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Analiza chemiczna

1 WSTEP

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy sg
metody oznaczania sktadnikéw chemicznych rafma-
torow wg BN-76/4022-04, modyfikatorow wg BN-76/
4022-05 i topmkow wg BN-76/4022-06 przezna-

czonych do odlewniczych stopow aluminium
12 Zakres stosowania metod wg tabl 1

Tablica 1
. Metoda Zakres Opi;
Oznaczanie oznaczania stosowania ~ metody
wg
1 2 3 4
Szesciochloroe-  wagowa A Rafat 2 22 1
tanu (CXC16) wagowa B Rafat 3,4 222
fotometryczna
z rodankiem 231
Zelaza amonowym Rafat 1,2, 3,4
fotometryczna
z o-fenantroling 232
Fluoroboranu
potasowego miareczkowa Rafat 2 24
(KBF4)
Rafat 3
Fluoru miareczkowa Topal 1,3 25
Modal 1
Boru miareczkowa Modal 4 26
wagowa Modal 3,4 27 1
Tytanu
fotometryczna ~ Modal 3 272
wagowa
Fosforu _g Modal 2,3 28 1
miareczkowa 282
Sodu wagowa Modal 1 29
Fluorokrzemia-
nu sodowego wagowa Topal 2 210
(NaZSiF6)
Fluorku sodo- potencjome-
wego (NaF) tryczna Topal 2 21
potencjome-
Chlorku tryczna Topal 3 212
Glinu wagowa Topal 3 213

") BN-68/4028-04, BN-68/4028-05, BN-68/4028-06, BN-68/

4028-07

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1977

Druk ukonhczono w listopadzie 77

Grupa katalogowa I11 89

2. METODY BADAN

2 1 Wytyczne ogdlne

211 Czysto$¢ odczynnikéw Odczynniki po-
winny mie¢ stopien czystosci ch ¢z W przypadku
braku odczynnikbw o podanym stopniu czystosci
dopuszcza sie uzywanie odczynnikow o stopniu czys-
tosciczd a

Do przygotowania roztworéw i do wykonania o-
znaczan nalezy uzywa¢ wody destylowane)

21.2 Dokladno$¢ wazenia Jezeli me podano
inaczej w wymaganiach szczegétowych, prébki do
analizy nalezy wazyc z dokfadnosciag 0,0002 g

2 13 Przygotowanie probki do badan wg PN-67/
C-04500 Probke nalezy utrze¢ w mozdzierzu aga-

towym

2.1.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetycz-
ng wynikobw co najmniej dwoch réwnolegtych ozna-
czan o rozbieznosci me przekraczajacej dopuszczal-
nych ré6znic miedzy wynikami dla danej metody
i zakresu zawartosci skiadnika chemicznego

2.2. Oznaczanie zawartosci szesciochloroetanu

2.2.1. Metoda wagowa A

22 11. Zasada metody. Oddzielenie szesciochlo-
roetanu przez rozpuszczenie go W benzenie

2212 Odczynniki

2.21.3 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 5 g
powietrzno-suchej, sproszkowanej prébki, umiescic
w kolbie stozkowej ze szlifem pojemnosci 250 c¢cm3
Do kolby doda¢ 100 cm3benzenu i ogrzewa¢ do wrze-
nia pod chlodnicg zwrotng 30 mm do catkowitego
rozpuszczenia szesciochloroetanu w benzenie Pozo-
stato$¢ odsaczy¢ przez tygiel Goocha Nr G3, zwazony
uprzednio z dokladnoscig do 0,001 g Osad w tyglu
przemy¢ Kilkakrotnie benzenem i wysuszy¢ w tem-
peraturze 105°C do statej masy

Benzen

Zgtoszona przez Instytut Odlewnictwa MPMCIR — Krakow
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Odlewnictwa dnia 30 grudnia 1976 r jako norma obowigzujaca w zakresie czynnosci
okreslonych norma od dnia 1stjcznia 1978 r (Dz Norm i Miar nr 12/1977 poz 42)

Obj 190 ark

Wptyw do WN 23577 Oddaino do sktadu 30777
Naktad 4000+42 egz

Cena zt 7 2«

todzkie Zakt Graf Zakt Nr 3 w Pab Zam nr 978-77
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2.2 14. Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-

tos¢ szesciochloroetanu (ATGAS)  obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru
X cﬁj%: a-~ {é>~ c) 100 WL)

w ktérym

a — odwazka badane) probki, g,

b — masa tygla z pozostatoscig, g,

¢ — masa tygla Goocha, g

2215 Dopuszczalna roéznica miedzy wyni-
kami rownolegtych oznaczan przy zawartosci szescio-
chloroetanu 82% — 2%

222 Metoda wagowa B

2221 Zasada metody Usuniecie szesciochloro-
etanu przez ogrzewanie prébki w temperaturze 120°C

2222 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 50 g
powietrzno-suche), sproszkowanej probki do ptas-
kiego naczynia wagowego, umiescic w suszarce z od-
ciggiem gazowi utrzymywac wtemperaturze 100—120°C
dotad, az prébka osiggnie statg mase

2223 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ szesciochloroetanu (XJAJ obliczyé w procen-
tach wg wzoru

Xca6= " - b 100 2

w ktérym

a — odwazka badanej prébki, g,

b — masa prébki po usunieciu szesciochloroetanu, g

2224 Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
rownolegtych oznaczan przy zawartosci szesciochloro-
etanu 76—93% — 2%

23 Oznaczanie zawartosci zelaza

23 1 Metoda fotometryczna z rodankiem amo-
nowym

2311 Zasada metody Oddzielenie szeSciochlo-
roetanu za pomocg benzenu, stopienie pozostatosci
z pirosiarczanem potasowym, wytugowanie stopu Wy-
tworzenie barwnego kompleksu zelaza z rodankiem
amonowym i pomiar absorpcji przy diugosci fali
450 nm

2312 Aparatura Spektrofotometr z wyposa-
zeniem dla zakresu widma widzialnego lub fotokolo-
rymetr z filtrem o maksimum przepuszczalnosci 450 nm

2313 Odczynniki i roztwory

a) Benzen

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+10

c) Pirosiarczan potasowy, staty

d) Kwas solny, roztwor 25-procentowy

e) Kwas azotowy, roztwor 25-procentowy

f) Rodanek amonowy, roztwor 30-procentowy

g) Wzorcowe roztwory zelaza

Roztwdr A Odwazy¢ 1 g czystego, zredukowa-
nego wodorem zelaza, umiescic w zlewce pojem-

nosci 250 cm3 doda¢ 50 cm3kwasu solnego (1,19) ikilka
kropli nadtlenku wodoru Po rozpuszczeniu wygotowaé
nadmiar nadtlenku wodoru, oziebi¢ i przenies¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 uzupenic
wodg do kreski i wymieszac

1 cm3 tak przygotowanego wzorcowego roztworu
zawiera 0,001 g zelaza

Roztwor B 100 cm3 wzorcowego roztworu A
rozcienczy¢ woda do objetosci 1000 cm3

1 cm3 wzorcowego roztworu B zawiera 0,0001 ¢
zelaza

Roztwor C 100 cm3 wzorcowego roztworu B
rozcienczy¢ woda do objetosci 1000 cm3

1 cm3 wzorcowego roztworu C zawiera 0,00001 g
zelaza

2314 Przygotowanie krzywej wzorcowej Do
szesciu zlewek pojemnosci 100 cm3 odmierzy¢ za po-
mocg biurety 5, 10, 20, 30, 40, 50 cm3 roztworu C
Do kazdej zlewki doda¢ 0,5 cm3 roztworu kwasu azo-
towego, ogrza¢ do wrzenia i gotowa¢ 1—2mm Ozie-
biony roztwor przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 100 cm3 doda¢ 1 cm3roztworu kwasu sol-
nego i 8 cm3 roztworu rodanku amonowego Za-
warto$¢ kolby uzupetni¢ wodg do kreski i wymie-
sza¢ Po upltywie 2 mm zmierzy¢ absorpcje roztwo-
row wzorcowych w odniesieniu do wody w kuwe-
tach o odpowiedniej grubosci warstwy, przy diu-
gosci fali 450 nm Pomiar wykona¢ w czasie me prze-
kraczajgcym 10 mm od chwili dodania rodanku amo-
nowego

