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1. WSTEP czyszczen (Fe20s, TiO,, Al,O3, CaO, SO3) rozroznia sig
klasy piaskow szklarskich — wg tabl. 1.

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3 Inne, nie podane w tabl. 1 skladniki piasku szklar-
wymagania i metody badan dotyczace piaskéw skiego, np. tlenki barwigce (CuO, CoO, NiO, MnO,
szklarskich ~ stosowanych jako surowiec podsta- Cr;Os), dopuszczalne sa w ilosci uzgodnionej pomig-

wowy do wytapiania mas szklarskich.

1.2. Zakres stosowania normy. Norma powinna by¢
stosowana przez producentéw i odbiorcow piaskow
szklarskich oraz przez laboratoria zajmujace si¢ bada-
niami piaskéw szklarskich oraz surowcéw na piaski
szklarskie.

2. WYMAGANIA

2.1. Klasyfikacja piaskéw szkdarskich. W zaleznosci
od zawartosci sktadnika podstawowego (SiO;) i zanie-

dzy dostawca 1 odbiorcg.

W przypadku zadania odbiorcy, produkcja piaskoéw
o specjalnych wlasciwosciach, nie uwzglgdnionych
w normie, moze nastapi¢ na podstawie porozumienia
pomigdzy dostawca i odbiorca. Piasek taki traktuje si¢
wowczas jako ,piasek do celéw specjalnych®, nie pod-
legajacy postanowieniom normy i ustalonym cenom.

Piasek w stanie wysuszonym nie powinien zawierac
wigce] niz 1% wilgoci.

2.2. Dopuszczalny rozrzut zawartosci gtéwnych skiad-
nikow dla klas piaskow 3 — 6 — wg tabl. 2.

Tablica 1 &
Zawartosé, %
Klasa piasku : « ; »

g $i02 Fe:0s TiO, ALO; Ca0 SO, - 2.6

min max max max max max
Sp 99,5 0,006 (),02 0,15 0.1 0.01 nie okre- nie okre-

1 995 0,010 | 0,02 0,20 0,1 0,01 $la si¢ sla si¢
la 99.4 0,015 - 0,03 -..0,30 0,1 0,01
) 99,3 0,020 < 0,05 0,40 0.1 0,01
3 98,5 0,030 0,08 0,80 0,2 0,02
4 98,5 0,050 0,08 0,80 0,2 0,02
5 97,5 0,080 0,10 0,80 0.3 0,05
6 95,0 1,000 0,20 3,50 1,5 0,15

Tablica 2
Kissn pilaskn Dopuszczalny rozrzut, %
5102 FCzO3 3 TlOz Al:O; (a() SO}

3 +0,2 10,005 +0,02 40,1 +0,05 10,005

4 +0.3 30,008 +0,02 40,1 +0,05 10,005

5 +0,5 40,010 +0,03 40,2 40,10 40,020

6 10,6 +0,020 +0,05 +0,3 +0,10 10,020

Zgtoszona przez Instytut Szkta i Ceramiki
Ustanowiona przez Zjednoczenie Przemystu Szklarskiego i Ceramicznego VITROCER dnia 9 lipca 1980 r.
jako norma obowiazujaca od 1 pazdziernika 1980 T
(Dz. Norm. i Miar nr 16/1980, poz. 62)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE ,ALFA" 1987.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 2,00 Nakt. 500 + 40 Zam. 244/87

Cena zt 54,00
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Dopuszczalne  granice rozrzutu dotyczg przecigt-
nych zawartosci SiO» i innych sktadnikow wymienio-
nych w tabl. 2, w poszczegblnych partiach i kolej-
nych dostawach piasku.

2.3. Uziarnienie. Dopuszcza si¢ uziarnienie piaskow
szklarskich w dwoch sktadach ziarnowych:

a) uziarnienie specjalne,

b) uziarnienie podstawowe (odmiana A 1 B).

Dopuszczalny udzial poszczegolnych frakeji w po-

wyzszych  sktadach  ziarnowych piasku, podano
w tabl. 3. '
Tablica 3
Zawartos$¢ frakeji, %
Frakcja ziarnowa L. et ‘
uziarnienie uziarnienie podstawowe
mm .
specjalne A R
powyze) 1,000 0.0 0.0 0.0
1,000 <+ 0,500 0.0 < 3,0 < 30
0,500 + 0315 < 3.0 =940 =920
0,315 = 0.100 =95,0 294.0 2920
0.100 -+ 0,063 <20 < 25 < 45
ponizej 0.063 < 0.2 =05 < 0.5

Piaski o odmiennym uziarniéniu, moga by¢ dostar-
czane na podstawie uzgodnien pomig¢dzy dostawca
1 odbiorca.

2.4. Przyklad oznaczenia
a) piasku szklarskiego, klasy 1, o uziarnieniu pod-
stawowym A:
PIASEK SZKLARSKI 1-A BN-80/6811-01
b) piasku szklarskiego, klasy specjalnej, o uziarnie-
niu specjalnym: ,
PIASEK SZKLARSKI Sp. uziarn. specj. BN-80/6811-01

2.5. Swiadectwo jakosci. Do kazdej dostawy piasku
szklarskiego powinno by¢ dotaczone §wiadectwo ja-
koSci zawierajace nastgpujace dane:

a) nazwg i adres producenta,

b) dat¢ wystawienia $wiadectwa,

¢) oznaczenie wg 2.4,

d) wielko$é partii wraz z numerem wagonu lub wa-
gonow,

e) podstawowe wyniki badan (skiad ziarnowy, sklad
chemiczny: SiO3, Fey0s, TiO,, AlO3) oraz wilgotnosé
dla piaskow suszonych.

3. PAKOWANIE I TRANSPORT

Piaski klasy specjalnej, klasy 1 i1 klasy la, nalezy
przewozi¢ w stanie wysuszonym w workach 50 kg lub
w zamknietych kontenerach.

Do przewozenia piasku' w workach nalezy stosowacd
wagony zabezpieczajgce przed zawilgoceniem. 5

Piaski nie suszone nalezy przewozi¢ w odkrytych
Srodkach transportu. Moze nastapi¢ szczegdlowe u-
zgodnienie pomigdzy dostawcag i odbiorca na dosta-
we piasku nie suszonego w specjalnych §rodkach tran-
sportu z indywidualnym zabezpieczeniem tadunku.

4. METODY BADAN

4.1. Rodzaje i zakres stosowania metod — wg tabl. 4.
Tablica 4
: ; Zakres metod
Rodzaj badania Metod:
! ctoda % skladnika
A 2 3
Wilgotnosé wagowa dla wszystkich war-
todci
Uziarnienie suche przesiewanie wg 4.4 dla wszys-
’ ) . tkich zakresoéw
przesiewanie na
mokro
Strata prazenia wagowa dla wszystkich
wartosci
SiO» wagowa 90 =+ 100
TiO, kolorymetryczna 0,002 + 0.2
kolorymetryczna z
kwasem sulfosalicy- 02 + 1
Fe 05 lowym
ko-lorymelr.ycma z 0.005 = 0.2
o-fenantroling
k lek etrycz-
n:mnl:izelresf)znl::\;itllie b =4
ALO; 1 czkowar
kolorymetryczna ponizej 0,5
kompleksometrycz- 02 + 2
Ca0 na, miareczkowanie
kolorymetryczna ponizej 0,2
NasO 1‘(?t()m§lrii ptomie- 0.002 = 2
niowej
K0 f('nom'etrii ptomie- 0.002 = 2
niowej
SO; wagowa 001 =1

4.2. Pobieranie i przygotowywanie probek do badan

4.2.1. Pobhieranie probek piaskow dostarczonych w wor-
kach. W zalezno$ci od licznosci partii nalezy pobrad
losowo liczbe workéw podang w tabl. 5. Z kazdego
wylosowanego worka pobraé prébnikiem 15, wg PN-74/
C-60008, trzy probki o tacznej masie 1.5 kg, ktora
stanowi probke pierwotng. Pobrany lacznie z wytypo-
wanych workéw material stanowi prébke ogdlng
z partii piasku.

Tablica §

Liczba workéw Liczba workow, ktoére nalezy
w partii wybra¢ do pobierania probek
0+ 250 5

251 + 500 9
501 + 1000 14
1001 -+ 2000 22 )

4.2.2. Pobieranie probek piaskéw dostarczonych luzem
w wagonach. Zaleznie od ilo§ci wagondéw w partii na-
lezy wybraé losowo do badan liczbe wagonéw podanag

‘w tabl. 6 i z kazdego wybranego wagonu pobraé préb-

nikiem 15 pig¢ probek pierwotnych z rdéznych miejsc
wagonu.

Pobrany w ten sposOb materiat z r6znych wagonow
stanowi tacznie probke¢ ogdlng partii piasku.
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Tablica 6
Liczba wagonow. Liczba wagondéw, z ktorych
w partii pobiera si¢ probki
do 10 3
11+ 25
powyzej 25 R 5

W przypadku stosowania innych §rodkoéw transpor-
tu, pobieranie probek reguluje wewngtrzna instrukcja
odbiorcy.

