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1, Zasada oznaczania, ZaleZnie od rodzaju materiatu

rozpuszczenie prébki w mieszaninie kwaséw lub przepro-

wadzenie siarki w rozpuszczalne siarczany przez spieka-
nie z tlenkiem cynkowym i weglanem sodowym oraz wago-

we oznhaczanie w postaci siarczanu barowego,

2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1, 4),

b) Brom,

c) Kwas solny (1, 18) oraz roztwory 2+1 i 5+95,

d) Mieszanina do spiekania: 3 czes$ci bezwodnego wegla-
nu sodowego rozetrzeé w mozdzierzu agatowym z 2 cze§-
ciami tlenku cynkowego,

e) Nadtlenek sodowy,

f) Czterochlorek sodowy, roztwér S-procentowy,

g) Nadtlenek wodoru, roztwér 30-procentowy,

h) Czterochlorek wegla,

i) Oranz metalowy, roztwdr 0, l-procentowy,

i) Amoniak (0,91) i roztwdr 5+95,

k) Chlorek barowy, roztwér 10-procentowy,

1) Roztwér do przemywania: 10 i 10-.procentowego roz-
tworu chiorku barowego i 5 e I soinego (1, 18) do-
peinié woda do 1 dm3,

1) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+1,

m) Kwas fluorowodorowy {1, 13),
3. Wykonanie oznaczania

a) Pyly konwertorowe i szybowe, Odwa2y¢ 1 g prébki

i zmieszaé doktadnie w tvyglu porcelanowym z 10 g miesza-
niny do spiekania, Powierzchnie przysypac cienka warst-
wa mieszaniny, Tygiel wstawié 10 £ 15 min na brzeg pieca, a
nastgpnie ogrzewad przez 1.5 + 2 h w temperaturze 750 <

BOODC, az do otrzymania dobrego spieku, Tygiel ze

spie-
3
kiem umiescié w zlewce pojemnosci 250 cm , dodaé 100 2
3
150 cm™ goracej wody, ogrzewac do wrzenia czesto miea

szajgc, a2 do catkowitego wyltugowania spieku, Tygiel wy-
jaé, przemyé gorgca wodg i, jezeli otrzymany roztwér jest
zabarwiony, dodad kitka kropli roztworu nadtlenku wodo~
ru, Nierozpuszczalny osad odsaczyé przez $éredni saczek
i przemy¢ goracym roztworem weglanu sodowego do catko-

witego usunigcié jonéw siarczanowych, Przesacz zebrad

3
do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm , po ochtodzeniu

roztwér dopeinié do kreski i dobrze wymieszad, Pobrad
3 3

250 cm roztworu do zlewki pojemnodci 600 cm i zakwa-

sié roztworem kwasu solnego (H—l) wobec oranzu metylo-

wego, rozciedczy< woda do objetosci 350 + 400 cm3, optu=
kujac wewnetrzne Scianki zlewki, ogrzad do wrzenia w ce-
lu catkowitego usuniecia dwutlenku wegla, a nastepnie za
pomoca roztworu amoniaku ( 5+95) doprowadzié roztwér do
pH okoto 7 (roztwér obojgtny) i wprowadzié 5 cm3 roztwo-
ru kwasu solnego (2+1), Roztwdr ogrzaé do wrzenia i do-
daé 10 cm3 roztworu chiorku barowego, a nastepnie pozo-
stawié na kilka godzin, Osad odsaczy¢ przez twardy saczek
i przemy< 3 = 5 razy goracym roztworem do przemywania,
a nastgpnie kilkakrotnie goraca woda, Saczek z osadem
umiegcié w uprzednio wyprazonym | zwazonym tyglu platy-
nowym lub porcelanowym, wysuszy¢ i ostroznie spalié w
niskie] temperaturze, Nastgpnie wyprazyé w temperaturze
800 : BSOOC do uzyskania statej masy, ochtodzi¢ w eksyka-
torze i zwaziyd,