W oparciu o uzyskane wartosci absorpcji roztwo-
row wzorcowych wykresli¢ krzywa wzorcowa, od-
cinajagc na osi rzednych wartosci absorpcji, a na osi
odcietych odpowiadajgce im stezenia zelaza

2315 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 2 g
powietrzno-suchej, utartej prébki i umiescic w kolbie
stozkowej ze szlifem pojemnosci 300 cm3 Dodac
100 cm3 benzenu i gotowa¢ pod chtodnicg zwrotna
30 mm Po ostudzeniu zawarto$¢ kolby przesgczy¢ przez
saczek sredmosaczacy, kolbe i osad przemy¢ kilka-
krotnie benzenem Saczek z osadem wysuszy¢, umies-
cic w tyglu platynowym i spopieli¢ Do tygla doda¢ 1g
pirosiarczanu potasowego i ogrzewa¢ 3 min w tem-
peraturze czerwonego zaru Powstaly stop ostudzié
i rozpuscie z roztworem kwasu siarkowego (1+10),
odparowa¢ do dymow kwasu siarkowego Oziebic,
doda¢ 10 cm3 roztworu kwasu siarkowego (1+10)
i ogrza¢ do rozpuszczenia Roztwor przenies¢ ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm3
uzupetnié¢ wodg do kreski i wymiesza¢ Odmierzy¢
10 cm3 roztworu, umiescic w zlewce pojemnosci
100 cm3 doda¢ 0,5 cm3 roztworu kwasu azotowego,
ogrza¢ do wrzenia i gotowaé 1—2 mm Oziebi¢, prze-
nie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 do-
da¢ 1 cm3 roztworu kwasu solnego i 8 cm3 roztworu
rodanku amonowego Zawartos¢ kolby uzupetnié woda
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do kreski i wymiesza¢ Po uptywie 2 mm zmierzyé
absorpcje roztworu, postepujac zgodme z 23 14 Po-
miar wykonaé w czasie me przekraczajagcym 10 mm
od chwili dodania roztworu rodanku amonowego
Jako roztwor poréwnawczy stosowal roztwor Sle-
pej préby wykonywane) roéwnolegle z oznaczaniem,
do ktérej dodawano wszystkie odczynniki za wy-
jatkiem prébki

2316 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ zelaza (XFe) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X Fe= 3 100 3
w ktérym
b — zawarto$¢ zelaza odczytana z krzywej wzorco-
cowej, g,
a — odwazka prébki odpowiadajgca czesci roz-

tworu pobranej do analizy, g

2317 Dopuszczalna r6znica miedzy wyni-
kami réwnolegtych oznaczan, przy zawartosci zela-
za do 0,20% — 0,04%

232 Metoda fotometryczna z o-fenantrohng

2321 Zasada metody Oddzielenie szesciochlo-
roetanu za pomocg benzenu, stopienie pozostatosci
z pirosiarczanem potasowym, wylugowanie stopu
Wytworzenie barwnego kompleksu zelaza dwuwar-
tosciowego z o-fenantrolmg przy pH = 4—5 Po-
miar intensywnosci zabarwienia roztworu przy diu-
gosci fali 510 nm

2322 Aparatura Spektrofotometr z wyposaze-
niem dla zakresu widma widzialnego lub fotokolo-
rymetr z filtrem o maksimum przepuszczalnosci w
zakresie 510 nm

2323 0Odczynniki i roztwory

a) Benzen

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+10

c) Pirosiarczan potasowy, staty

d) Kwas solny (1,19), roztwor 1+1

e) Amoniak (0,91), roztwor 1+10

f) Chlorowodorek hydroksyloaminy,
-procentowy

g) Octan amonowy, roztwor 20-procentowy

h) O-fenantrolina, roztwor 0,1-procentowy

i) Chlorek amonowy, staty

j) Nadtlenek wodoru, roztwor 30-procentowy

k) Chlorek glinowy, roztwdr 1-procentowy

I) Czerwien metylowa, roztwor 0,1-procentowy, al-
koholowy

b Roztwor do przemywania osadu w 1000 cm3
wody rozpus$cie 10 g azotanu amonowego, doda¢ 1 cm3
amoniaku (0,91) i wymieszac

m)
nie z 23 13g) lub z siarczanu zelazawo-amonowego

Roztwor A 0,7023 g siarczanu zelazawo-amono-
wego (sol Mohra) rozpuscie w wodzie z dodatkiem

roztwor 10-

Roztwory wzorcowe zelaza przygotowa¢ zgod-

5 cm3 kwasu solnego w kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 cm3 Roztwor dopetni¢ wodg do kreski i dobrze
wymieszaé

1 cm3roztworu A zawiera 0,1 mg zelaza

Roztwor B. 200 cm3 roztworu A rozcienczyé
woda do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 cm3

1 cm3roztworu B zawiera 0,02 mg zelaza

2324 Przygotowanie krzywej wzorcowej Do
11 kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 odmierzy¢
mikrobiuret3 0, 1, 2, 3, 4,5,6,7,8,9, 10 cm3
roztworu wzorcowego B Do roztworow tych dodaé
po 5 cm3 roztworu octanu amonowego W razie po-
trzeby dodawa¢ kroplami roztwor amoniaku ciagle
mieszajac tak, aby ustali¢ pH roztworéw w granicach
4—5 Dodac¢ po 20 cma3 roztworu o-fenantrohny, po
uptywie 20 mm dopetni¢ kolby do kreski woda i do-
brze wymiesza¢ Zmierzy¢ intensywno$¢ zabarwienia
roztworow zawierajgcych wzorcowy roztwor zelaza
w stosunku do roztworu me “zawierajgcego roztworu
wzorcowego zelaza Do pomiaru stosowac filtr Swietlny
0 maksimum przepuszczalnosci 510 nm kuwety i od-
powiedniej grubosci warstwy

W oparciu o uzyskane warto$ci absorpcji roztwo-
row wzorcowych wykresli¢ krzywg wzorcowa, od-
cinajac na osi rzednych wartosci absorpcji, a na osi
odcietych odpowiadajace im stezenia zelaza

2325 Wpykonanie oznaczania Odwazy¢ 2 ¢
powietrzno-suchej, utartej prébki i umiescic w kolbie
stozkowej ze szlifem pojemnosci 300 cm3 Dodaé
100 cm3 benzenu i gotowaé¢ pod chtodnicg zwrotng
30 mm Po ostudzeniu zawartos¢ kolby przesaczyé
przez saczek sredniosaczacy, kolbe i osad przemyé
kilkakrotnie benzenem Saczek z osadem wysuszyc,
umiescic w tyglu platynowym i spopielic Do tygla
doda¢ 1 g pirosiarczanu potasowego i ogrzewa¢ 3 mm
w temperaturze czerwonego zaru Powstaty stop ostu-
dzi¢ i rozpuscie w roztworze kwasu siarkowego (1+10),
odparowa¢ do dyméw kwasu siarkowego Oziebic,
doda¢ 10 cm3 kwasu siarkowego (1+10), ogrza¢ do
rozpuszczenia soli, przenies¢ iloSciowo do zlewki po-
jemnosci 250 cm3 Do roztworu doda¢ 2—3 krople
roztworu nadtlenku wodoru, zagotowa¢, doda¢ 2 cm3
roztworu chlorku glinowego, 3 krople roztworu czer-
wiem metylowej i 5 g chlorku amonowego Przy ciag-
tym ogrzewaniu roztworu dodawa¢ amoniaku, az do
zmiany zabarwiema roztworu z czerwonego na zoéte
Roztwor gotowa¢ przez 5 mm, a nastepnie pozosta-
wi¢ w spokoju do opadniecia osadu Osad przesgczy¢
przez saczek iloSciowy S$redni i przemy¢ 5—6 razy
roztworem do przemywania Osad rozpuscie na sacz-
ku goragcym roztworem kwasu solnego (1+ 1) prze-
my¢ Kilkakrotnie goraca woda, przenie$¢ przesacz do
kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm3 uzupetnic
wodg do kreski i dobrze wymiesza¢t W zaleznosci
od zawartoéci zelaza pobra¢ pipeta 10—50 cm3 roz-
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tworu i przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm3 Do roztworu doda¢ 5 cm3 chlorowodorku
hydroksyloaminy i dale) postepowaé zgodnie z 2 3 2 4,
az do pomiaru absorpcji wigcznie