4.2.3. Przygotowanie S$redniej probki laboratoryjnej.
- Pobrang probk¢ ogdélng, zgodnie z 4.2.1 lub 4.2.2,
zsypaé na czystym suchym miejscu, zmiesza¢ i pobrac
probke do oznaczania wilgotnodci. Jezeli piasek do-
starczono w stanie wysuszonym, zsypa¢ probk¢ ogdlna,
zwilzy¢ wodg destylowang i dopiero wtedy mieszac
ja przez usypywanie stozka. Piasek zmieszaé¢ dokladnie
przez 3-5-krotne usypywanie z niego stozka, kazdora-
zowo w innym miejscu. Ostatni uformowany stozek
rozplaszczyé, podzieli¢ go na 4 cze$ci symetryczne,
z ktérych dwie przeciwlegte odrzucié. Z pozostatych
czg$ci uformowaé nowy stozek. W ten sposob poste-
" pujac zmniejszyé probke ogdlna do wielkosci okoto
2 kg. Tak otrzymanag S$rednig probke laboratoryjna
I podzieli¢ na dwie réwne czg¢éci i umiesci¢c w stoikach
z doszlifowanym korkiem lub w szczelnych worecz-
kach igelitowych. -

Nasypywanie piasku do stoikow lub woreczkéw wy-
kona¢ matymi porcjami, ktore umiesci¢ po kolei w kaz-
dym stoiku lub woreczku, aby zapewnic¢ identycznosé
probek. Jedna czg$¢ probki jest przeznaczona dla do-
stawcy, druga do analizy kontrolnej lub rozjemcze;j.
Na opakowaniu kazdej czg$ci probki laboratoryjnej
umiesci¢ odpowiedni napis, okre§lajacy pobrany ma-
terial.

. 4.2.4. Przygotowanie probek do badan

4241, Przygotowanie pr(’)bki do oznaczania wilgot-
~nosci. Probke do; _oznaczania wilgotnosci pobiera sig
W potrzebneJ llOSCJ przed nawilzeniem probki labora-
‘ l_Ol‘)U!’l(:j, przygotowang wg 4.2.3.

. -4.2.42. Przygotowanie probki do oznaczania uziarnie-
~ »;ma .Odwazyc¢- okolp 180 + 200 g probki laborato-
: ;ryjnej przygotowanej wg 4.2.3, roztozy¢ cienkg warstwa
W kuwec1e lub -paromey porceldnowej 1 suszy¢ W su-
".szdrcer w tempcraturze 105 + 110°C do statej masy.
. . Suszenle mozna przeprowadza¢ réwniez pod pro-
miennikiem podczerw1em

- 4.2.43. Przygotowame prébki do oznaczan chemicz-
’ nych Odwazy¢ okoto 30 g probki laboratoryjnej przy-
gotowanej wg 4.2.3, rozetrzec w mozdzierzu agatowym
lub agalitowym do wielkosci ziarna okoto 0,08 mm
i wysuszy¢ do stalej masy. « '

4.3, Oznaczanie wilgotnosci

4.3:1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 5 g

probki laboratoryjnej wg 4.2.3,7zdoktadnoscig do 0,01 g,
" do uprzednio wysuszonego i zwazonego naczynka wa-
gowego, 1 wysuszy¢ w suszarce w temperaturze 105 =
110°C do stalej masy.

4.3.2. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ wilgotnosci
(X)) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(m+ mi) -m:

1= - 100 (1
m
w ktorym:
m — odwazka probki przed suszeniem, g,
m; — masa naczynka wagowego, g,
m, — masa naczynka z piaskiem po wysuszeniu, g,

4.3.3. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami 2 row-
nolegtych oznaczan nie powinna przekracza¢ 5% wy-
niku mniejszego.

4.3.4, Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng wynikow zgodnych z 4.4.3.-

4.4. Oznaczanie uziarnienia

4.4.1. Oznaczanie uziarnienia za pomoca przesiewania
na sucho

4.4.1.1. Wykonanie oznaczania. Metodg przesiewania
na sucho nalezy stosowacé jako metod¢ do sprawdza-
nia uziarnienia piaskow szklarskich, sklasytfikowanych
wg tabl. 1, w nastepujacy sposob: okoto 100 g probki,
przygotowanej wg 4.2.4.2, odwazy¢ z doktadnoscig do
0,01 g i nastepnie przesiewaé przez 30 min na wy-
trzasarce mechanicznej stosujac komplet sit laborato-
ryjnych tkanych, zgodnie z wymaganiami wg tabl. 3.

Sprawdzi¢ zakoficzenie przesiewania. Po przesianiuy
przenies¢ material z poszczegblnych sit do przygoto-
wanych pojemnikéw i zwazy¢ go z doktadnoscig do
0,01 g.

4.4.1.2. Obliczanie wynikéw. Odsiew i przesiew ziarn
(X2) obliczy¢ w procentach. wg wzoru

m + 100
Xy = (2)
m
w ktoérym:
m; — masa odsiewu lub przesiewu, g,
m — odwazka prébki, g,

4.4.1.3. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami 2 row-
nolegtych oznaczan nie powinna przekracza¢ 15% wy-
niku mniejszego.

4.4.2. Oznaczanie uziarnienia za pomoca przesiewa-
nia na mokro.

4.4.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie uziarnienia
za pomocy przesiewania na mokro nalezy stosowa¢
przy badaniach surowcoéw na piaski szklarskie oraz
innych specjalnych przypadkach, kiedy wymagane jest
specjalnie dokfadne oznaczenie frakcji najdrobniejszych
w surowcu lub produkcie. Oznaczanie uziarnienia —
za pomocg zestawu sit laboratoryjnych, w specjalnym
urzgdzeniu do przesiewania.

Urzgdzenie do przesiewania umozliwia rOwnoczesne
przemywanie woda przesianego materiatu w kierunku
od sita gornego do sita dolnego.

Denko zestawu sit jest zaopatrzone w wylew umoz-
liwiajacy zbieranie najdrobniejszego przesiewu acznie
z woda pluczaca.
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4.4.2.2. Urzadzenie

a) Spegjaine urzadzenie do dyspergowania probek.

b) Specjalne urzadzenie do przesiewania na mokro
(np. Fritsch analysette-3, Deurer lub krajowe typu
LPzE).

4.4.2.3. Wykonanie oznaczania. Okolo 70 g prébki
piasku lub surowca, przygotowanej wg 4.2.4.2, odwazyc¢
7 doktadnoscia do 0,01 g do parownicy porcelanowej,
doda¢ 100 ml wody, nawilza¢ w ten sposdb przez
5 min, mieszajge od czasu do czasu precikiem szkla-
nym. .
Zawiesing piasku z woda sptukac ilosciowo do po-
jemnika urzgdzenia dyspergujacego, uzupelni¢ objetosé
do okoto 300 ml i wilgczyé mieszadto tego urzadze-
nia. Przeprowadzaé mieszanie probki w urzadzeniu dys-
pergujagcym przez 15 min. Wigczy¢ mieszadto urzadze-
nia dyspergujacego. Optukaé mieszadto woda destylo-
wang. Polozy¢ na kazde sito w zestawie po 2 kulki
gumowe w celu ulatwienia przesiewania.

Zawiesing piasku z woda sptukaé na goérne sito ze-
stawu sit, umieszczonego w przyrzadzie do przesiewa-
nia na mokro, natozyé glowice doprowadzajaca wodg,
wlgczyve pluczke 1 uruchomié¢ przesiewacz.

Przesiewanie prowadzi¢ przez 20 min, zbierajac drob-
ny przesiew do wiaderka. Sprawdzi¢ doktadno$¢ wy-
ptukania czg$ci drobnych piasku, pobierajac nieco wo-
dy pluczacej spod dolnego sita do szklanej zlewki.
Woda w zlewce nie powinna zawiera¢ widocznych
czesci stalveh ani wykazywaé opalizacji. Wylaczy¢ wodg
ptuczgcy 1 przesiewacz.

Przenie$¢ iloSciowo przez sptukiwanie materiat z po-
szezegOlnych sit do parowniczek porcelanowych, zde-
kantowac nadmiar wody.

Material w parowniczkach wysuszy¢ do statej masy.

Zwazy¢ material w poszczegdlnych parowniczkach
7 doktadnoscia do 0,01 g.

4.4.2.4. Obliczanie wynikow. Odsiew i przesiew ziar-
na (Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m1 - 100
Xy & === : 3)
m
w ktorym:
mi; — masa odsiewu lub przesiewu, g,
m — odwazka probki, g.

4.4.2.5. Dopuszczalna réznica migedzy wynikarhi 2 row-
nolegltych oznaczan nie powinna przekracza¢ 15% wy-
niku mniejszego.

4.4.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ $rednig aryt-
metyczng wynikow wg 4.4.2.5.

4.5. Oznaczanie straty masy przy prazeniu

4.5.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na pra-
zeniu odwazonej probki piasku w temperaturze 1000°C
(1273 K), do statej masy.

4.5.2. Wykonanie oznaczania. W parownicy platyno-
wej odwazyé 5 g wysuszonej 1 rozdrobnionej préobki
piasku. Wstawi¢ parownic¢ do pieca i podnie$é stop-
niowo temperaturg do 1000°C i przetrzymywacé probke

w tej temperaturze przez godzing. Po tym czasie prze-
nie$¢ parownicg do eksykatora i po ostudzeniu (30 min)
zwazy¢.

Prazenie w 1000°C powtdrzy¢ do uzyskania statej
masy probki.

Z réznicy mas probki przed i po prazeniu obliczy¢
w procentach strat¢ masy w czasie praZenia.

4.5.3. Obliczanie wynikéw. Strat¢ masy przy praze-
niu (X4) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(m+ m) -m:

Xy = —— - 100 4)
m
w ktorym:
m — odwazka prébki przed prazeniem, g,
mi; — masa parownicy, g,
m, — masa parownicy. z prébka po prazeniu, g.

4.5.4. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami 2 row-
nolegtych oznaczan nie powinna przekracza¢ 10% wy-
niku mniejszego.

4.5.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednia aryt-
metyczng wynikow dwoch réownoleglych oznaczan wg
4.5.4.

4.6. Oznaczanie zawartos$ci krzemionki (SiO2)

4.6.1. Oznaczanie krzemionki bez stapiania

4.6.1.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
odpedzeniu krzemionki z kwasem fluorowodorowym
w obecnoéci kwasu siarkowego oraz okresleniu zawar-
tosci SiO; z rdéznicy masy prébki przed i po dziata-
niu kwasu fluorowodorowego. Oznaczanie krzemionki
w piaskach zawierajacych 99% SiO; lub wigcej nalezy
wykonywaé metodg opisang w 4.6.1. W przypadku niz-
szych zawartosci krzemionki w piaskach szklarskich kla-
sy 3 + 6, nalezy sprawdzié, czy w danym ztozu wyniki
otrzymywane za pomocg metod wg 4.6.1 i 4.6.2 sa
zgodne. W przypadku niezgodnosci wynikow nalezy za-
stosowaé metode wg 4.6.2.

