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1, Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prébki w miesza-

ninie kwaséw, odpedzenie odsaczonej krzemionki w postaci

fluorku krzemowegoe - SiF dotopienie pozostatodci z we-

4
glanem sodowo-potasowym, oddzielenie kationdw przeszka-
dzajacych w postaci dwuetylodwutiokarbaminiandw z roz-
tworu o pH 5,5 = 6,0 w obecnosci urotropiny i komplekso-
melryczne oznaczanie wapnia oraz sumy wapnhia | magnezu

za pomoca EDTA, odpowiednio wobec fluoreksonu 2z tymo-

loftaleina i czerni eriochromowej T,

2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas soiny (1,18) i roztwory: 1+1, 5+95,

b) Kwas azotowy {1, 14).

c) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+1,

d) Kwas fluorowodorowy, roztwér 40-procentowy,

e) Weglan sodowo-potasowy, bezwodny,

f) Wodorotienek potasowy, roztwér 20-procentowy, Swie-
z0 przygotowany.

g) Urotropina, roztwdr 30-procentowy,

h) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roztwdr 10-pro-
centowy.

i} Trdjetanoloamina, roztwdr 1+3.

J) Cyjanek potasowy.

k) Micczanina fluoreksoriu z tymoioftaleina: 0,20 g fluo
reksonu 1 0,12 g tymoloftaleiny rozetrzed z 20 9 azotans po
tasoweqgo,

i) Czern eriochromowa T, mieszaning = azotanem pota-
sowym w stosunku 0,5 = 100.

m) Roztwor buforowy o pH 10: 54 g chlorku  amonowego
rozpuscic w okoto 200 cm3 wody, dodad 350 f:.13 roztworu
amoniaku {0,91) i rozciefczyd woda do obigtosoi l,dm3

n) 346l dwusodowa kwasu etylenodwuanminoc zteronctcwego
(EDTA), roztwédr 0,025vic 9, 31 g EDTA rozpuscic w okoto
400 c,m3 wody, rostwor przelaé do kotby pomia~ovwse] po-
femnosci 1 dm3 vzupetnic woda do kreski i wymies .
Nastawienie miana roztworu EDTA do 3 kolb siczikowven
pujeninosci 300 cm3 odwazyd po 0,0500 g miedst, Godad
56 cm3 kwasu azotowego (]74) , Podgrzad du rospusac ze-

nia metalu i nastepnie ecdparowad roztwder do wilaoine; o

3
zostatodci, Po oziebieniu kolby dodaé okoto 50 cm” wody,
ogrzac do rozpuszczenia soli, roztwor ozigbié, rozciedczyd

3 : 5 :
100 cm  wody, zobojeinic roztworem amoniagku {1+1) do

przejscia jonow miedziowych w kKompleks amoniakalny

{pH= 8), unikajac nadmiaru reztworu amoniaku, Dodac
ckoto 0,2 g mieszaniny mureksydu z azotanem potasowym w
stosunku 1: 100 | miareczkowal roztworem wersenianu dwu-
sodowego do zmiany barwy roztworu 2 zditozielersi na pur-
surowofioletowa, Miano roztworu EDTA wyraZzone w  gra-

) . 3 . .
macn miedzi na 1 cm oblicryé wedlug wzoru

M= (1)

w Ktorym:
m - masa miedzi, g,
V - objgtosé roztworu EDTA zuzytego do miareczkowania,
3
om
Miano roztwory EDTA wyrazone w gramach tlenku wap-

; 3
liowego (CaQ) na t cm™ chliczyé wedtug wroru

56,08+ M y
TR L | (2)
2 63,54

w ktdrym:
56,09 - ciezar czasteczkowy tienku wapniowesgo,
€3, 84 ~ cickar atomowy miedzi,
M, - miano roztworu EDTA wyrazone w gramach mie-
dzina i cm
Miang roztworu EDTA wyrazone w gramacih tlenku maane-
zowego {(MgQG) na | cn13 obticzyd wedlug wzoru

40,32 M, /

4 63,54

i

w ktérym:
40,32 - cigiar czasteczkowy llenku magnezoweyo,
63,54 ~ ciezar atoimowy miedzi,
."‘\-11 - miano roztworu EOTA wyrazone w gramach mie-

dzina b ooni
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3. Wykonanie oznaczania. 0,5 g zuzla szybowego lub 1g

pytu szybowego lub 2 g zuzla konwertorowego umiesci¢c w
zlewce teflonowej lub szklane] pojemnosci 150 cma, zwilzyé
woda, dodac 20 cm3 kwasu solnego (1,18), 10 (;rn3 kwasu
azotowego, zlewke nakryé szkietkiem zegarkowym i ogrze-
wad do catkowitego wydzielenia tlenkéw azotu. Nastepnie o-
piukaé szkietko zegarkowe woda i roztwdr odparowac do

sucha. Do suchej, ozigbionej pozostatosci dodad okoto

15 c:m3 roztworu kwasu solnego (I+I), 50 c:r'n3 goracej wo-
dy i roztwér ogrzaé do wrzenia. Goracy roztwdér przesa-
czyé przez saczek Sredniej gestosci zbierajac przesacz do
kolby pomiarowe]j pojemnosci 500 cm3, a osad przemyé na
saczku goracym roztworem kwasu solnego (5+95) i goraca
woda. Sgczek z osadem umiescié w tyglu platynowym  wy-
suszyé, spali¢, zwilzy¢ woda i dodaé 5 + 10 cm  roztworu
kwasu fluorowodorowego oraz 5 + 6 Fropli roztworu kwasu
siarkowego. Roztwdr odparowad do wydzielenia bezwodni-
ka kwasu siarkowego, Nastepnie tygiel ozigbic, optukad
$cianki tygla woda i roztwédr odparowac do sucha, Pozosta~
todé w tyglu stopié¢ z 5 + 6 g weglanu sodowo-potasowego, Ty~
giel po ozighieniu stopu umiedcié w zlewce, w ktdre] pro-
wadzono rozpuszczanie probki i dodaé okoto 40 cm3 gora-—
cego rostword kwasu solnego (1+1). Po catkowitym wyfu-
gowaniu stopu otrzymany roztwdr potaczyé z gtéwnym prze-
saczem w kolbie pomiarowe] pojemnogci 500 cm