Jako roztwor poréwnawczy stosowaé¢ wode des-
tylowang

Jednoczesnie z analizg badane) prébki nalezy wy-
konac¢ Slepg prébe, przeprowadzajac przez wszystkie
stadia analizy takie same ilosci odczynnikéw Po-
miar absorpcji przy Slepej probie wykona¢ rowmez
w poréwnaniu z wodg Wartos¢ absorpcji Slepej préby
odjg¢ od wartosci absorpcji probki badanej

2326 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ zelaza (XFe obhczyc w procentach wg wzoru

., XFe= — 100 4)

‘a
w ktérym

b — masa zelaza odczytana z krzywej wzorcowej, g,

a — odwazka probki odpowiadajgcej pobranej czesci
roztworu, g

2327 Dopuszczalna réznica miedzy wyni-
kami réwnolegtych oznaczan przy zawartosci zelaza
do 0,20% — 0,02%

2 4. Oznaczanie zawartosci fluoroboranu po-
tasowego

241 Zasada metody. Usuniecie szesciochloro-
etanu, rozpuszczenie pozostatoSci w wodzie, zwigzanie
fluoru chlorkiem wapnia, zmiareczkowame kwasu bo-
rowego mianowanym roztworem wodorotlenku sodo-
wego w obecnosci mannitu

242 Odczynniki i roztwory

a) Benzen

b) Chlorek wapniowy, roztwdr 20-procentowy

c) Czerwien metylowa, wskaznik, roztwor wodny
0,02-procentowy

d) Fenoloftalema Wskaznik, roztwor 0,1-procen-
towy w 70-procentowym etanolu

e) Kwas solny, roztwor 0,1N Przygotowac z fik-
sanali lub 8,3 cm3 kwasu solnego (1,19) rozciefczy¢
wodg w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 do
kreski i doktadnie wymieszac

Stezenie roztworu kwasu solnego nastawie na Scisle
0,IN roztwor weglanu sodowego W tym celu odwa-
zy¢ doktadnie 1,3250 g wysuszonego uprzednio w tem-
peraturze 300°C bezwodnego weglanu sodowego, roz-
puscie w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci
250 cm3 uzupetni¢ do kreski i dokladnie wymieszaé
Odmierzy¢ 25 cm3tego roztworu do kolby stozkowej
pojemnosci 100 cm3 i miareczkowaé 0,1N roztworem
kwasu solnego wobec fenoloftalemy do zamku rozo-
wego zabarwienia Wspotczynnik normalnosci 0,IN
roztworu kwasu solnego (/) obliczy¢é wg wzoru

/= f ®)

w ktérym

25 — objeto$¢ 0,1IN roztworu weglanu sodowego
pobranego do miareczkowania, cm3

V — objeto$¢ 0,1N roztworu kwasu solnego zuzy-
tego do zmiareczkowama, cm3

f)  Wodorotlenek sodowy, roztwor okoto 0,3N i 0,1N

mianowany odwazy¢ 4 g wodorotlenku sodowego,
rozpuscie w wodzie, oziebié, przenies¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 1000 cm3 dopetni¢c wodg do
kreski i dokladnie wymieszaé

Stezenie roztworu wodorotlenku sodowego nasta-
wie na 0,IN roztwor kwasu solnego Odmierzyé
doktadnie 25 c¢cm3 0,1N roztworu kwasu solnego do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3i miareczkowaé
0,1N roztworem wodorotlenku sodowego wobec fenolo-
ftalemy do rozowego zabarwienia Wspotczynnik nor-
malnosci 0,IN  roztworu wodorotlenku sodowego
(/,) obhczyc wg wzoru

25/
Vi ©)

w ktorym

25 — objetos¢ 0,1N roztworu kwasu solnego po-
branego do miareczkowania, cm3

[/ — wspotczynnik normalnosci 0,1N
kwasu solnego, obliczony wg wzoru (5),

Vx — objetos¢ zuzytego do miareczkowania 0,1N
roztworu wodorotlenku sodowego, cm3

g) Mannit, staly

243 Wykonanie oznaczania Osad otrzymany
po oddzieleniu szesciochloroetanu benzonem zgod-
nie z 22 13, rozpuscie w tyglu Goocha goraca woda,
zawartos¢ przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-
nosci 250 cm3 dopetni¢ woda do kreski i wymieszac
Odmierzy¢ 100 cm3 tego roztworu, przenies¢ do
kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3 ze szlifem Do-
da¢ 25 cm3 20-procentowego roztworu chlorku wap-
niowego, 4 krople czerwieni metylowej i miareczko-
wac¢ okoto 0,3N roztworem wodorotlenku sodowego
do zoltego zabarwienia Roztwor ogrzewac¢ do wrzenia
pod chtodnicg zwrotng 30 mm, szybko ostudzi¢ i pow-
tornie miareczkowac¢ okoto 0,3N roztworem wodoro-
tlenku sodowego do zmiany zabarwienia, a nastepnie
doda¢ 1 cm3 w nadmiarze Z uwagi na to, ze fluor
moze atakowac szkio, czas trwania analizy do tego
momentu me powinien przekracza¢ 1 h Nastepnie
roztwor ogrzewa¢ pod chlodnicag zwrotng 3 h, ostu-
dzi¢ i lekko zakwasie 0,1N roztworem kwasu solnego
do czerwonego zabarwienia Na kazde 10 cm3 roz-
tworu w kolbie doda¢ 0,5—0,7 g mannitu i miarecz-
kowa¢ 0,IN mianowanym roztworem wodorotlenku
sodowego wobec fenoloftalemy do stabo rozowego
zabarwienia Z kolei doda¢ ponownie mannitu i mia-
reczkowa¢ w dalszym ciggu Probe powtérzy¢ po raz
trzeci celem sprawdzenia, czy jeszcze powstaje kwas.

roztworu
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244 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-

to$¢ fluoroboranu potasowego (-XKof4) obliczy¢é w
procentach wg wzoru
10))
4 n ()
w ktorym
0,012592 — ilos¢ fluoroboranu potasowego odpo-
wiadajgca 1 ¢cm3 0,1N roztworu wodorotlenku sodo-
wego, g,

V2 — objetos¢ 0,1N roztworu wodorotlenku so-
dowego zuzytego do zmiareczkowama probki, cm3

f1 — wspotczynnik normalnosci 0,1N roztworu
wodorotlenku sodowego, obliczony wg wzoru (6),
a — odwazka prébki, odpowiadajgca czesci roz-

tworu pobranego do miareczkowania, ¢

245 Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
rownolegtych oznaczan przy zawartosci fluoroboranu
potasowego 10% — 0,3%

25 Oznaczanie zawartosci fluoru

251 Zasada metody Rozpuszczenie probki w
wodzie, stopienie czesci nierozpuszczalnych z wegla-
nem sodowo-potasowym i dwutlenkiem krzemowym,
wytugowanie stopu woda, odsaczenie krzemiandw Wy-
tragcenie fluoru mianowanym roztworem octanu wap-
nia, zmiareczkowame nierozwigzanego wapnia mia-
nowanym roztworem wersanianu dwusodowego

252 Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowo-potasowy, staty

b) Dwutlenek krzemowy, staty

c) Kwas solny (1,19), roztwor

d) Kwas octowy, lodowaty

e) Wodorotlenek potasowy, roztwor 20-procentowy

f) Trojetanoloamma, roztwor 1+1

g) Kalces, wskaznik 15 g kalcesu utrze¢ w moz-
dzierzu porcelanowym ze 100 g chlorku sodowego

h) Oranz ksylenolowy, wskaznik 1 g oranzu ksy-
lenolowego utrze¢ w mozdzierzu ze 100 g chlorku
sodowego

i) Octan sodowy, roztwor 20-procentowy

i) Cynk metaliczny (99,99 %), granulki lub laski

k) Octan wapnia, roztwdr mianowany 0,1M od-
wazy¢ 17,618 g Ca(CH3C0O0)2 HXD i rozpuscic
w okoto 450 cm3 wody, doda¢ 60 cm3 kwasu octo-
wego lodowatego, przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1000 cm3 dopetni¢ do kreski woda i do-
ktadnie wymiesza¢ Miano roztworu octanu wapnia
aastawic na roztwor wersenianu dwusodowego W tym
celu odmierzy¢ 25 cm3 roztworu octanu wapnia do
kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3 rozcienczyé
wodg do objetosci 100—150 cm3 doda¢ 10 cm3 roz-
tworu tréjetanoloaminy (1+1) i 20 cm3 20-pro-
cento.vcgo roztworu wodorotlenku potasowego oraz
okoto 0,1 g ka-oesu Nastepnie miareczkowa¢ 0,05M
‘roztworem wersanianu dwusodowego do zmiany bar-
wy z czerwono-fiotkowej na czysto niebieskg Miano
roztworu octanu wapniowego (Kt) wyrazone w gra-