4.6.1.2. Odczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor (1+1).
b) Kwas fluorowodorowy, 40%(m/m).

4.6.1.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w parow-
nicy platynowej 1 g wysuszonej i rozdrobnionej probki
piasku i zwilzy¢ jg 1 ml roztworu (1+1) kwasu siar-
kowego. Odpedzi¢ nadmiar kwasu siarkowego oraz wy-
prazyé probke do statej masy w temperaturze 800°C,
nast¢gpnie ponownie zwilzy¢ probke 1 ml roztworu (1+1)
kwasu siarkowego, doda¢ 20 ml kwasu fluorowodoro-
wego 1 ogrzewal pod przykryciem (plytka teflonowa)
25 + 20 min. Po tym czasie odparowaé prébke do
zaniku biatych dyméw SO; oraz wyprazy¢ do stalej
masy w temperaturze 800°C. Z rdznicy mas obliczy¢
zawarto$¢ krzemionki (SiOz) w probee.

4.6.1.4. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ krzemionki
(Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m; — m:
X5 = ———— 100 &)

m
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w ktorym:
m — odwazka probki wysuszonej i przygotowanej
zgodnie z 4.2.3, g,
m, — masa parownicy z pozostatosciag po usunigciu
krzemionki, g,
m, — masa parownicy z probka po odpedzeniu kwa-
su siatkowego (H:SO4) 1 po prazeniu
w 800°C (1073 K), g.
4.6.1.5. Dopuszczalna roznica miedzy wynikami 2 r6-
wnolegtych oznaczan nie powinna przekracza¢ 0,3% wy-
niku mniejszego.
4.6.1.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig aryt-
metyczng wynikow dwoch rownolegtych oznaczan wg
4.6.1.5.

4.6.2. Oznaczanie krzemionki ze stapianiem

4.6.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
stopieniu probki z weglanem sodowym, rozpuszczeniu
stopu, wytraceniu krzemionki za pomoca kwasu sol-
nego i wagowym oznaczaniu SiO,.

'4.6.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a.

'b) Kwas solny 2% 1 roztwor (1+1) przyrzadzony
przez rozciefnczenie st¢zonego kwasu solnego cz.d.a.
d =119 g/ml

¢) Kwas fluorowodorowy cz.d.a.

d) Kwas szczawiowy cz.d.a.

4.6.2.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w parow-
nicy platynowej 0,5 g wysuszonej i rozdrobnionej préb-
ki piasku, zmieszaé ostroznie z | g bezwodnego we-
glanu sodowego i zasypaé 0,5 g bezwodnego weglanu
sodowego. Parownic¢ przykry¢ i ogrzewaé do stabo
czerwonego koloru platyny w utleniajacym plomieniu
palnika, stopniowo podnoszac temperaturg az do otrzy-
mania czystego stopu.

Po catkowitym stopieniu rozprowadzié stop po catlej
dolnej powierzchni parownicy, przykryé i ostudzié
w temperaturze pokojowej. Dodaé nastgpnie 20 <+ 25 ml
roztworu (1+1) kwasu solnego (ostroznie pod przykry-
ciém) i ogrzewaé pod przykryciem do rozpuszczenia
stopu. Przemy¢ $cianki parownicy woda destylowang
i odparowaé¢ do sucha. Probke ostudzi¢, dodaé 5 ml
roztworu (I+1) kwasu solnego i 20 ml goracej wody.
Po 5 min sgczyé do parownicy pojemnosci 250 ml.
Przemy¢ osad kilkakrotnie 2% gorgcym roztworem

kwasu solnego, a nast¢pnie woda. Saczek wraz z osa-

dem przenie$¢ do tej samej parownicy, w ktdérej wyko-
nano stapianie. '

Przesacz odparowac do. sucha, ostudzié, dodaé 10 ml
roztworu (1+1) kwasu solnego i ponownie odparowaé
do sucha. Zawarto$¢ parownicy wysuszy¢ przez 30 min
w 105°C i ostroznie doda¢ 5 ml roztworu (1+1) kwasu
solnego, 20 ml wody i nieco pulpy celulozowe;.

Odczeka¢ 5 min i saczyé. Osad przemy¢ 8 razy .go-
racym 2% roztworem kwasu solnego, a nast¢pnie woda
i dotaczy¢ do parownicy z pierwszym osadem. Przy-
kry¢ czgSciowo parownicg i przy matym dostepie po-
wietrza prazy¢ przez 30 min w temperaturze 1200°C.
Przed wyjeciem z pieca przykry¢ parownicg, ostudzié
w eksykatorze i zwazyé (m)).

Zwilzy¢ osad krzemionki ! + 2 ml wody destylo-
wanej, doda¢ 4 <+ 5 ml kwasu fluorowodorowego i 0,5 g
kwasu szczawiowego i odparowaé¢ do sucha. Wysubli-
mowaé kwas szczawiowy ostroznie ogrzewajgc. Pray-
kry¢ parownicg i prazyé przez 2 min w temperaturze
1000°C. Ostudzi¢ i1 zwazyé (m»).

4.6.2.4. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ krzemionki
(X¢) obliczyé w procentach wg wzoru

m, — m

Xe = < 100 (6)
m .
w ktorym:
mi; — masa osadu po stragceniu krzemionki, g,
m> — masa osadu po odpe¢dzeniu krzemionki z kwa-
sem fluorowodorowym, g,
m — odwazka probki, g.

4.6.2.5. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami 2 row-
nolegtych oznaczan nie powinna przekraczaé¢ 0,3% wy-
niku mniejszego.

4.6.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjac $rednig aryt-
metyczng wynikéw dwodch réwnolegltych oznaczan wg
4.6.2.5.

4.7. Przeprowadzenie probek do roztworu (roztwarza-
nie) w celu oznaczania TiO,, Fe,O; Al,O; i CaO

'4.7.1. Odczynniki i roztwory”

a) Kwas siarkowy, ‘roztwor (1+1), przygotowany
przez rozcienczenie stezonego H;SO4 cz.d.a. d = 1.84
g/ml wodg destylowana.

b) Kwas fluorowodorowy cz.d.a. 40%(m/m).

c) Kwas solny cz.d.a. d = 1,19 g/ml i roztwor
10%(m/m).

d) Wgglan sodowy bezwodny cz.d.a.

e) Pirosiarczan sodowy lub potasowy cz.d.a.

4.7.2. Czyszczenie naczyn platynowych. Do kazdego
naczynia platynowego (parownica, tygiel) wrzucié
2 + 3 g pirosiarczanu sodowego, stopi¢ go nad utle-
niajacym stozkiem plomienia palnika i przez 3 + 4 min
rozprowadzaé stop po calej wewngtrznej powierzchni
naczynia przez jednoczesne grzanie. Po zakonczeniu
wygrzewania, wylugowac¢ stop woda i odrzuci¢ a naczy-
nie platynowe gotowaé w roztworze kwasu solnego
(1+1) przez 5 <+ 10 min, optukaé dokiadnie wodg
destylowang 1 wysuszyé.

Zaleca sie w miare mozliwosci stosowanie oddziel-
nych zestawOw naczyn platynowych do roztwarzania
prébek oraz oznaczania krzemionki. W przypadku uzy- -
wania tych samych naczyn platynowych do oznacza-
nia krzemionki i Zelaza (glinu, tytanu i wapnia), po
kazdorazowym oznaczaniu SiO,, oczyszczanie z piro-
siarczanem powt6rzy¢ dwukrotnie.

4.7.3. Wykonanie roztwarzania. W dokladnie oczysz-
czonej parownicy platynowej odwazyé 3 g z doklad-
no$cig do 30,2 g, wysuszonej 1 rozdrobnionej prébki
piasku i zwilzy¢ ja | ml rozciennczonego kwasu siar-
kowego (1+1). Dodaé nastgpnie 20 ml kwasu fluorowo-
dorowego i ogrzewa¢ pod przykryciem (ptytka teflono-
wa) przez 20 <+ 25 min.

Po tym czasie, w przypadku niecatkowitego rozkta-
du prébki (widoczne ziarenka piasku), dodaé jeszcze
5 ml kwasu fluorowodorowego i ogrzewa¢ przez dalsze
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10 <+ 15 min. nastgpnie odparowaé probke do obfi-
tych biatychi dymow SO; (nie prazyc), doda¢ 10 ml
roztworu kwasu solnego, ogrza¢ zawarto$¢ parownicy
pod przykryciem do wrzenia i po ostudzeniu przes3-
czyé roztwor przez migkki lub Sredni saczek bezpo-
$rednio do kolby pomiarowej pojemnos$ci 100 ml, prze-
mywajyc saczek ciepta wodg destylowana. Saczek wraz
7 pozostatoscig wysuszy¢, spali¢ (spopieli¢ nie dopusz-
¢zajac do powstania ptomienia) i stopi¢ z 0,5 g bez-
wodnego wyglanu sodowego.

Stop wytugowa¢ na goraco 5 ml wody destylowanej,
doda¢ 5 ! stgzonego kwasu solnego (pod przykry-
ciem po kropli) i ogrzewac (pod przykryciem) do cat-
kowitego rozpuszczenia stopu.

