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1, Zasada oznaczania, Zaleznie od rodzaju materiatu

4.

rozpuszczenie prébki w mieszaninie kwaséw lub przepro-

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

we oznhaczanie w postaci siarczanu barowego,

2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1, 4)_

b) Brom,

¢) Kwas solny {1, 18) oraz roztwory 2+1 i 5495,

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

e) Nadtlenek sodowy,

f) Czterochiorek sodowy, roztwdr S-procentowy,

g) Nadtlenek wodoru, roztwdr 30-procentowy,

h) Czterochiorek wegla,

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

i) Ameoniak (0,91) i roztwér 5495,

k) Chlorek barowy, roztwér 10-procentowy,

1) Roztwér do przemywanias 10 <:m3 10-procentowego roz-
tworu chlorku barowego i § cm3 kwasu soinego (1,18} do-
petnié woda do 1 dm3,

1) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+1,

m)} Kwas fluorowodorowy (1, 13),

3. Wykonanie oznaczania

a) Pyily konwertorowe i szybowe, Odwazyé 1 g prébki

i zmieszaé doktadnie w tvgiu porcelanowym z 10 g miesza-

niny do spiekania, Powierzchnie przysypac cienka warst-
wa mieszaniny, Tygiel wstawié¢ 10 £ 15 min na brzeg pieca, a
nastepnie ogrzewac przez 1,5 + 2 h w temperaturze 750 =

SOOOC, a¥ do otrzymania dobrego spieku, Tygiel ze

spie~
. . . 3
kiem umieécié w zlewce pojemnosci 250 cm , dodaé 100 <
3
150 cm goracej wody, ogrzewal do wrzenia czesto mie-

szajac, az do catkowitego wytugowania spieku, Tygiel wy=-
jaé, przemy¢ goraca wodg i, jezeli otrzymany roztwér jest
zabarwiony, dodaé kilka kropli reztworu nadtlenku wodo-
ru, Nierozpuszczalny osad odsaczy¢ przez $redni saczek
i przemy<¢ gorgcym roztworem weglanu sodowego do catko-

witego usunigcia jonéw siarczanowych, Przesacz zebradé

3
do kolby pomiarowej pojemnosgci 500 cm po ochiodzeniu

1

roztwor dopeinié do kreski i dobrze wymieszad, Pobrad
3 3

250 cm roztworu do zlewki pojemnosci 600 cm ™ i zakwa-

si¢ roztworem kwasu solnego (I-H) webec oranzu metylo-

wego, rozcierficzy¢ weda do objetesci 350 ¢+ 400 cm3, optu~
kujac wewnetrzne Scianki zlewki, ogrzad do wrzenia w ce-
lu catkowitego usunigcia dwutlenku wegia, a nastegpnie za
pomoca roztworu amoniaku (5+95) doprowadzié roztwér do
pH okoto 7 (roztwér obojgtny) i wprowadzié 5 <:m3 roztwoe
ru kwasu solnego (2+1), Roztwér ogrzaé do wrzenia i do-
daé 10 cm3 roztworu chlorku barowego, a nastgpnie pozo-
stawié na kilka godzin, Osad odsaczy¢ przez twardy saczek
i przemy¢ 3 = 5 razy goracym roztworem do przemywania,
a nastepnie kilkakrotnie goraca woda, Saczek 2z osadem
umieécié¢ w uprzednio wyprazonym i zwazonym tyglu platy-
nowym lub porcelanowym, wysuszyé i ostroinie spalié w
niskie]j temperaturze, Nastepnie wyprazyé w temperaturze
800 = 850°C do uzyskania statej masy, ochtodzié w eksyka-
torze i zwazyd,

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

3 3
w zlewce pojemnoéci 600 cm™, dodaé 20 cm wody, 5 cm

. 3
czterochlorku wegla i 20 cm bromu, przykryé zlewke

szkietkiem zegarkowym i pozostawi¢ na 30 min, mieszajac
okrésowo_ Nastepnie dodaé 10 cm3 kwasu azotowego i po-
nownie pozostawié na 30 min, mieszajac okresowo, Nastep-
nie umieécié zlewke w cieptym miejscu, stopniowo, ostroi-
nie ogrzewad aZz do usuniecia bromu oraz czterochlorku
wegla i odparowaé do wilgotnej pozostatosci, Splukaé Scian-
wilgotnej

ki zlewki woda i odparowaé do pozostatosci,

3

Wprowadzié¢ 5 cm roztworu chiorku sodowego i odparowad
3 -

dwukrotnie z 10 cm”~ roztworu kwasu solnego {2+1), Na-

3 3

stephie dodaé 5 em reoztworu kwasu solhego (Z+1) i 100 cm

amoniaku
3

wody, podgrzaé do rozpuszczenia soli, dodad
(0,91) do wytracenia wodorotlenkdéw oraz okoto 5 cm
nadmiaru w celu przejécia miedzi w rozpuszczainy komp-
leks amoniakalny, Pozostawié 15 min w temperaturze oko-
to BOOC, po czym przesaczy¢ przez migkki saczek do ziew-

3 .
ki pojemnosci 600 cm , osad przemy¢ kilkakrotnie goracym

roztworem amoniaku { 5+95), Wytracanie powtdrzyd po spiu-
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