1+1

mach wapnia na 1 cm3 roztworu obliczy¢ wg wzoru

Fi K2
Kt Vv (8)

w ktorym

V1 — objeto$¢ roztworu wersenianu dwusodowego
0,05M zuzytego do zmiareczkowama roztworu oc-
tanu wapniowego, cm3

K2 — miano 0,05M roztworu wersenianu dwuso-
dowego wyrazone w gramach wapnia na 1 cm3roz-
tworu wersenianu dwusodowego, obliczone wg wzo-
ru (9),

V — objetos¢ roztworu octanu wapniowego po-
brana do miareczkowania, cm3

1)  Werseman dwusodowy (Komplekson I11) Przy-
gotowaé roztwor 0,05M z fiksanali, a w przypadku
braku fiksanalu odwazy¢ 18,612 g wersenianu dwu-
sodowego, rozpuscie w wodzie, a nastepnie rozcien-
czy¢ do objetosci 1000 cm3 w kolbie pomiarowej
Miano roztworu wersenianu dwusodowego nasta-
wie w nastepujacy sposob odwazy¢ 1,0000 g cynku
metalicznego (99,99%) o nieutlenionej powierzchni,
przenie$¢ do zlewki i rozpuscie w 10 cm3 kwasu sol-
nego (1,19) W czasie rozpuszczania zlewke przy-
kry¢ szkietkiem zegarkowym Przenie$¢ roztwor do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 dopetni¢ do
kreski wodg i wymiesza¢ 1 cm3 tak sporzadzonego
roztworu zawiera 0,001 g cynku Pobra¢ pipetg 20 cm3
roztworu wzorcowego cynku do kolby stozkowej po-
jemnosci 500 cm3 dodaé okoto 80 cm3wody, 20 cm3
20-procentowego roztworu octanu sodowego oraz
okoto 0,1 g oranzu ksylenolowego Miareczkowac spo-
rzagdzonym roztworem wersenianu dwusodowego do
zmiany barwy z czerwonej na z6ta (pod koniec pro-
wadzi¢ miareczkowanie powoli) Miano roztworu wer-
senianu dwusodowego (K2) wyrazone w gramach
wapnia na 1 cm3 roztworu obliczy¢ wg wzoru

_ 06130 n
K2= V2 ©)
w Ktorym
0,6130 — ilos¢ wapnia odpowiadajgca 1 gramowi
cynku, g,

n — masa cynku zawarta w pobranym do miarecz-
kowania roztworze wzorcowym, g,

V2 — objeto$¢ roztworu wersenianu dwusodowego
zuzytego do zmiareczkowama roztworu wzorcowego
cynku, cm3

253 Woykonanie oznaczania W zaleznosci od
zawartosci fluoru odwazy¢ utartg powietrzno-sucha
probke w ilosci podanej w tabl 2 na str 6

W przypadku analizowania Rafalu 3, do oznacza-
nia wykorzysta¢ osad otrzymany po rozpuszczeniu
szesciochloroetanu w benzenie zgodnie z 22 13

Odwazong probke umiesci¢ w zlewce pojemnosci
250 cm3 doda¢ 100 cm3 gorgcej wody i ogrzewaé
5—10 mm pod przykryciem Nierozpuszczong po-
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Tablica 2
Odmiana Odwazka probki
g
Topal 1,3 05
Modal 1 025
Rafat 3 2,00

zostatosc odsaczyé, zbierajgc przesacz w zlewce po-
jemnosci 600 cm3 Osad przemy¢ goracg woda, prze-
nies¢ do tygla platynowego, wysuszy¢ i spopielié
w temperaturze 750 Zawarto$¢ tygla wymieszaé
z 2 g weglanu sodowo-potasowego i 0,5 g dwutlenku
krzemowego, topie 45 min w piecu muflowym w tem-
peraturze 750°C Poczatkowo stapianie prowadzié
w niskiej temperaturze Stop po ostudzeniu wytu-
gowac goraca woda, zakwasie kwasem solnym (1+1)
do stabo kwasnego odczynu wobec papierka uniwer-
salnego, pozostawi¢ na tazni wodnej na kilkanascie
minut do skoagulowama sie osadu krzemianéw Od-
saczy¢ osad przez sredmosaczacy saczek, zbierajac
przesacz w tej samej zlewce, w ktorej znajduje sie
pierwotny przesacz Sgczek przemy¢ kilkakrotnie ma-
tymi porcjami goracej wody Zawarto$¢ zlewki ogrzac¢
do wrzenia i doda¢ za pomoca biurety odpowiednig,
wystarczajgcg do catkowitego wytracenia fluorku wap-
niowego oraz w niewielkim nadmiarze, ilos¢ miano-
wanego roztworu octanu wapniowego Roztwor wraz
z osadem przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
500 cm3 oziebi¢, uzupetnié¢ woda do kreski i wymie-
sza¢ Po opadnieciu osadu przesgczy¢ czesc roztworu
przez suchy, twardy sgczek do suchej zlewki Od-
mierzy¢ 50 cm3 roztworu do kolby stozkowej pojem-
nosci 500 cm3 doda¢ okoto 30 cm3wody, 10 cm3roz-
tworu trojetanoloaminy (1+1), 20 cm3 20-procen-
towego roztworu wodorotlenku potasowego, okoto
0,05 g kalcesu i miareczkowaé¢ nadmiar niezwigzane-
go wapnia 0,05M roztworem wersemanu dwusodo-
wego do czystego niebieskiego zabarwienia

2.54. Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ fluoru (AF) obliczy¢ w procentach wg wzoru

= 09481 (F3* i-r4 10) 10Q
a
w ktérym
0,9481 — ilos¢ fluoru, odpowiadajgca 1 gramowi
wapnia, ¢,

V3 — objetos¢ roztworu octanu wapniowego do-
dana do strgcenia fluoru, cm3

K+— miano roztworu octanu wapniowego wyra-
zone w gramach wapnia na 1 cm3 obliczona wg wzo-
ru (8),

F4 — objeto$¢ roztworu wersemanu dwusodowego
zuzytego do zmiareczkowama probki, cm3

K2 — miano roztworu wersemanu dwusodowego
wyrazone w gramach wapnia na 1 cm3 obliczone
wg wzoru (9),

a — odwazka badanej prébki odpowiadajgca po-
branej czesci roztworu, g

255 Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
rownolegtych oznaczan przy zawartosci fluoru

do 3% - 0,10%,

do 10% - 0,20%,

do 20% — 0,50% \

26 Oznaczanie zawartosci boru

261 Zasada metody Rozpuszczenie probki w
wodzie, zwigzanie fluoru chlorkiem wapnia, oddzie-
lenie wydzielonego osadu, oznaczanie kwasu borowego
W przesaczu przez zmiareczkowanie mianowanym
roztworem wodorotlenku sodowego w obecnosci man-
nitu

262 Odczynniki i roztwory —wg 242 (z wy-
jatkiem benzenu)

263 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 1 g
utartej powietrzno-suchej prdbki, przenies¢ do zlew-
ki pojemnosci 400 cm3 doda¢ 200 cm3 wody, ogrzaé
do wrzenia, ostudzi¢ i odsaczy¢ Przesacz zebra¢ do
kolby stozkowej ze szlifem pojemnosci 500 cm3 Do-
da¢ 25 cm3 20-procentowego roztworu chlorku wap-
niowego i 4 krople czerwiem metylowej Doda¢ okoto
0,3N roztworu wodorotlenku sodowego do zotego za-’
barwienia Zawarto$¢ kolby ogrza¢ pod chiodnica
zwrotng na tazm wodnej 6 h, dodajgc w miare po-
trzeby 0,3N roztworu wodorotlenku sodowego do
zoltego zabarwienia Roztwor ostudzi¢, odsaczy¢ od
wydzielonego osadu i przemy¢ kilkakrotnie wodg
Do przesagczu doda¢ 0,1N roztworu kwasu solnego
do czerwonego zabarwienia Na kazde 100 c¢cm3 roz-
tworu doda¢ 5 g mannitu, 4 krople roztworu fenolo-
ftaleiny i miareczkowa¢ 0,1N roztworem wodorotlen-
ku sodowego do rozowego zabarwienia