W przypadku trudno$ci ze stopieniem, nalezy nie-
rozpuszczalng czg$¢ odsaczyé, spali¢ i dotopi¢ z piro-
siarczanem sodowym lub potasowym. Otrzymany roz-
twor dotgezyé do kolbki zawierajacej przesacz po roz-
ktadzie probki i po stapianiu z soda, dopeini¢ woda
destylowang do objgtosci 100 ml i doktadnie wymieszaé
przez wiclokrotne odwracanie kolby dnem do gory.
Tak przygotowany roztwér uzywac do spektrofotome-
trycznego oznaczania glinpu, Zzelaza, tytanu i wapnia.
Rownolegle wykona¢ dwie §lepe proby, ktore zawie-
rajg wszystkie odezynniki i roztwory, z wyjatkiem préb-
ki piasku oraz obejmuja wszystkie czynnos$ci zwigzane
7 rozktadem probki (zwilzanie kwasem siarkowym, wy-
grzewanie, odparowanie do dymow SOj3, rozpuszezanie
w kwasie solnym, stapianie itd.). ‘

4.8. Oznaczanie tlenku tytanowego (TiO»)

4.8.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na po-
miarze intensywno$ci zabarwienia kompleksu tytanu
z kwasem chromotropowym za pomocy spektrofoto-
nmictru lub  fotokolorymetru, przy dlugosci fali
A = 460 nm, w kuwetach I cm.

4.8.2. Aparatura. Spektrofotometr, np. ,Specol” lub
fotokolorymetr dajacy mozliwos¢ pomiaru wartosci
absorpcji przy dlugosci fali A = 460 nm.

4.8.3. Odczynniki i roztwory

a) Tytan metaliczny 99.9%.

b) Tlenek tytanowy TiO, cz.d.a.

c) Roztwory wzorcowe zawierajagce w | ml: 20
1 200 pg TiOa, przygotowane w podany niZej sposob.

Roztwor wzorcowy podstawowy I z metalicznego ty-
tanu (Ti): metaliczny tytan (99,9%) oczysci¢ przez krot-
kie trawienie w rozcieficzconym kwasie siarkowym (1+1),
opluka¢ woda, acetonem i wysuszyé w temperaturze
pokoju wagowego.

Odwazy¢ z doktadnoscia do 0,1 mg 0,1199 g, uprzed-
nio oczyszczonego metalicznego tytanu, przenie$é go do
zlewki pojemnosci 100 ml i rozpusci¢ w 10 ml roz-
tworu kwasu siarkowego (1+1). Dodaé nastepnie 1 ml
stezonego -kwasu azotowego i ogrzewa¢ do obfitych
dyméw SO;. Czynnos$é te powtdrzy¢ jeszcze dwukrot-
nie, a nastepnie przenie$é¢ roztwor ilosciowo do kolby
pomiarowe), dopetnié¢ 10% roztworem kwasu siarko-
wego do objetosci 1000 ml i doktadnie wymieszac.
- Tak przygotowany roztwér stanowi podstawowy wzo-
rzec tytanu, zawierajacy w 1 ml 200 ug TiO,.

Wzorcowy roztwor tytanu zawierajacy w 1 ml 20 ug
TiO, przygotowaé przez rozcieficzenie roztworu pod-
stawowego 10% kwasem siarkowym.

Roztwor doktadnie odmierzony pipeta wlaé do kolby
pomiarowej pojemnosci 10-krotnie wigkszej od pojem-
nosci pipety. ‘

Roztwér wzorcowy podstawowy 11 z tlenku tytanowego
(TiO2): odwazy¢ z dokladnoscia do +0.1 mg, 0.2 g
TiO; i stopié¢ z 15 g pirosiarczanu potasowego w tyglu
kwarcowym lub platynowym. Rozpusci¢ stop w 500 ml
gorgcego roztworu kWasu siarkowego (1+3), przenie$é
roztwér iloSciowo do kolby pomiarowej i dopetni¢ do
objgtosci 1000 mi roztworem kwasu siarkowego (1+4).
1 ml tak przygotowanego wzorcowego roztworu tytanu
zawiera 200 ug TiO,.

d) Kwas siarkowy cz.d.a., d = 1,84 g/ml i roztwory;
10% (1+1), (143) i (1+4).

e) Kwas azotowy cz.d.a. d = 1,42 g/ml.

f) Pirosiarczan potasowy (K:S:07) cz.d.a.

g) Kwas askorbinowy cz.d.a., roztwédr 2% $wiezo
przygotowany do kazdej serii pomiaré6w 1 przechowy-
wany w butelce ze szkla oranzowego.

h) Kwas chromotropowy, roztwor 1%, przygotowa-
ny przez rozpuszczenie 1,0 g soli dwusodowej tego
kwasu w wodzie, dodanie 20 ml roztworu kwasu askor-

. binowego i dopetnienie woda do objgtosci 100 ml.

Roztwor ten nalezy przechowywaé w butelce ze szkla
oranzowego. .

Roztwor jest trwaty przez | miesigc.

1) Bufor mrowczanowy o pH = 3.5, przygotowany
przez rozpuszczenie 60 ml kwasu mrowkowego cz.d.a.
i 28 g wodorotlenku sodowego cz.d.a. w objetosci
1000 ml.

j) Wodorotlenek amonowy cz.d.a.

4.8.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 6 kolb
pomiarowych pojemnosci 25 ml odmierzyé kolejno
z biurety 0,5; 1; 2; 3; 5 1 7 ml wzorcowego roztworu
tytanu o zawarto$ci 20 ug w | ml TiO,, doda¢ 2 ml
roztworu kwasu askorbinowego i odczeka¢ 10 min.
Doda¢ nastgpnie 2 ml roztworu kwasu chromotropo-
wego, amoniaku do pH okoto 2, 10 ml buforu mréw-
czanego i dopetnié roztwér woda destylowana do obje-
to$ci 25 ml. Roztwory w kolbach dokladnie wymiesza¢
i po-uptywie 10 min mierzy¢ wartosci absorpcji roz-
tworéw przy dhugosci fali A = 460 nm w kuwetach 1 cm
wobec wody destylowanej.

Rownolegle wykona¢ $lepa probe, ktora powinna za-
wiera¢ wszystkie roztwory uzywane do sporzadzania
krzywej wzorcowej précz wzorca tytanu.

Od wartoS$ci absorpcji analizowanych roztworéw na-
lezy odjaé warto$¢ absorpcji $lepej proby, mierzonej
wzgledem wody.

Kazdy punkt krzywej wzorcowej nalezy powtdrzyé
2-3 razy do uzyskania zgodnych wynikéw. Na pod-
stawie uzyskanych warto$ci sporzadzi¢ krzywa wzorco-
wa, odkiadajgc na osi odcigtych zawartosci TiO, w mi-
krogramach na 25 ml, a na osi rzgdnych odpowiada-
jace im wartosci absorpciji.
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4.8.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej
pojemnosci 25 ml odmierzy¢ 2 + 10 ml badanego roz-
tworu, przygotowanego wg 4.7.3, doda¢ 2 ml wodnego
roztworu kwasu askorbinowego 1 odczeka¢ 10 min,
w celu catkowitej redukcji zelaza tréjwarto$ciowego.
Nastepnie doda¢ 2 ml roztworu kwasu chromotropo-
wego, amoniaku do pH okoto 2, 10 ml buforu mréw-
czanego, dopetni¢ woda destylowana do objetosci 25 ml
i doktadnie wymieszaé. Po uplywie 10 min mierzy¢
warto$¢ absorpcji roztwordow przy dtugosci fali 460 nm
w kuwetach 1 cm, wobec wody destylowanej. Rowno-
legle oznaczyé tytan w $lepej probie, przygotowanej
wg 4.7.3. Od wartosct absorpcji analizowanych roz-
tworéw odjaé warto$é absorpcji $lepej proby mierzo-
nej wzglgdem wody.

Z danych pomiarowych odczytaé z krzywe) wzorco-
wej stgzenie tytanu w mikrogramach TiO; w 25 ml
Wykonaé przynajmniej dwa niezalezne oznaczania dla
‘kazdej prébki, ktoére nie powinny rézni¢ si¢ wigcej
niz o 20% wyniku mniejszego. Za wynik przyjac $red-
nig arytmetyczna dwoéch (lub wigcej) oznaczan.

4.8.6. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ dwutlenku ty-
tanu (X7) obliczy¢ w procentach wg wzoru

a

V-m-

X —_
! 100

(7N

w ktorym:
a — zawarto$¢ dwutlenku tytanu odczytana z krzy-
wej wzorcowej, ug/25 ml,

V— obj¢tos¢ roztworu wzigta do oznaczania, ml,
m’ — masa probki piasku, g. .
4.8.7. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami 2 réw-

nolegltych oznaczan nie powinna przekraczaé¢ 20% wy-
niku mniejszego.

4.8.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ $rednig aryt-
metyczng wynikOw dwdch réwnoleglych oznaczan wg
4.8.7.

4.9. Oznaczanie tlenku zelazowego (Fe.O3)

4.9.1. Przygotowanie roztworé6w wzorcowych. Roztwo-
ry wzorcowe nalezy w zasadzie przygotowywaé z meta-
licznego zelaza wysokiej czystosci, jednak w przypadku
braku takiego zelaza mozna stosowacé siarczan zelaza-
wo-amonowy (s6l Mohra).

a) Roztwory wzorcowe z metalicznego zelaza: meta-
liczne zelazo (99.9%) oczy$ci¢ przez krotkie trawienie
w rozcienczonym kwasie solnym (okoto 5%), optukaé
woda, a nastgpnie acetonem lub alkoholem etylowym
i wysuszy¢ w temperaturze pokoju wagowego. Odwa-
zy¢ z doktadnoscia do 0,1 mg 0,1399 g uprzednio
oczyszczonego zelaza i przenie$¢ je do zlewki pojem-
nosci 100 ml, doda¢ 10 ml wody destylowanej i ma-
tymi porcjami (pod przykryciem) 10 ml ste¢zonego kwa-
su solnego d = 1.19 g/ml. Stezony kwas solny do-
dawaé takimi porcjami i w takich odstepach czasu,
aby reakcja rozpuszczania zelaza przebiegala powoli,
bez strat na zewnatrz. Ewentualne lekkie ogrzanie roz-
tworu w celu przyspieszenia reakcji przeprowadzac pod
przykryciem (szkietko zegarkowe) ze wzgledu na lot-
no$¢ chlorkéw zelaza.