W przypadku oznaczania tlenku wapniowego i magnezo-
wego, po oznaczaniu krzemionki zgodnie z ark, 06 p. 3, po-
zostalodé w tyglu platynowym pa adpedzeniu krzemionki sto-
pi¢ 7z okota 5 g weglanu sodowo-patasowego, stop wytugowad

(1+1) i

roztwor potaczyé z gtéwnym przesaczem w kolbie pomiaro-

w okoto 40 cm3 goracego roztworu kwasu solnego
wej pojemnosci 500 cm Do roztworu w kolbie pomiarowej
pojemnosci 500 cm3 dodaé kroplami roztworu wodorotienku
potasowego do pojawienia sig osadu  wodorotlenkdéw, ktdry
nastepnie rozpuscié w roztworze kwasu solnego (]H), do-
zowanego kroplami, Roztwdr ogrzaé do temperatury okoifo
700(?, dodac 20 cm3 roztworu urotropiny | pozostawié roz-
twor w temperaturze okoto 7000 przez 20 min, Nastepnie
stale mieszajac, dodac kroplami 20 c:m2 roztworu dwuetylo-
dwutiokarbaminianu sodowego | pozostawié roztwdr w tem-
peraturze ockoto ’F’UOC przer 20 = 30 min, Jerell odczynnik
stracajacy - dwuetylodwutiokarbaminian sodowy - by{ doda-
ry w odpowiednie] ilodci, to po uptywie 26 + 30 min osad
jest skoagulowany, a roztwdr nad nim klarowry. llosciowe
wytracanie nalezy sprawdzié przez dodanie Kilku kropli od-
czynnika stracajacego, W przypadku nieiloSciowego WY

dzielenia osadu dodad¢ nastepna porcje odecynnika. Roztwér

ozighi¢, uzupeinié woda do kreski, wymiesza¢ | przesa-
czyé czedé roztworu przez suchy saczek do suchej cftewki

7 3
pojemnosci 250 cm

3 o § 3
a) Oznaczanie zawartosci tlenku waphiowego. 100 cm

roztworu umiescié w kolbie stozkowej pojemnosci 300 cmj,
dodaé 5 cm3 roztworu trdjetanoloaminy, roztwdr zamieszad,
dodaé 20 c:m3 roztworu wodorotlenku potasowego, 50 =
100 mg cyjanku potasowego, mieszaniny fluoreksonu 2z ty-
moloftaleina do uzyskania zietone] fluorescencji roztworu i
miareczkowaé mianowanym roztworem EDTA do zmiany
barwy roztworuna ficletowa.

. 5 3
b) Oznaczanie zawartosci tlenku magnezowego. 100 cm

B T % 5 5 ¥ » 5 3
roztworu umiescié¢ w kolbie stozkowe] pojemnosci 300 cm |

dodad 5 cm3 roztworu tréjetanolocaminy, 20 cm3 roztworu
buforowego, 50 + 100 mg cyjanku potasowego oraz czerni
eriochromowej T do wyraznego rézéwego zabarwienia roz-
tworu i miareczkowad mianowanym roztworem EDTA do

zmiany barwy na granatowa.

4. Obliczanie wynikéw

a) Zawartosé tlenku wapniowego (X1) obliczyé w pro-

centach wedtug wzoru

- :V‘. Mz - 100 (4)
1 m
w ktédrym:
V1 - objetos$é roztworu EDTA zuzytego do miareczkowa-
nia wapnia, cms,
M?_ - miano roztworu EDTA wyrazone w gramach tlenku

wapniowego na 1 cm roztworu,
m - masa probki cdpowiadajaca pobrane] czesSci roztwo-
ru Jdo miareczkowania, g.

b) Zawarto$é tlenku magnezowego (XQ) obliczyé w pro-

centach wediug wzoru

_(1/2-—\/;‘).M3 - 100 (5)
2 m
w Ktorym:
V. ~ objgtodéd roztworu EDTA zuzytego do miareczkowa-
nia sumy wapnia i magnezu, cm3,
V. - objetosé roztworu EDTA zuzytego do miareczkowa-
nia wapnia, cm
M3 - miano roztworu EDTA wyrazone w gramach tlenku
magnezowego na 1 cm  roztworu,

m - masa prébki odpowiadajaca pobranej czeéci roztwo-

ru do miareczkowania, g.

7. Dopuszczalne rdznice miedzy wynikami réwnotegtych

oznaczan prry zawartodciach tlerkédw wapniowego I magnue-
“OWego CaO MgO
od 0,5do 2,0% -0,15%, 0,15%,
powyzej 2,0do 5,0% -0,20%, 0,25%,
powvze] 5,0 do 10,0% - 0,25%, 0,30%,

powyZel 10,0 do 20,0% - ©, 40%, -
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