26 4. Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ boru (XB) obliczy¢ w procentach wg wzoru

0,001082 100

a

w ktdrym
0,001082 — ilo$¢ boru odpowiadajgca 1 cm3 0,1N
roztworu wodorotlenku sodowego, ¢,

'V — objeto$¢ 0,1IN roztworu wodorotlenku so-
dowego zuzytego do zmiareczkowama probki, cm3
% — wspobtczynnik normalnosci 0,1N  roztworu

wodorotlenku sodowego, obliczony wg wzoru (6),

a — odwazka probki, g

265 Dopuszczalna roznica miedzy wynikami
rownoleglych  oznaczan przy zawartosci  boru
1%—0,20%

27 Oznaczanie zawartosci tytanu

271 Metoda wagowa

2711 Zasada metody Rozpuszczenie probki
w kwasie siarkowym, utlenienie kwasem azotowym
Wydzielenie tytanu z roztworu za pomocg kupfero-
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nu i wyprazenie wydzielonego osadu do dwutlenku
tytanu

2712. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83)

b) Kwas azotowy (1,4)

c) Kupferon, roztwor 6-procentowy 6 g kupfe-
ronu rozpuscie w 100 cm3 wody i przesaczy¢ Roz-
twor nalezy przygotowac bezposrednio przed uzyciem

d) Kwas solny (1,19), roztwor 1 |-10

2713 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 0,5 g
utartej powietrzno-suchej prébki, umiescic w pa-
rownicy platynowe), doda¢ 20 cm3 kwasu siarkowego
(1,83)
czenia probki Oziebi¢, sptuka¢ $cianki parownicy
woda, doda¢ 3 cm3 kwasu azotowego (1,4) i ponow-
nie ogrzewa¢ az do pojawienia sie gestych dymow
kwasu siarkowego Oziebi¢, zawarto$¢ parownicy roz-
cienczy¢ woda do objetosci okoto 100 cm3i przesaczyé,
zbierajagc przesagcz w zlewce pojemnosci 400 cm3
Saczek przemyc¢ kilkakrotnie gorgcg wodg Do ozig-
bionego przesgczu dodaé 20 cm3 roztworu kupferonu,
ciggle mieszajagc Po opadnieciu osadu dodac jeszcze
kilka kropli roztworu kupferonu w celu sprawdze-
nia, czy tytan zostat catkowicie wytrgcony Jezeli
tworzy sie biaty osad oznacza to, ze ilo$¢ dodanego
odczynnika jest wystarczajgca Osad odsaczy¢ przez
sredmosaczacy saczek, przemyc¢ Kilkakrotnie roztwo-
rem kwasu solnego (1-]-10), a nastepnie jeden raz
wodg Osad z sgczkiem przenies¢ do wyprazonego
do statej masy tygla porcelanowego, wysuszyé, a na-
stepnie ostozme wyprazy¢ stopniowo podwyzszajac
temperature do 1000°C Wystudzic w eksykatorze
i zwazyc dwutlenek tytanu

2714. Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ tytanu (X TI) obliczy¢ w procentach wg wzoru

0,59:5 b 100

XTi (12)
w ktérym

0,5995 — ilo$¢ tytanu odpowiadajgca 1 gramowi
dwutlenku tytanu, g,

b — masa osadu dwutlenku tytanu, g,

a — odwazka badanej prébki, g

2715 Dopuszczalna réznica miedzy wyni-
kami réwnolegtych oznaczan przy zawartosci tytanu

od 0,5-1,0% - 0,05%,

powyzej 1,0—2,0% — 0,10%,

powyzej 2,0—10% — 0,30% :

272 Metoda fotometryczna

2721 Zasada metody Rozpuszczenie prébki
w kwasie siarkowym, utlenienie kwasem azotowym,
wytworzenie barwnego kompleksu soli tytanu z nad-
tlenkiem wodoru, pomiar intensywnosci zabarwie-
nia roztworu

2722 Aparatura Spektrofotometr z wyposa-
zeniem dla zakresu widma widzialnego lub fotokolo-

i ogrzewa¢ okolo 1 h do catkowitego rozpusz-

rymetr z filtrem o maksimum przepuszczalnosci

470 nm

2.7 23 Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+1 i 1+9

b) Kwas azotowy (1,4)

c) Nadtlenek wodoru, roztwor 15-procentowy

d) Wzorcowy roztwor tytanu | odwazy¢ 5,012 ¢
fluorotytanianu potasowego KZ2TiF6 do parownicy
platynowej, doda¢ 100 cm3 kwasu siarkowego (1+1)
i odparowa¢ do gestych dymoéw kwasu siarkowego
Oziebi¢, sptuka¢ Scianki parownicy woda i ponow-
nie odparowa¢ do dymoéw kwasu siarkowego Ozie-
biong zawarto$¢ parownicy rozcienczy¢ woda, prze-
lac do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 do-
petni¢ do kreski wodg i dokiadnie wymieszaé

1 cm3 roztworu zawiera 0,001 g tytanu

e) Wzorcowy roztwor tytanu Il odmierzy¢ za po-
mocg kolby pomiarowej 250 cm3 roztworu wzorco-
wego tytanu |, przela¢ do kolby pomiarowej pojem-
nosci 1000 cm3 uzupetni¢ wodg do kreski i doktadnie
wymieszac

1 cm3roztworu zawiera 0,00025 g tytanu

Przy odwazce prébki 0,5 g i pobraniu do zabar-
wienia 0,25 g, 1 cm3roztworu odpowiada 0,10% ty-
tanu

2724 Przygotowanie krzywej wzorcowej Do
15 kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 odmierzyé
kolejno 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20
i 25 cm3 roztworu wzorcowego tytanu Il, doda¢ do
kazdej kolby po 50 cm3 roztworu kwasu siarkowego
(1+9), oziebi¢ do temperatury pokojowej Dodac
do kazdej kolby 5 cm3 15-procentowego roztworu
nadtlenku wodoru i dopeini¢ do kreski roztworem
kwasu siarkowego (1+9) Zawarto$¢ kolb wymieszac
i zmierzy¢ kolejno absorpcje roztworow na fotokolo-
rymetrze, stosujac filtr o maksimum przepuszczal-
nosci 470 nm, kuwete 1 cm i wode jako roztwor po-
rownawczy Na podstawie uzyskanych wartosci ab-
sorpcji wykresli¢ krzywg wzorcowa, odcinajgc na osi
rzednych odpowiednie warto$ci absorpcji, a na osi
odcietych odpowiadajace im stezenie tytanu

2 725. Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 0,5 g
utartej powietrzno-suchej prébki, umiescic w pa-
rownicy platynowej, doda¢ 15 cm3 kwasu siarkowego
(1,83) iogrzewac 1h, az do catkowitego rozpuszczenia
probki Parownice oziebi¢, sptuka¢ Scianki wodg, do-
da¢ 3 cm3 kwasu azotowego (1,4) i ponownie ogrze-
waé, az do momentu pojawienia sie gestych dymoéw
kwasu siarkowego Prdbke oziebi¢ do temperatury
pokojowej, rozcienczy¢ wodg i przela¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 cm3 Oziebi¢, dopetnic
do kreski wodg i dokfadnie wymiesza¢ Odsgczy¢ za-
warto$¢ kolby przez suchy, faldowany saczek do su-
chej zlewki Odmierzy¢ pipeta 50 cm3 przesaczu i
przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3
Rozcienczy¢ zawarto$¢ kolby wodg do objetosci okoto
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90 cm3 doda¢ 5 cm3 15-procentowego roztworu nad-
tlenku wodoru, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé
Zmierzy¢ absorpcje roztworu, stosujac filtr Swietlny
S 47, kuwete 1 cm i wode jako roztwor poréwnawczy

2726 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ tytanu (XTI) obliczy¢ w procentach wg wzoru

XTl= — oo (13)
w ktérym
b — zawarto$¢ tytanu odczytana z krzywej wzor-
cowej, g,

a — odwazka prébki odpowiadajgca pobranej czesci
roztworu, g

2727 Dopuszczalna réznica miedzy wynika-
mi réwnolegtych oznaczan — 0,05%

2 8. Oznaczanie zawartosci fosforu

2.8 1 Metoda wagowa

2811 Zasada metody Rozpuszczenie probki
w kwasie siarkowym, wytracenie fosforu w postaci
fosforanu magnezowo-amonowego, wyprazenie do pyro-
fosforanu i zwazeme