Po catkowitym rozpuszczeniu przenie$é roztwor ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml i do-
petnié woda destylowang do kreski.

Tak przygotowany roztwor stanowi podstawowy
wzorzec zelaza o zawartosci 200 ug Fe O3 w 1 ml.
Wzorcowy roztwor zelaza o zawarto$ci 10 ug Fe Os
w 1 ml przygotowac przez rozcieficzenie roztworu pod-
stawowego woda destylowang, roztwor dokladnie od-
mierzony pipetg wla¢ do kolby pomiarowe] pojemnosci
20-krotnie wigksze) niz pojemnos¢ pipety.

b) Roztwory wzorcowe z siarczanu zelazawo-amono-
wego: 0,9822 odczynnika rozpuscic w 50 ml wody des-
tylowanej, doda¢ 10 ml st¢zonego kwasu solnego, prze-
nie$¢ roztwor ilosciowo do kolby pomiarowej i dopet-
ni¢ woda destylowang do objetosci 1000 ml.

Stezenie zelaza 200 wg Fe,O5 w 1 ml. Siarczan ze-
lazawo-amonowy [Fe(NHy): (SO4): + 6H0] moze byé
stosowany jako wzorzec zelaza, pod warunkiem ze jego
sktad stechiometryézny (w tym rowniez ilo$¢ wody)
jest Scisle okre$lony, poniewaz w warunkach laborato-
ryjnych zelazo moze utleniad si¢, a ilo$¢ wody zmieniad.

4.9.2. Oznaczanie z kwasem sulfosalicylowym

4.9.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
pomiarze intensywnos$ci zéltego zabarwienia kompleksu
zelaza z kwasem sulfosalicylowym za pomocg spektro-
fotometru lub fotometru przy dtugosei fali A = 425 nm.

4.9.2.2. Aparatura. Spektrofotometr lub fotokolory-
metr i kuwety 1 cm.

4.9.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas sulfosalicylowy, roztwor 25%(m/m).

b) Chlorek amonowy, roztwor ¢(NH4CL) = 1 mol/l.

¢) Wodorotlenek amonowy (woda amoniakalna).

d) Kwas siarkowy, d = 1,84 g/ml.

e) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwor 10%
(m/m).

4.9.2.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do kolb
pomiarowych pojemnosci 100 ml odmierzy¢ z biurety
odpowiednig ilo§¢ roztworu wzorcowego rozcienczo-
nego, tak aby stezenie Fe,O3 w kolbach wynosifo od
0,02 mg do 0,32 mg. Krzywa wzorcowa powinna by¢
wyznaczona przez co najmniej 8 punktow pomiaro-
wych. Dodaé¢ po 10 ml chlorku amonowego i 5 ml
roztworu kwasu sulfosalicylowego, 10 ml roztworu
chlorowodorku hydroksyloaminy« i kroplami wody
amoniakalnej do zmiany zabarwienia roztworu na z6i-
te, dodaé jeszcze 10 ml wody amoniakalnej, ochto-
dzi¢ do temperatury otoczenia, dopetni¢ woda do kres-
ki i mierzyé warto$¢ absorpcji na- fotokolorymetrze
przy diugosci fali A = 425 nm, stosujac jako odnos-
nik roztwor $lepej proby.

4.9.2.5. Wykonanie oznaczania. Z roztworu przygoto-
wanego wg 4.7.3 pobra¢ pipeta 10 m! do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 ml i dopetni¢ woda do kreski.
Z tego roztworu, w zalezno$ci od przypuszczalnej za-
warto$ci Fe;O3, pobra¢ od 10 + 20 ml 1 przenie$¢ do
kolby pomiarowej pojemno$ci 100 ml. Doda¢ 10 ml
roztworu chlorku amonowego, 5 ml roztworu kwasu
sulfosalicylowego oraz 10 ml roztworu chlorowodorku
hydroksyloaminy. Nastepnie, kroplami wody amonia-
kalnej do zmiany zabarwienia na zolte i dodatkowo
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jeszeze 10 ml nadmiaru. Po ochtodzeniu do tempera-
tury otoczenia, dopetni¢ woda do kreski i mierzy¢
warto$é¢ absorpcji na fotokolorymetrze przy A =
= 425 nm, stosujgc jako odno$nik roztwor $lepej proby.
Zawarto$¢ Fe,Os w badanym roztworze odczytaé
z krzywej wzorcowej. .
4.9.2.6. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ tlenku zela-
zowego (Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

IR A 8)
Xs = .
1000 - m oV (
w ktorym:
a — zawartos$¢ tlenku zelazowego z krzywej wzor-
cowej, mg, '
Vi — objetosé roztworu prébki (4.7.3) razy rozcien-
czenie, mi, !
V — objeto$¢ roztworu probki wzigta do badan, ml,
m — odwazka préobki, g.

4.9.2.7. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami 2 row-
nolegltych oznaczan nie powinna przekracza¢ 15% wy-
niku mniejszego.

4.9.2.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczna dwoch réwnoleglych oznaczan wg 4.9.2.7.

4.9.3. Oznaczanie z o-fenantroling

4.9.3.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
pomiarze intensywno$ci pomarafnczowego zabarwienia
’kompleksu zelaza (I1) z o-fenantroling, przy dlugosci
fali A = 512 nm.

4.9.3.2. Aparatura. Spektrofotometr, np. .,Spekol”
lub fotokolorymetr dajacy mozliwo$¢ pomiaru wartosci
absorpcji przy dlugodci fali A'= 512 nm.

4.9.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Roztwory wzorcowe zelaza zawierajace w | ml
200 1 10 pg Fe Os, przygotowane wg 4.9.1.

b) Kwas solny cz.d.a. d = 1,19 g/ml i ¢(HCl) =
= 0,1 mol/l.

¢) Cytrynian sodowy cz.d.a., roztwodr 30%(m/m).

d) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., roztwor
10%(m/m), $wiezo przygotowany przed kazda serig po-
miarow.,

¢) o-Fenantrolina, roztwor 0,5%(m/m), w kwasie
solnym ¢(HCl) = 0,1 mol/l. ’

. 4.9.3.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 7 kolb
pomiarowych pojemnosci 25 ml odmierzy¢ kolejno
z biurety: 0,5; 1; 2; 3; 5; 7 1 10 ml wzorcowego roz-
tworu zelaza o zawarto$ci 10 ug Fe,Os; w | ml, do
kazdej kolby doda¢ 2,5 ml roztworu cytrynianu sodo-
wego 1 5 ml roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy
w celu regulacji zelaza (III) do zelaza (II). Roztwory
w kolbach wymiesza¢ i odczeka¢ 2 min do catkowitej
.redukcji zelaza. Dodaé nastgpnie po 5 ml roztworu
o-fenantroliny, 2,5 ml roztworu cytrynianu amonowego
1 uzupetni¢ do objetosci 25 ml, woda destylowang.
~ Roztwory w kolbach dokladnie wymiesza¢ i po 30 mip
mierzy¢ warto$¢ absorpcji analizowanych roztwordéw
w kuwetach 1 cm, przy dlugosci fali A = 512 nm wo-
bec wody jako odnosnika. Réwnolegle wykonacd $lepa
probg, ktéra powinna zawiera¢ wszystkie roztwory
(oprocz wzorca zelaza) uzywane do wykonania Kkrzy-

wej wzorcowej. Kazdy punkt krzywej wzorcowej nalezy
powtérzy¢ 2 -+ 3 razy do uzyskania zgodnych wy-
nikéw. Od wartosci absorpcji analizowanych roztwo-
réw nalezy odja¢ warto$¢ absorpcji §lepej proby: (mie-
rzonej wzgledem wody). Z danych pomiarowych spo-
rzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej, odkladajac na osi
odcigtych zawartos$¢ zelaza w ug Fe;Os na 25 ml roz-/
tworu, a na osi rzgdnych odpowiadajace im wartosci
absorpcji.

4.9.3.5. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 10 ml ba-
danego roztworu, przygotowanego wg 4.7.3, dodad
2,5 ml roztworu cytrynianu sodowego i 5.ml roztworu
chlorowodorku' hydroksylaminy. Roztwory wymieszaé
1 odczeka¢ 2 min. Nastgpnie doda¢ po 5 ml roztworu
o-fenantroliny i uzupetni¢c do objetosci 25 ml woda
destylowana. Roztwory w kolbach wymiesza¢ i po
30 min mierzy¢ warto§¢ absorpcji analizowanych roz-
tworoéw w kuwetach | cm, przy flugosci fali A =512 nm
wobec wody. Rownolegle wykonaé oznaczanie zelaza
w $lepych probach przygotowanych wg 4.7.3. Od war-
tosci absorpcji analizowanych roztwordéw odjaé war-
to$¢ absorpcji Slepej proby. Wykonaé przynajmniej dwa
niezalezne oznaczenia dla kazdej prébki, ktore nie po-
winny si¢ rézni¢ wigcej niz o 15% wyniku mniejszego.

4.9.3.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ tlenku zela-
zowego (Xo) obliczyé w/procgntach wg wzoru

a
Ko 7 s 9
71000 - m )
w ktorym:
a — odczytana z krzywej wzorcowej zawarto$¢ ze-
laza w ug Fe:03/25 ml,
m — masa probki piasku, g.

4.9.3.7. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami 2 row-
nolegltych oznaczan nie powinna przekracza¢ 15% wy-
niku mniejszego.

4.9.3.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjac $rednig aryt-
metyczng wynikow dwoch réwnoleglych oznaczan wg
49.3.7.

