141 ), 10 cm kwasu

fosforowego i kilka kropli roztworu dwusodowego siarcza-
nu dwufenyloaminy, Miareczkowad roztworem dwuchromia-
nu potasowego do zmiany barwy zielonej na widniowoczer~

wonrda,

Miano roztworu dwuchromianu potasowego (K w gramach

3 . y
zelazana 1 cm obliczy¢ wediug wzoru

K= (1)

w ktérym:
m - masa Zelaza zuzytego do wyznaczania miana, g,
V = objg;toé(’: roztworu dwuchromianu potasowego zuzyte-

go do miareczkowania, cm ,

3, Wykonanie oznaczania

2

a) Rozpuszczenie pyiéw i kamienia miedziowego, Odwa-

zy€ 1 g probki pytu szybowego lub konwertorowego fub 0,5
do 1 g kamienia miedziowego w zaleznosci od zawartosci
2elaza, umieéci¢ w zlewce pojemnosci 600 Cm3, zwilzy € kil-
koma kroplami wody, dodaé 15 c:m3 kwasu solnego (1, 18) i
10 cm3 kwasu azotowego (1, 4), zlewke przykry¢ szkietkiem
tlenkéw

zegarkowym i ogrzewad do wydzielenia azotu,

Szkietko zegarkowe spiukaé niewielka ilogécia wody, dodaé
10 cm3 roztworu kwasu siarkowego i odparowad do wydzie-
lenia par bezwodnika kwasu siarkowego, Ochtodzié, dodad
10 crn3 roztworu kwasu solnego ( 1+1) i ogrzad do rozpusz-
czenia soli zelaza, Roztwér rozcieficzyé woda do objetosci
okoto 100 cm3, dodaé 3 = 4 kropli roztworu nadtienku  wo-
doru, ogrzal do temperatury okoto BOOC, wytr‘@cié osad
wodorotlenkéw za pomoca amoniaku i pozostawié na azbesd-
cie do koagutacji osadu, Osad przesaczyé przez miekki sa~
czek i przemy< goraca woda z dodatkiem kitku kropli amo-
niaku, Osad sptukaé do zlewki, w ktérej prowadzono  wy-
tracanie i rozpuéci¢ w minimalne] objetodci roztworu kwa-
su solnego { 1+1), Roztwdr rozciefczyé wodg‘do objetosci
okoto 100 Cm3 i powtdpzyd¢ wytracanie osadu wodorotien-~
kéw, Rozpuszczony osad wodorotienkdw o objetosci 30 =
50 cnf3 ogrzaé do wrzenia i dalej postgpowadé wg 2 k),

b) Rozpuszczenie 2uzla szybowege i konwertorowego, Od-

wazyé | g zuzla szybowego lub 0,25 g zuzla konwertoro-

3
wego do parownicy platynowej, zwilzy¢ woda, dodac 20 cm
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roztworu kwasu azotowego ( 1+1) i okoto 30 (:m3 kwasu flu-~ w ktéryms

orowodorowego, Qgrzewad ostroinie do rozpuszczenia V - objetoéé roztworu dwuchromianu potasowego zuzyte-
probki i odparowad roztwdr do wilgotnej pozostatosci, Na- go do miareczkowania, cm3,

stepnie dodaé okoto 2 cm3 kwasu fluorowodorowego, 10 cm3 K - miano roztworu dwuchromianu potasowego wyrazonew
roztworu kwasu siarkowego i odparowac do wydzielenia par gramach zelaza na | cm3 reztworu,

bezwodnika kwasu siarkowego, Zawartosd parownicy O- m - masa probki, g,

chtodzié, sptukad écianki parownicy woda, dodac¢ 1 = 2 cm

roztworu kwasu siarkowego, odparowal do wilgotnej po- 5 Dopuszczalne réznice migdzy wynikami rdéwnolegtych
zostatoséci, ochtodzié, dodad 10 Cm3 roztworu kwasu solhe- oznaczah przy zawartoéci zelaza;

go { I+1), ogrzad do rozpuszczenia soli zelaza, przetaé do od 0,90 do 5,0% - 0,20%,

zlewki pojemnoéci 600 cm3 i dalej postepowadc wg 3a), powyzej 5,0 do 10,0% - 0,25%,

4, Obliczanie wynikéw, Zawartosé zelaza (X) obliczyé powyzej 10,0 do 20,0% - 0,30%,

w procentach wediug wzoru powyzej 20,0 do 30,0% -~ 0,35%,

powyze] 30,0 do 40,0% - 0,40%,

V- K 400

x= m (2) powyzej 40,0% ~ 0,50%.
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