2.8 12 Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83)

b) Kwas solny (1,19)

c) Kwas cytrynowy, staty

d) Mieszanina magnezowa 55 g Kkrystalicznego
chlorku magnezowego oraz 105 g chlorku amonowego
rozpuscie w 500 cm3 wody, doda¢ kilka cm3 amo-
niaku (0,90), wymiesza¢ i pozostawi¢ na noc W przy-
padku wytracenia si¢ osadu, osad odsaczy¢ Przesacz
zakwasie stabo kwasem solnym i uzupetni¢ wodg do
objetosci 1000 cm3

e) Amoniak (0,90), roztwor 1+10

2.8.1 3 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 0,500 g
utartej powietrzno-suchej probki, umiescic w pa-
rownicy porcelanowej, doda¢ 15 cm3 kwasu siarko-
wego (1,83) i ogrzewa¢ do catkowitego rozpuszcze-
nia probki Oziebi¢ parownice, sptuka¢ Scianki pa-
rownicy wodg, doda¢ 10 cm3 kwasu solnego (1,19)
i ponownie ogrzewa¢ do pojawienia sie gestych dy-
mow kwasu siarkowego Prdbke oziebié, zawarto$¢
parownicy rozcienczy¢ woda, roztwor przesgczyc¢, zbie-
rajac przesacz w zlewce pojemnosci 400 cm3 Saczek
przemy¢ kilkakrotnie gorgcg woda Do przesgczu
doda¢ 3 g kwasu cytrynowego i 25 cm3 mieszaniny
magnezowej Roztwér zobojetni¢ amoniakiem a na-
stepnie doda¢ nadmiar amoniaku w ilosci okoto 1/7
objetosci roztworu Miesza¢ roztwor precikiem szkla-
nym, pocierajac Scianki zlewki az do zapoczatkowa-
nia wydzielania osadu Pozostawi¢ na co najmnigj
4 h do opadniecia osadu, a nastepnie odsaczy¢ osad
przez scisty saczek Przemyc¢ kilkakrotnie roztworem
amoniaku (1 +10), a nastepnie jeden raz woda Saczek
z osadem przenie$¢ do wyprazonego do statej masy

tygla porcelanowego, wysuszy¢, spopieli¢ i wyprazyé
w temperaturze 900°C do statej masy Ostudzi¢ w ek-
sykatorze i zwazyc

2814 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ fosforu (XP) obliczy¢ w procentach wg wzoru

go= 02780 100 W)
w ktorym
0,2783 — ilos¢ fosforu odpowiadajgca 1 gramowi
pirofosforanu magnezowego, g,
b — masa pirofosforanu magnezowego, g,

a — odwazka badanej prébki, g

2815 Dopuszczalna rdznica miedzy wyni-
kami przy zawartosci fosforu powyzej 10% — 0,30%

2 8.2 Metoda miareczkowa

2821 Zasada metody Rozpuszczenie probki
w kwasie siarkowym, wydzielenie fosforu w postaci
fosforanu magnezowo-amonowego, rozpuszczenie osa-
du w kwasie solnym, oznaczanie réwnowaznej za-
wartosci magnezu za pomocg kompleksometrycznego
miareczkowania roztworu mianowanym roztworem
wersemanu dwusodowego wobec czerni enochromo-
wej T

2.8 22. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83)

b) Kwas solny (1,19), roztwor 1+1

c) Kwas cytrynowy, staty

d) Mieszanina magnezowa 55 g krystaheznego
chlorku magnezowego i 105 g chlorku amonowego
rozpuscie w 500 cm3 wody, doda¢ kilka cm3 amo-
niaku (0,90), wymiesza¢ i pozostawi¢ na noc W przy-
padku wytrgcema sie osadu, odsgczy¢ Przesacz za-
kwasie stabo kwasem solnym i uzupetni¢ wodg do
1000 cm3

e) Amoniak (0,90), roztwor 1+10

f) Chlorowodorek hydroksyloaminy, staty

g) Chlorowodorek trojetanoloaminy, staty W przy-
padku braku chlorowodorku trojetanoloaminy, przy-
gotowac go z cieklej trojetanoloaminy w sposob na-
stepujacy zmieszaC 1 objetos¢ 25-procentowego kwa-
sij solnego z 1 objetoScig trojetanoloaminy, oziebic,
odsaczy¢ na pompie wodnej przez lejek Buchnera,
nastepnie przemyc¢ alkoholem etylowym i wysuszy¢

h) Czerh eriochromowa T, wskaznik 1 g czerni
enochromowej T rozetrze¢ dokladnie w mozdzierzu
agatowym ze 100 g chlorku sodowego

i) Cyjanek potasowy, staty

J) Wersenian dwusodowy, roztwor mianowany 0,02M
7,442 g wersemanu dwusodowego rozpuscie w wodzie
i rozcienczy¢woda do objetosci 1000 cm3 Miano roz-
tworu nastawie na roztwor fosforanu dwuamono-
wego, w ktorym sprawdzono zawarto$¢ fosforu me-
todg wagowa Odwazy¢ 17,052 g fosforanu dwuamo-
nowego, rozpuscie w wodzie i uzupetni¢ do 1000 cm3
1 cm3 tego roztworu zawiera 0,004 g fosforu Od-
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mierzy¢ za pomoca biurety 3 razy po 24 cm3roztwo-
ru fosforanu dwuamonowego i postepowaé zgodnie
z 2823 Miano roztworu wersemanu dwusodowego
(K) wyrazone w gramach fosforu na 1 cma3 roztworu
obliczy¢ wg wzoru

w ktérym

0,004 — ilo$¢ fosforu odpowiadajaca 1 cm3 fos-
foranu dwuamonowego, g,

25 — objetos$¢ roztworu fosforanu dwuamonowego
pobrana do miareczkowania, cm3

V — objetos¢ 0,02 m roztworu wersemanu dwu-
sodowego zuzytego do zmiareczkowania wzorcowej
prébki, cm3

XxPA  m (16)
w ktorym

V1— objeto$¢ 0,02M roztworu wersemanu dwuso-
dowego zuzytego do zmiareczkowania prébki, cm3

K — miano 0,02M roztworu wersemanu dwusodo-
wego wyrazone w gramach fosforu na 1 cm3 obli-
czone wg wzoru (15),

a — odwazka probki, odpowiadajgca czesci po-
branego roztworu, g

2825 Dopuszczalna réznica miedzy wyni-
kami réwnolegtych oznaczan przy zawarto$ci fosforu
powyzej 10% — 0,30%

29 Oznaczanie zawartosci sodu

291 Zasada metody Rozpuszczenie probki w

k)  Roztwor buforowy o pH=10 67,5 g chlorku kwasie solnym i kwasie siarkowym Usuniecie glinu

amonowego rozpuscie w malej ilosci wody, dodaé
500 cm3 amoniaku (0,90), rozcienczy¢ wodg do obje-
tosci 1000 cm3

2 823 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 0,500 g
utartej powietrzno-suchej probki, umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 400 cm3 doda¢ 15 cm3 kwasu siarkowego
(1,83), przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym i ogrze-
wac¢ do catkowitego rozpuszczenia prébki Oziebié,
sptukac¢ Scianki zlewki woda, doda¢ 10 cm3 kwasu
solnego (1,19) i ponownie ogrzewa¢ do pojawienia sie
dyméw kwasu siarkowego Probke oziebi¢, rozcien-
czy¢ wodg do objetosci 100 cm3 doda¢ 3 g kwasu
cytrynowego i 25 cm3 mieszaniny magnezowej Roz-
twor zobojetni¢ amoniakiem (0,90), a nastepnie dodac
nadmiar amoniaku w ilosci okoto 1/7 objetosci roz-
tworu Miesza¢ roztwor precikiem szklanym, po-
cierajgc Scianki zlewki, az do zapoczatkowania wy-
dzielania si¢ osadu Pozostawi¢ na 4 h do opadniecia
osadu, a nastepnie odsaczy¢ osad przez scisty saczek
Przemy¢ kilkakrotnie roztworem amoniaku (1+10),
a nastepnie 1 raz wodg Osad na saczku rozpuscie
w 50 cm3 roztworu kwasu solnego (1+1), zbierajac
przesagcz w zlewce, w ktorej przeprowadzone byto
wytrgcanie Przemy¢ saczek kilkakrotnie wodg Roz-
twor przela¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3
uzupetni¢ do kreski wodag i wymieszaé Odebrac¢ pi-
petag 50 cm3roztworu do kolby stozkowej pojemnosci
500 cm3 Doda¢ 5 cm3 kwasu siarkowego (1,83) i od-
parowac do gestych dymow kwasu siarkowego Oziebié,
doda¢ 10 cm3 wody, 100 cm3 roztworu buforowego,
0,1 g chlorowodorku hydroksyloaminy, 0,1 g chloro-
wodorku trojetanoloaminy, 0,1 g cyjanku potasowego
Oziebi¢, doda¢ okoto 0,05 g czerni enochromowej T
do wyraznego winnoczerwonego zabarwienia i mia-
reczkowa¢ 0,02 m roztworem wersemanu dwusodo-
wego do zmiany zabarwienia roztworu na niebieski