4.10. Oznaczanie zawartosci tlenku glinowego Al.O3;

4.10.1. Oznaczanie miareczkowe

4.10.1.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
miareczkowaniu wersenianem dwusodowym wobec
PAN i kompleksonianu miedziowego.

4.10.1.2. Odczynniki i roztwory RN

a) Wodorotlenek amonowy, roztwor (1+1).

b) Octan amonowy, roztwor 10%(m/m).

¢) PAN — wskaznik; 0,1 g wskaznika rozpuscié
w 100 ml alkoholu etylowego. Roztwdr jest trwaly
przez 30 dni.

d) Kompleksonian miedziowy, roztwér 0,05 mol/l.

e) Wersenian dwusodowy c¢(EDTA) = 0,01 mol/l,
ktorego miano nalezy nastawié na wzorcowy roztwor
cynku.

4.10.1.3. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ pipetg 25 ml
roztworu przygotowanego wg 4.7.3, przenie$¢ do kolby
stozkowej pojemnoéci 200 ml i rozcienczy¢ woda do
100 ml. Zobojetni¢ roztwdr wodorotlenkiem amono-
wym do pH okoto 3, ogrza¢ do temperatury bliskiej
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wrzenia, dodaé 2 krople kompleksonianu miedziowego,
6 kropli roztworu PAN i kroplami, intensywnie miesza-
jac, dodaé roztworu octanu amonowego do uzyskania
fioletowordzowej barwy roztworu. Miareczkowaé roz-
tworem wersenianu z pOlmikrobiurety do uzyskania
zmiany barwy roztworu na z6tta. Dodaé kilka kropli
octanu amonowego, ogrza¢ do wrzenia i jesli roztwor
zmieni zabarwienie, ponownie doda¢ wersenianu.
Czynno$¢é dodawania octanu amonowego, ogrzewania
1 miareczkowania ponowi¢ do uzyskania nie zmniejszaja-
cego si¢ zottego zabarwienia, po dodaniu octanu amo-
nowego i ogrzaniu do wrzenia w ciggu 2 min,
" 4.10.1.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ tlenku gli-
nowego (Xi0) obliczy¢é w procentach wg wzoru

V-V,
X =

- 100 - (Xs, Xo) + 0,64
m - Vs

(10)
w ktérym:
Vi — objeto$é roztworu wersenianu zuzyta do mia-
reczkowania, ml, '
V) — objetosé roztworu prébki, ml,
V3 — objeto$¢ roztworu prabki zuzyta do ba-

dania, ml,
m — odwazka probki piasku, g,
K — miano zuzytego roztworu wersenianu wyrazo-

ne w gramach tlenku glinowego na 1 ml
4.10.1.5. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami 2 ro-
wnolegtych oznaczan nie powinna przekraczaé 10% przy
zawarto$ci AlO3; od 0,3% do 1% 1 5% przy zawar-
todci -Al203 od 1% do 2,5% wyniku mniejszego.
4.10.1.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednia
arytmetyczng wynikoéw dwoch réwnoleglych oznaczan
wg 4.10.1.5.

4.10.2. Oznaczanie kolorymetryczne

4.10.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
pomiarze intensywnosci zabarwienia kompleksu jondw
glinowych z chromazurolem S za pomoca spektrofoto-
metru, przy dlugosci fai A = 567 nm.

4,10.2.2. Aparatura — spektrofotometr, np. ,Spekol®
lub fotokolorymetr dajacy mozliwo$¢ absorpcji przy
dtugosci fali A = 567 nm.

4.10.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Glin metaliczny 99,999%.

b) Siarczan  glinowo-potasowy
-24H,0 cz.d.a.

c) Kwas solny cz.d.a. d = 1,19 g/ml, roztwér 10%
(m/m) 1 ¢c(HCl) = 0,01 mol/l.

d) Chromazurol S, roztwér 2%(m/m).

e) Kwas askorbinowy cz.d.a., roztwér 1%, $wiezo
przygotowany przed kazda serig pomiardw i przecho-
wywany w butelce ze szkla oranzowego.

f) Bufor octanowy o pH = 4,6, przygotowany przez
rozpuszczenie 23,8 g octanu sodowego cz.d.a. i 20,2 ml
lodowatego kwasu octowego cz.d.a. w objetosci 100 ml.

g) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 2%(m/m).

h) Fosforan jednosodowy (NaH:PO4+H,0), roztwor
0,15%(m/m).

i) Oranz metylowy, roztwor wody 0,1%, przygoto-
wany przez rozpuszczenie 0,1 g wskaznika w 80 ml

K:SO.A1(S04)s

wody goracej
100 ml.

j) Roztwory wzorcowe glinu zawierajace w 1 ml roz-
tworu 20 ug i 200 ug AlOs.

i po ostudzeniu uzupetniony do

Roztwér wzorcowy podstawowy I z metalicznego glinu:
metaliczny glin (99,999%) oczysci¢ przez krétkie trawie-
nie w 10% roztworze kwasu solnego, optukaé .woda,
acetonem i wysuszyé w temperaturze pokoju wagowego.
Odwazy¢ z doktadnosci do £0,1 mg 0,1059 g metali-
cznego glinu i rozpuscié go w 50 ml 10% roztworu
kwasu solnego ogrzewajac ostroznie, zwracajgc uwagg
na wolny (bez strat na zewnatrz) przebieg reakcji roz-
puszczania. Nastepnie przenies¢ roztwor ilosciowo, do
kolby pomiarowej, dopelni¢ woda destylowana do obje-
tosci 1000 ml i dokladnie wymieszaé. Tak przygoto-
wany roztwor stanowi podstawowy wzorzec glinu’o ste-
zeniu 200 ug Al,O; w 1 ml. Wzorcowy roztwor glinu
o zawarto$ci 20 ug Al O3 w 1 ml przygotowaé przez
rozcienczenie roztworu podstawowego roztworem kwa-
su solnego ¢(HCl) = 0,01 mol/l. Roztwdr doktadnie
odmierzony pipeta wla¢ do kolby pomiarowej pojemno-
Sci 10-krotnie wicksze] od pojemnosci pipety.

Roztwor wzrocowy podstawowy II z siarczanu glinewo-
-potasowego: 1,8628 g siarczanu glinowo-potasowego
rozpusci¢ w wodzie, dodaé¢ 5 ml 10% roztworu kwasu
solnego, przenies¢ roztwor do kolby pomiarowej i do-
petni¢ do objetosci 1000 ml woda destylowang. Ste-
Zenie tak przygotowanego roztworu glinu wzorcowego
zawiera w 1 ml 200 ug AlOs. -

4.10.2.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 5 kolb
pomiarowych pojemnoéci 50 ml odmierzy¢ z mikrobiu-
rety kolejno: 0,5, 1, 1,5, 2 i 2,5 ml wzorcowego roz-
tworu glinu o st¢zeniu 20ug Al:03 w 1 ml, rozcien-
czy¢ woda destylowana do objgtosci 20 ml i dodac
takg ilo$¢ roztworu wodorotlenku sodowego, ktora od-
powiada zmianie barwy oranzu metylowego na z6ha.
Prébe z wodorotlenkiem sodowym wykonac dla kazde;j
objegtosci wzorcowego roztworu glinu oddzielnie, przed
wykonaniem krzywej wzorcowej (wzorzec rozcienczony
do 20 ml wodg destylowang i miareczkowany roztwo-’
rem wodorotlenku sodowego do zmiany barwy oranzu
metylowego na zdblte). Nast¢pnie dodac¢ 2 ml roztworu
kwasu askorbinowego, 5 ml buforu octanowego, 1 ml
roztworu fosforanu jednosodowego, 2 ml roztworu
chromazurolu S, dopetni¢é woda do objetosci 50 ml
i dokfadnie wymieszaé. Po 10 min mierzy¢ warto$§¢
absorpcji roztwordéw przy dlugosci fali X = 567 nm, w
kuwetach 1 cm wobec wody. Rownolegle wykona¢ slepa
probe, ktoéra powinna zawiera¢ wszystkie roztwory uzy-
wane do wykonania krzywej wzorcowej oprocz wzorca
glinu. Od wartosci absorpcji roztworéw wzorcowych
nalezy odjaé¢ warto$¢ absorpcji §lépej proby (mierzonej
wzgledem wody). Kazdy punkt krzywej wzorcowej na-
lezy powt6rzyé 2—3 razy do uzyskania zgodnych wy-
nikéw. Z danych pomiarowych sporzadzi¢ krzywa
wzorcowa, odkladajac na osi odcigtych zawartosci glinu
w ug Al;03/50 ml, a na osi rzgdnych — odpowiadajace
im warto$ci absorpcji.
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4.10.2.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-

wej pojemnosci 50 ml odmierzy¢ 5 ml badanego roz-

tworu, przygotowanego wg. 3.7.3, dopetni¢ wodg desty-

lowana do kreski i wymiesza¢. Z tak przygotowanego

roztworu probki pobraé pipeta 5 ml, rozciefczy¢ do
20 ml woda destylowang i dodaé taka ilo$¢ roztworu
wodorotlenku sodowego, ktéra odpowiada zmianie bar-
wy oranzu metylowego na z6ita. Probe roztworem wo-
dorotlenku sodowego wykonaé¢ dla kazdego badanego
roztworu oddzielnie (badany roztwér rozcienczony do
20 ml wodg i miareczkowany roztworem wodorotlenku
sodowego do zmiany barwy oranzu metylowego na z61-
ta). Nastgpnie dodaé¢ 2 ml roztworu kwasu askorbino-
wego, 5 ml buforu octanowego, 1 ml roztworu fosfo-
ranu jednosodowego, 2 ml roztworu chromazurolu S,
dopetni¢ woda do objgtosci 50 ml i doktadnie wymie-
szaé. Po uptywie 10 min mierzy¢ wartos$¢ absorpcji
analizowanych roztworéw, przy dlugodci fali A = 567
nm w kuwetach 1 cm wobec wody. Réwnolegle ozna-
czy¢ glin w $lepej probie przygotowanej wg 4.7.3. Od
warto$ci absorpcji analizowanych roztworéw odjaé
warto$¢ absorpcji $lepej proby mierzonej wzgledem
wody.