b) Kamied miedziowy, Odwazyé 0,5 g prébki, umiescié

3
w zlewce pojemnosci 600 cm3 dodaé 20 cm wody, 5 cm

¥

3
czterochlorku wegla i 20 cm bromu, przykryd zlewke

szkietkiem zegarkowym i pozostawi¢ na 30 min, mieszajac
okrésowo_ Nastepnie dedad 10 cm3 kwasu azotowego i  po-
nownie pozostawi¢ na 30 min, mieszajac okresowo, Nastep-
nie umiescié zlewke w cieptym miejscu, stopniowo, ostroZ-
nie ogrzewac a do usuniecia bromu oraz czterochlorku
wegia i odparowacd do wilgotnej pozostalosci, Sptukaé Scian-
ki zlewki woda | odparowaé do wilgoetne] pozostatosci,
Wprowadzi¢ 5 <:1'rf3 roztworu chiorku sodowego i odparowad
dwukrotnie z 10 <:m3 roztworu kwasu solnego (2+1), Na-
stepnie dodaé 5 cm3 roztworu kwasu solnego (2+1) i 100 cm3
wody, podgrzac do rozpuszczenia soli, dodad amoniaku
(0,91) do wytracenia wodorotlenkéw oraz okoto 5 cm

nadmiaru w celu przejécia miedzi w rozpuszczainy komp-
teks amoniakalny, Pozostawié¢ 15 min w temperaturze oko-
to BOOC, po czym przesaczy¢ przez miekki saczek do zlew-
ki pojemnosci 600 cms, osad przemyd¢ kilkakrotnie goracym

roztworem amoniaku (5+95), Wytracanie powtdrzyé po sphu
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kaniu osadu do zlewki i rozpuszczeniu w jak najmniejszej

ilosci roztworu kwasu solnego 2+1, Potaczone przesacze
zobojetni¢ roztworem kwasu solnego (2+1), az do zniknig-

; e 5 3 :
cia niebieskiego zabarwienia i doda¢ 1 cm nadmiaru na

3 5 : 5
kazde 100 cm roztworu, Roztwor o objetosci okoto 350 +

3 i . .
400 cm  ogrzac do wrzenia i wytracic siarke w postaci
siarczanu barowego podobnie jak w poz, aj.

c) Zuzel szybowy i konwertorowy, 2 g prébki 2uzla szy-

bowego lub 1 g zuzla konwertorowego umiescié w zlewce
teflonowe] pojemnodci 500 cma, dodaé 20 cm3 wody, 20 (:m3
bromu i 30 ‘::m3 kwasu azotowego, Dalej postgpowad jak’ w
poz, b). Do wyprazonego i zwaronego osadu siarczanu ba-
rowego dodacd okoto 5 c:m3 kwasu fluorowodorowego oraz
2 krople roztworu kwasu siarkowego (1+l) w celu usunie-
cia ewentualnie obecne] krzemionki, pozostatogé wyprazyé
i ponownie zwazyé. Z uwagi na bardzo niska zawartosé
siarki w zuzlu szybowym nalezy prowadzié réwnolegle dwie

élepe proby,

4, Obliczanie wynikéw, Zawartodé siarki (X) obliczyé

w procentach wedtug wzoru

{a - b) - 0,1374 - 100

m

X

w ktérym:
a - masa osadu siarczanu barowego wytraconego z
badanej prébki, g,
b -~ masa osadu siarczanu barowego wytraconego ze
élepej prébki, g,
0, 1374 ~ zawarto$é siarki w 1 g siarczanu barowego,
m - masa prdbki odpowiadajaca pobranej do analizy

czesci roztworu, g9,

5, Dopuszczalne réznice miedzy wynikami rdwnolegtych

oznaczad przy zawartoéci siarki:

od 0,10 do 1,0% - 0,05%,

powytej 1,0 do 5,0% - 0,10%,

powyze] 5,0 do 15,0% - 0,25%,
30,0% - 0,25%.

powyZej 15,0 do
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