2824 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ fosforu (XP) obliczy¢ w procentach wg wzoru

i chromu w postaci wodorotlenkéw, odparowanie
przesagczu z kwasem siarkowym i zwazenie siarcza-
nu sodowego

292 Odczynniki i

a) Kwas solny (1,19)

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwor 1+1

c) Kwas borowy, staty

d) Amoniak (0,90)

e) Czerwien metylowa, wskaznik, roztwor 1-pro-
centowy etanolowy

f) Kwas fluorowodorowy, roztwor 40-procentowy

293 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 05 ¢
utartej powietrzno-suchej prébki, umiescic w pa-
rownicy platynowej, zwilzyc wodg, doda¢ 0,5 g kwasu
borowego, 5 cm3 kwasu solnego (1,19), 2 cm3 roz-
tworu kwasu siarkowego (1+1) i odparowac na plycie
grzewczej do sucha Pozostatos¢ sptukac goracg woda
do zlewki pojemnosci 250 cm3 dodac kilka cm3 kwasu
solnego (1,19) i ogrzewa¢ do catkowitego rozpuszcze-
nia soli Dodac¢ 2 krople czerwiem metylowej i krople
amoniaku (0,90) do zmiany zabarwienia roztworu
z czerwonego na zotte Odstawie w cieptym miejscu do
skoagulowania osadu Roztwor z osadem przenies$é
do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm3 oziebic,
dopetni¢ wodg do kreski i wymiesza¢ Odsaczy¢ czesc
roztworu przez suchy saczek pofaldowany do suchej
zlewki Odebrac¢ pipetg 50 cm3 przesgczu i przenies¢
do uprzednio wyprazonej i zwazonej parownicy platyno-
wej Do roztworu doda¢ 2 cm3 kwasu fluorowodoro-
wego i 2 cm3 roztworu kwasu siarkowego (1+1)
Odparowa¢ na ptycie grzewczej do usuniecia dymow
kwasu siarkowego, a nastepnie ostroznie nad pal-
nikiem do catkowitego usunigcia soli amonowych
Parownice wraz z suchg pozostatoscig wyprazy¢ w pie-
cu muflowym w temperaturze me przekraczajacej
750°C do statej masy Oziebi¢ w eksykatorze i zwazyc

294 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
to$¢ sodu (AnJ obliczy¢ w procentach wg wzoru

roztwory
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0,3258 b

Xu» 100 (17)

w ktorym

0,3258 — ilo$¢ sodu odpowiadajgca 1 gramowi
siarczanu sodowego, g,

b — masa osadu siarczanu sodowego, g,

a — odwazka probki, odpowiadajgca czesci po-
branego roztworu, g

295 Dopuszczalna roznica miedzy wynika-
mi réwnolegtych oznaczan przy zawarto$ci sodu po-
wyzej 30% — 0,30%

2 10 Oznaczanie zawartosci fluorokrzemianu
sodowego

2101 Zasada metody Rozpuszczenie probki
w wodzie zakwaszonej kwasem solnym, roztozenie
fluorokrzemianu sodowego wodorotlenkiem sodowym,
oddzielenie z wodorotlenkiem kadmowym dwutlenku
krzemowego i wagowe oznaczanie

2 10 2 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19), roztwor 10-procentowy

b) Wodorotlenek sodowy, roztwor 10-procentowy

c) Wodorotlenek kadmowy, staty, Swiezo stragcony

d) Fenoloftaleina, roztwor 0,1-procentowy w 70-
-procentowym etanolu

2 103 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 1 g
utartej powietrznosuchej prdbki, przenies¢ do pa-
rowmcy platynowej, doda¢ 100 cm3 wody, stabo za-
kwasie 10-procentowym kwasem solnym, ogrza¢ do
wrzenia i utrzymywaé¢ w tym stanie 5 min Roztwor
stabo zalkalizowac 10-procentowym wodorotlenkiem
sodowym w obecnosci fenoloftalemy i odparowac¢ do
objetosci 50 cm3 Doda¢ w duzym nadmiarze $wiezo
strgconego wodorotlenku kadmowego, nastepme za-
gotowac i ostudzi¢ Odsaczy¢ wydzielony dwutlenek
krzemu z wodorotlenkiem kadmowym, przemy¢ wodg
Przesacz zachowa¢ do oznaczania fluoru Osad prze-
nie$¢ ilosciowo do parownicy platynowej, wymywajac
go strumieniem wody, dodaé stezonego kwasu solnego
i odparowa¢ do sucha Suchg pozostatos¢ zwilzyc
kwasem solnym (1,19) i ponownie odparowa¢ do
sucha Po ostudzeniu doda¢ 10-procentowego kwasu
solnego, ogrza¢ do wrzenia i odsaczyC przez srednio-
saczacy sgczek Osad na saczku przemy¢ wodg, wy-
suszy¢, przenies¢ do zwazonego tygla platynowego,
spopiehc, a nastepnie wyprazy¢ w piecu elektrycznym
w temperaturze 900°C do stalej masy, ostudzi¢ i
zwazyc

2 10.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawar-
tos¢ fluorokrzemianu sodowego (“NaziF6) obliczy¢
w procentach wg wzoru

20MSR = 3,B8 ~ 100 (18)

w ktdrym

3,138 — ilos¢ fluorokrzemianu sodowego odpo-
wiadajgca 1 gramowi dwutlenku krzemowego, g,

b — masa dwutlenku krzemowego, g,

a — odwazka badanej probki, g

2105 Dopuszczalna ro6znica miedzy wyni-
kami rownolegltych oznaczan — 0,10%

2 11 Oznaczanie zawartosci fluorku sodowego

211 1 Zasada metody. Rozpuszczenie probki
w wodzie zakwaszonej kwasem solnym, roztozenie
fluorokrzemianu sodowego wodorotlenkiem sodowym,
oddzielenie dwutlenku krzemowego z wodorotlen-
kiem kadmowym Potencjometryczne oznaczanie fluo-
ru W przesgczu przez zmiareczkowame mianowanym
roztworem atunu potasowo-glmowego wobec elektro-
dy szklanej

2112 Aparatura i przyrzady. Zestaw do po-
tencjometrycznego miareczkowania z elektrodami szkla-
nymi (dopuszcza sie elektrody kalomelowe)

2.11 3 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19), roztwor 10-procentowy i okoto
0,0IN

b) Wodorotlenek sodowy, roztwor 10-procentowy

c) Wodorotlenek kadmowy, staly, Swiezo strgcony

d) Fenoloftaleina, roztwor 0,1-procentowy w 70-
-procentowym etanolu

e) Etanol, raktyfikat

f) Chlorek sodowy, staty

g) Alun potasowo-ghnowy, roztwor 0,1M od-
wazy¢ dokfadnie 47,429 g KA1(S042 12HXD, roz-
puscie w wodzie, przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1000 cm3 uzupetnié wodg do kreski i wy-
mieszac