Z danych pomiarowych odczytaé¢ z krzywej wzorco-
wej stezenie glinu w ug Al:03/50 ml. Wykona¢ przy-
najmniej dwa niezalezne oznaczania dla kazdej probki,
ktore nie powinny roznié si¢ wigcej niz o 15% wyniku
mniejszego. Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmety-
czng dwoch (lub wigcej) oznaczan.

4.10.2.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ tlenku glino-
wego (Xi1) obliczyé w procentach wg wzoru

a
Xy = — 11
11 50 : m ( )
w ktorym:
a — stgzenie tlenku glinowego odczytane z krzy-
wej wzorcowej, ug/50 ml,
m — masa probki piasku, g.

4.10.2.7. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami 2
robwnolegtych oznaczan nie powinna przekracza¢ 15%
wyniku mniejszego.

4.10.2.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ srednig
arytmetyczna dwoéch réwnoleglych _oznaczan wg
4.10.2.7.

4.11. Oznaczanie zawarto$ci tlenku wapniowego (CaO)

4.11.1. Oznaczanie miareczkowe

4.11.1.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
miareczkowaniu wersenianem dwusodowym Jonow wa-
pnia wobec kalcesu jako wskaznika.

4.11.1.2. Przyrzady. Biureta z automatycznie ustawio-
nym zerem lub zwykta biureta laboratoryjna pojemno-
$ci 10 ml, z doktadno$cia podziatki do 0,02 ml.

4.11.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksyloaminy.

b) Chlorowodorek trdjetanoloaminy, roztwor 3%
(m/m).

c) Kalces, stala mieszanina z chlorkiem sodowym
(I = 100), doktadnie roztarta w mozdzierzu.

7 ’

' d) Kwas solny c¢(HCl) =
- e) Urotropina, roztwor

1 mol/l.

30%(m/m) i roztwér

-1%(m/m).

f) Chlorek wapniowy, roztwdr wzorcowy c(CaClz) =
= 0,01 mol/L

g) Wersenian dwusodowy c(EDTA) 0,01 mol/1,
molarno$¢ tego roztworu ustali¢ wg roztworu wzorco-
wego chlorku wapniowego.

h) Wodorotlenek potasowy, roztwor 20% (m/m).

4.11.1.4. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ pipeta 50 ml
roztworu przygotowangq wg 4.7.3 i przenie$¢ do zlewki
pojemnodci 250 ml. Roztwor ogrzaé prawie do wrzenia,
dodaé 10 ml roztworu urotropiny, zlewke pozostawié
na wrzacej tazni wodnej do opadnigcia osadu, ostudzié
1 saczy¢ przez saczek $redniej ggstosci do kolby pomia-
rowej pojemnosci 200 ml. Osad przemy¢ kilkakrotnie
1% roztworem urotropiny, objeto$¢ roztworu uzupetnié
woda do kreski. Doktadnie wymiesza¢, odmierzy¢ pi-
peta 100 ml roztworu do kolby stozkowej pojemnosci
250 ml, zakwasi¢ kilkoma kroplami kwasu solnego,
dodaé¢ kilka krysztatkéw chlorowodorku hydroksylo-
aminy, | ml tréjetanoloaminy, zamiesza¢ i po 5 min
doda¢ kalcesu i wodorotlenku potasowego do r6zowego
zabarwienia roztworu.

4.11.1.5. Obliczanie wymkow Zawartos$¢ tlenku wa-
pniowego (X12) obliczy¢ w procentach wg wzoru

V-V K

Fig =
%700 -m v,

(12)

w ktorym:

V — objetosé roztworu wersenianu zuzyta do mia-

reczkowania wobec kalcesu, ml,
Vi — objeto$¢ roztworu probki x rozcienczenia, ml,
K — miano roztworu wersenianu wyrazone w mi-
ligramach CaO/ml,

V, — objeto$é roztworu zuzyta do badania, ml,

m — odwazka probki piasku, g.

4.11.1.6. Dopuszczalna réznica migedzy wynikami
2 rébwnolegtych oznaczan nie powinna przekraczac 10%
wyniku mniejszego.

4.11.1.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednia
arytmetyczng dwoch rownoleglych oznaczan wg4.11.1.6.

4.11.2. Oznaczanie wapnia z glioksalo-bis (2-hydro-.
ksyanilem) (GBHA) ’

4.11.2.1. Zasada oznaczania. Zasada polega. na po—
miarze intensywnosci czerwonofioletowego zabarwwma
kompleksu wapnia z GBHA _przy dtugosci - fali
A = 516 nm.

4.11.2.2. Aparatura. Spektrofotometr lub fotokolory-
metr z pelnym wyposazeniem. - -

4.11.2.3. Odczynniki i roztwory

a) GBHA, roztwér 0,05% w metanolu. Rozpuscie
50 mg odczynnika w 100 ml metanolu. Przygotowaé
roztwér raz na tydzien.

b) Kwas solny, roztwor c(HCI) =

c) . Wodgqrotlenek sodowy, roztwor
= 1 mol/l )

d) Wapn, podstawowy roztwdr wzorcowy przygoto-
wany W nastgpujgcy sposOb: rozpudci¢ 1,7846 g
CaCOs; cz.d.a. wysuszonego w temperaturze 110°C,

2 mol/l.
¢(NaOH) =
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w 40 ml! roztworu kwasu solnego, usunaé dwutlenek
wegla przez gotowanie oraz rozcieficzy¢ roztwdr w kol-
bie do objgtosct 1 1.

Roztwory robocze zawierajace 0,1 mg CaO/m! oraz
0,01 mg CaO/ml, przygotowaé przez rozcienczenie roz-
tworu podstawowego.

4.11.2.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do kolb
pomiarowych pojemnosci 50 ml odmierzy¢ z mikro-
biurety odpowiednie iloSci roztworu wzorcowego tak,
aby najmniejsza zawarto$¢ CaO wynosita 0,005 mg
CaO, a najwigksza 0,07 mg CaO w 50 ml roztworu.
Do kazdej kolby doda¢ 5 + 10 ml wody oraz dopro-
wadzi¢ pH roztworu do odczynu obojetnego (pH =
= 7 + 8) przy uzyciu roztworu wodorotlenku sodo-
wego. Nastepnie dodaé¢ 25 ml roztworu GBHA oraz
2 ml roztworu wodorotlenku sodowego 1 uzupetnic
woda do kreski. Po uptywie 10 min zmierzy¢ absorpcje

roztworu przy dlugosci fali A = 516 nm, stosujac jako:

odnoénik, roztwdr $lepej proby.

4.11.2.5. Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojemno-
$ci 250 ml pobra¢ 50 ml roztworu przygotowanego wg
4.7.3. Roztwér zobojetnié wodorotlenkiem sodowym do
pH = 5 + 6, ogrza¢ do wrzenia, jesli wytraci si¢
osad, odsaczyé przez ggsty saczek Sredniej gestosci.
Osad przemy¢ woda, przesacz zebra¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 200 ml 1 uzupetni¢ wodg do kreski.
Do kolby pomiarowe]j pojemnosci 50 ml odpipetowac
odpowiednig ilo$¢ tego roztworu tak, aby zawartosé
CaO nie przekraczata 0,1 mg. Nastepnie dodaé¢ 25 ml
roztworu GBHA oraz 2 ml roztworu wodorotlenku so-
dowego 1 uzupetni¢ woda do kreski. Po uptywie 10 min
zmierzy¢ absorpcje roztworu przy dlugosci fali A =
= 516 nm, stosujac jako odnosnik roztwor Slepej proby.

4.11.2.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ tlenku wa-
pniowego (X13) obliczy¢ w procentach wg wzoru

Xy =—2Y 100 13
271000 - m o v, -

w ktoérym:
a — masa tlenku wapniowego odczytana z krzy-

wej wzorcowej, mg,
V' — obje¢tosé roztworu probki x rozcienczenia, mi,
V1 — objeto$¢ roztworu zuzyta do badania, ml,
m — odwazka probki piasku, g.

4.11.2.7. Dopuszczalna réinica miedzy wynikami
2 rownolegtych oznaczaf nie powinna przekraczaé 15%
wyniku mniejszego.

4.11.2.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig
arytmetyczng wynikdw dwodch réwnoleglych oznaczan
zgodnie z 4.11.2.7.

4.12. Oznaczanie zawartosci tlenku sodowego (Na,O)
i tlenku potasowego (K:0)

4.12.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na fo-
tometrycznym pomiarze nat¢zenia promieniowania
emitowanego przez wzbudzone atomy sodu i potasu
w plomieniu palnika acetylenowo-powietrznego.

4.12.2. Aparatura — fotometr ptomieniowy z kom-
pletnym wyposazeniem.

4.12.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas fluorowodorowy 40%:(m/m).

b) Kwas siarkowy d = 1,84 g/mi.

¢) Kwas solny, roztwdr 10% (m/m).

d) Chlorek sodowy, roztwor wzorcowy 0,1% w sto-
sunku do zawartosci Na O: odwazy¢ 0,9429 ¢ chlorku
sodowego, wyprazonego w temperaturze 400°C do statej
masy, rozpusci¢ w wodzie, przenie$é ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 ml, dopetni¢ woda do kre-
ski w temperaturze 20°C i doktadnie wymieszac. Prze-
chowywa¢ w szczelnym naczyniu  polietylenowvm.
Trwato§é roztworu — 6 miesigey.

¢) Chlorek potasowy, roztwor wzorcowy 0,1% w sto-
sunku do zawartosci K O: odwazy¢ 0,7919 g chlorku
potasowego, wyprazonego w temperaturze 400°C do
statej] masy, rozpu$ci¢é w wodzie, przenie$¢ iloSciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml. dopetni¢ wo-
da do kreski w temperaturze 20°C, doktadnie wymie-
sza¢. Przechowywaé w szczelnym naczyniu polietyleno-
wym. Trwalo§¢ roztworu — 6 miesigey.

4.12.4. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do kolb po-
miarowych pojemnosci 100 ml ze szkta chemicznie od-
pornego, wylugowanego woda, odmierzy¢ z biurety od-
powiednie tlodci roztworu wzorcowego chlorku sodo-
wego, przygotowanego -wg 4.12.3d), tak aby stezenie
Na,O w kolbach wynosito od 0,001 do 0,012 g/100 ml,
a zmieniato si¢ w kazdej nastgpnej kolbie o 0,002 g/100
ml. Do kazdej kolby doda¢ 10 ml roztworu kwasu
solnego 1 dopetni¢ do kreski woda o témperaturze
20°C. W ten sam sposédb przygotowad roztwory chlorku
potasowego, odmierzajac takie same- ilo$ci roztworu
wzorcowego chlorku potasowego, przygotowanego wg
4.12.3¢). Roztwory rozcienczone przechowywaé w
szczelnych naczyniach polietylenowych. Trwalo$é roz-
tworow — 2 tygodnie.

Przed wykonaniem pomiaréw ustali¢c optymalne wa-
runki robocze fotometru, tj. odpowiednie ci$nienie po-
wietrza i acetylenu. Rozpylaé przez 15 min roztwor
chlorku sodowego o S$rednim st¢zeniu przy otwartej
przestonie blaszkowej, stosujgc filtr interferencyjny dla
sodu. Przemy¢ rozpylacz woda, ustali¢ zero na skali
galwanometru przy zamknigtym doptywie §wiatta do
fotoogniwa.

Wykonaé¢ pomiary dla serii roztworow wzorcowych
chlorku sodowego przy ustalonej przestonie irysowej
przyrzadu. Rownolegle wykonaé¢ w ustalonych warun-
kach pomiarowych dla sodu i potasu pomiary $lepych
prob, zawierajacych wszystkie odczynniki, z wyjgtkiem
roztworOw wzorcowych sodu i potasu. Zmienié filtr
na filtr interferencyjny dla potasu 1 wykona¢ pomiary
dla serii roztwordéw chlorku potasowego.

Wykre$li¢ krzywe wzorcowe, odkiadajac na osi rz¢-
dnych wartosci stezenia Na,O i KoO w g/100 ml roz-
tworu, a na osi odcigtych — odpowiadajace im wychy-
lenia galwanometru w jednostkach skali (po odjgciu
wychylenia odpowiadajgcego §lepej probie). .

4.12.5. Wykonanie oznaczania. Z probki przygotowa-
nej wg 4.2.4.3 odwazyé 2 g w parownicy platynowej,
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zwilzyé woda, dodaé 20 kropli kwasu siarkowego, wy-
mieszaé i doda¢ okoto 15 ml kwasu fluorowodorowego,
odparowa¢ na tazni wodnej czgsto mieszajac, optukac
écianki parownicy strumieniem wody z tryskawki. Kwas
fluorowodorowy dodawa¢ po kilka ml, do catkowitego
roztozenia kwarcu, odparowaé na tazni wodnej kwas
fluorowodorowy, a kwas siarkowy na fazni piaskowej
lub powietrznej, do zaniku biatych dymoéw. Przeniesé
zawarto$¢ parownicy ilo§ciowo woda za pomoca stru-
mienia z tryskawki do zlewki pojemnosci 100 ml ze
szkta odpornego chemicznie, uprzednio wytlugowanego
wodg. Doda¢ 10 ml roztworu kwasu solnego i ogrze-
waé roztwdr do wrzenia. Po ochtodzeniu roztwér prze-
la¢ iloéciowo do kolby pomiarowej pojemno$ci 100 ml
i dopetni¢ do kreski woda o temperaturze 20°C. Tak
przygotowany roztwor nalezy zbadaé na fotometrze
plomieniowym, stosujac odpowiednie filtry i zapisujac
kolejne wychylenia galwanometru dla .sodu i potasu.
Ustali¢ zawarto$¢ tlenku sodowego i1 potasowego w ba-
danej probce przy uzyciu krzywej wzorcowe;j.

Przed wykonaniem kazdej serii pomiaréw nalezy
skontrolowaé krzywe wzorcowe dla sodu i potasu przy-
najmniej dla trzech roztwordw.

Réwnolegle wykonaé dwie $lepe proby, ktére nalezy
uwzgledni¢ przy odczytywaniu krzywej wzorcowej za-
wartosci Na,O 1 K:O. ,

4.12.6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ tlenku sodo-
wego (X14) 1 zawarto$¢ tlenku potasowego (Xs) obliczyé
w procentach wg wzoréw

a
Xy = — - 100 (14)
a
Xis = — - 100 (15)
m
w ktorych:
a — zawarto$¢ Na O lub K:0, odczytana z krzy-
wej wzorcowej, g,
m — odwazka probki piasku, g.

4.12.7. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami 2 row-
noleglych oznaczan nie powinna przekraczaé¢ 10% wy-
niku mniejszego.

4.12.8. Wynik. Za wynik nalezy uznaé $rednig aryt-
metyczng dwdch réwnolegtych oznaczan wg 4.12.7.

4.13. Oznaczanie calkowitej zawartosci siarki w prze-
liczeniu na SO;

'

4.13.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na wa-
gowym okresleniu catkowitej zawartosci siarki w po-
staci BaSOu.

4.13.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny st¢zony d = 1,18 g/ml oraz roztwér
10%(m/m). ‘ '

b) Woda bromowa, roztwdr nasycony. -

c) Chlorek barowy, roztwor 10%(m/m).

d) Wodorotlenek sodowy, roztwdr 10%(m/m).

4.13.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 g prébki
piasku, przygotowanej wg 4.2.4.3, przenie$¢ do zlewki
pojemnosci 250 ml, dodaé ‘10 ml wody bromowej oraz
50 ml roztworu kwasu solnego.

-Ustawié¢ zlewke¢ pod przykryciem na taZni wodne;j.
Dodawaé wod¢ bromowa jeszcze dwukrotnie po okoto
10 ml. Utrzymywaé zlewke¢ na tazni wodnej okoto 2 h,
az do zaniku bromu. Nast¢pnie zlewke odstawié i za-
warto$¢ przesaczy¢ przez dwa ggste saczki. Przesacz
zbiera¢ w zlewce pojemnosci 250 ml. Saczki kilkakro-
tnie przemyé goraca woda. Roztwoér zoboj¢tni¢ wodo-
rotlenkiem sodowym wobec oranzu metylowego oraz
doda¢ 2 ml st¢zonego kwasu solnego. Roztwor ogrzaé
do wrzenia i doda¢ 5 ml roztworu chlorku barowego,
wymieszaé¢ i odstawi¢ do opadnigcia osadu, najlepiej
na noc. Przesgczy¢ przez twardy saczek, osad na sa-
Gzku przemy¢ dokladnie woda. Saczek wraz z osadem
spopieli¢ 1 wyprazy¢ w temperaturze 800°C oraz zwa-
zyé. Prazenie i wazenie nalezy powtarza¢ do osiagnig-
cia statej masy.

4.13.4. Obliczanie wynikéw. Catkowita zawarto$¢ siar-
ki (X16) w przeliczeniu na SOs, obliczy¢ w procentach
wg wzoru

_ (ma—m)) - 0,343 '

Xig = 100 (16)
m
w ktoérym:
m> — masa tygla z wyprazonym osadem
BaSO., g,
m; — masa tygla, g,

m — masa tygla, g,

0,343 — wspotczynnik przeliczeniowy BaSO4na SOs.

4.13.5. Dopuszczalna rdéznica migdzy wynikami 2 réw-
noleglych oznaczaf nie powinna przekraczaé 20% wy-
niku mniejszego.

4.13.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ §rednig aryt-
metyczng wynikéw dwéch réwnoleglych oznaczan wg
4.13.5. e

KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Szkia i Ceramiki,
Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6811-01

a) wprowadzono nowg klas¢ piasku wysokiej jakosci la, ze wzgle-
du na odmienny sposéb przerobu,

b) skorygowano dozwolong zawarto$¢ zanieczyszczen w klasie -

piaskow od Sp — 2,

¢) wiaczono uziarnienie do drobnych piaskéw,

d) podzielono uziarnienie podstawcwe piaskOw na odmiang A i B,

€) zmodernizowano oznaczanie uziarnienia metoda mokra,

f) wprowadzono transport kontenerowy,

g) podano druga metod¢ oznaczania SiO: dla piaskéw o za-
warto$ci krzemionki ponizej 99%,

h) podano zmodyfikowany sposéb przeprowadzania probek pias-
kow szklarskich do roztworéw, w celu oznaczania glinu, tytanu
i Zelaza,

i) podano przepis oczyszczania naczyn platynowych,

j) zmodyfikowano metod¢ oznaczania glinu i zelaza oraz zmie-
niono metod¢ oznaczania tytanu, stosujac jako odczynnik kwas chro-
matropowy,

k) podano nowe przepisy przygotowania roztworéw wzorcowych
glinu, tytanu i zelaza. -

3. Normy zwiazane
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktéw bezksztat-

tnych .

4. Autorzy projektu normy — chem. dypl. Jerzy Piglowski —
Instytut Szkta i Ceramiki, Warszawa; doc. dr-Teresa Jankowska,
dr Anna Gotkowska i mgr inz. Witold Skwara — Instytut Badan
Jadrowych, Warszawa.

5. Wydanie 2 — stan aktualny: stycier’l 1987; uwzgledniono zmia-
n¢ ogloszona w Biuletynie PKNMiJ nr 1/83 poz. 10; ponadto uaktu-
alniono normé zwiazana i wprowadzono niezbg¢dne poprawki.
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