2 11.4 Wykonanie oznaczania Postepowaé w spo-
s6b zgodny z 2 103 do momentu ,przesgcz zacho-
waé¢ do oznaczania fluoru” Przesacz zobojetni¢ za
pomocg okoto 0,01N roztworu kwasu solnego do
pH=7, doda¢ tyle etanolu, aby jego objeto$¢ wzrosta
0 potowe, nastepnie doda¢ chlorku sodowego do na-
sycenia roztworu, ogrzaé do temperatury 70 +2°C
1 ponownie w razie potrzeby doda¢ chlorku sodo-
wego Goracy roztwor miareczkowacé potencjometrycz-
me 0,1M roztworem atunu potasowo-glmowego wobec
elektrody szklanej, silnie przy tym mieszajagc Prze-
giecie na krzywej pH odpowiada szukanej objetosci
atunu potasowo-glmowego Z uwagi na podwyzszong
temperature miareczkowanego roztworu nalezy uzywac
elektrod szklanych specjalnego typu Koncowy punkt
miareczkowania mozna takze uchwycie, stosujac za-
miast potencjometru mieszany wskaznik, ktory spo-
rzadza sie rozpuszczajgc 100 mg czerwieni metylowej
i 50 mg biekitu metylowego w 100 cm3 etanolu Do
goracego roztworu dodaje sie 5 kropli wskaznika
W punkcie koficowym nastepuje zmiana barwy z zie-
lonej w roztworze alkalicznym na fioletowg w roz-
tworze kwasnym

2 115 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-

tos¢ fluorku sodowego (ANsF) obliczy¢ w procentach
wg wzoru
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A NgF= 2,2105 (XF—0,606 -Anss,f6 (19)
w ktérym
2,2105 — ilos¢ fluorku sodowego odpowiadajgca
1 gramowi fluoru, g,
0,606 — ilos¢ fluoru odpowiadajgca 1 gramowi

fluorokrzemianu sodowego, g,
-NaziF6 — zawartos¢ fluorokrzemianu sodowego, %,

XF — zawarto$¢ fluoru catkowitego, obliczona
w procentach wg wzoru
XF= 0'01;4 Vo100 (20)

w ktérym

0,0114 — ilos¢ fluoru odpowiadajagca 1 cm3 0,1 m
roztworu atunu potasowo-glmowego, g,

V — objeto$¢ 0,1 m roztworu atunu potasowo-gli-
nowego zuzytego do zmiareczkowama prébki, cm3

a — odwazka badanej probki, g

2 116 Dopuszczalna ro6znica miedzy wyni-
kami réwnolegtych oznaczan przy zawartosci fluorku
sodowego okoto 5% — 0,10%

2 12 Oznaczanie zawartosci chloru

2121 Zasada metody Rozpuszczenie probki w
wodzie, oddzielenie nierozpuszczalnej pozostatosci,
oznaczanie chloru w przesaczu przez potencjometrycz-
ne miareczkowanie mianowanym roztworem azotanu
srebrowego

2122 Aparatura i przyrzady

a) Urzadzenie do potencjometrycznego miarecz-
kowania z parg elektrod chloro-srebrowg i kalome-
lowg

b) Klucz elektrolityczny wypetniony roztworem
azotanu srebrowego

2 123 Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, roztwor okoto 0,2N

b) Azotan potasowy, staly, roztwor nasycony

c) Azotan srebrowy, roztwor 0,1N mianowany
odwazy¢ 16,989 g azotanu srebrowego, wysuszonego
w ciggu 2 h w temperaturze 150°C, rozpuscie w wo-
dzie, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm3 dopetni¢c do kreski wodg i wymieszaé
Stezenie roztworu nastawie w Sposob nastepujacy
odwazy¢ 5,8454 g chlorku sodowego, wysuszonego
uprzednio do stalej masy w temperaturze 105°C,
rozpuscie w wodzie, przenies¢ do kolby pomiarowej
pojemnosci 1000 cm3 uzupetni¢ wodg do kreski i do-
ktadnie wymieszaé Pobra¢ pipeta 25 cm3 tak przy-
gotowanego roztworu chlorku sodowego, przeniesé
do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3 rozcienczy¢
woda nie zawierajacg chlorkéw do objetosci 80—100 cm3
doda¢ 3—4 kropli chromianu potasowego i miarecz-
kowa¢ 0,1N roztworem azotanu srebrowego do po-
jawienia sie pierwszej nie znikajacej zmiany barwy
z zO6Kej na jasnoceglasta W celu wprowadzenia po-
prawki na wskaznik i ewentualng zawarto$¢ chlor-
kéw w wodzie nalezy wykonac $lepa probe W tym celu

do 50 cm3 wodnej zawieSmy weglanu wapniowego
doda¢ 3—4 krople wskaznika i miareczkowaé¢ 0,1N
roztworem azotanu srebrowego, dopoki zabarwienie
weglanu wapniowego nie zréwna sie z barwg zmia-
reczkowanego roztworu chlorku sodowego Popraw-
ke na wskaznik i chlorki, ktéra nie powinna przekra-
cza¢ 0,3 cm3 roztworu azotanu srebrowego, nalezy
odjag¢ od objetosci roztworu azotanu srebrowego zu-
zytego do zmiareczkowama chlorku sodowego Wspot-
czynnik normalnosci 0,1N roztworu azotanu sre-
browego (/) obliczyé wg wzoru

\Y%

I vi-v2 (21)

w Ktorym

V — objeto$¢ 0,IN roztworu chlorku sodowego
pobranego do zmiareczkowama, cm3

Vt — objeto$¢ 0,1N roztworu azotanu srebrowego
zuzytego do zmiareczkowama, cm3

V2 — poprawka na wskaznik i ewentualne chlorki,
ilos¢ roztworu azotanu srebrowego, cm3

2124 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 1 g
utartej powietrzno-suchej probki, przenies¢ do zlew-
ki pojemnosci 250 cm3 doda¢ 100 cm3 wody, ogrzaé
do temperatury okoto 60°C i miesza¢ 20 mm Za-
warto$¢ zlewki przesaczy€, zbierajgc przesacz w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 500 cm3 osad na saczku
przemy¢ woda i odrzucie, a zawarto$¢ kolby uzupet-
ni¢ do kreski wodg i wymiesza¢ Odmierzy¢é 50 cm3
roztworu do zlewki pojemnosci 250 cm3 i zakwasie
kwasem azotowym Zanurzy¢ elektrode chlorosre-
browg i klucz elektrolityczny napetniony nasyconym
roztworem azotanu potasowego Drugi koniec klu-
cza umiesci¢ w zlewce pojemnosci 50 cm3 wypel-
nionej nasyconym roztworem azotanu potasowego
Do zlewki zanurzy¢ nasycong elektrode kalomelowa
Elektrody potaczy¢ z mihwoltomierzem lampowym
Badany roztwor miareczkowaé 0,IN mianowanym
roztworem azotanu srebrowego przy cigglym mie-
szaniu Przebieg miareczkowania notowaé na papie-
rze milimetrowym, odkfadajagc na osi rzednych mie-
rzony potencjat w mihwoltach, a na osi odcietych
liczbe cm3roztworu azotanu srebrowego Punkt prze-
giecia sie krzywej wskazuje liczbe cm3 roztworu azo-
tanu srebrowego potrzebng do ilosciowego wytra-
cenia jonow chlorkowych

2 125 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ chloru (Xcl) obliczy¢ w procentach wg wzoru

XQ= °’00354é]| K1/ ioo (22)
w ktorym

0,003546 — ilo$¢ chloru odpowiadajgca 1 cm30,1N
roztworowi azotanu srebrowego, g,

V3 — objeto$¢ 0,1N roztworu azotanu srebrowego
zuzytego do zmiareczkowama probki, cm3
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/ — wspotczynnik normalnosci 0,1N roztworu azo-
tanu srebrowego, obliczony wg wzoru (21),

a — odwazka probki odpowiadajgca pobranej do
zmiareczkowania czesci roztworu, g

2.126 Dopuszczalna ro6znica miedzy wyni-
kami roéwnolegtych oznaczan przy zawartosci chlo-
ru okoto 40% — 0,7%

2 13 Oznaczanie zawartosci glinu

2 131 Zasada metody Rozpuszczenie prébki w
kwasie siarkowym z dodatkiem dwutlenku krzemo-
wego celem usuniecia fluoru, wydzielenie wodoro-
tlenku glinowego za pomocg amoniaku i wagowe ozna-
czanie w postaci tlenku

2 132 Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83)

b) Dwutlenek krzemowy, staty

c) Czerwien metylowa, wskaznik 0,1 g czerwiem
metylowej rozpuscie w 100 cm3 60-procentowego
etanolu

d) Amoniak (0,90), roztwor 10-procentowy

e) Siarczan amonowy, roztwor 2-procentowy

2 13.3 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 1 g
utartej powietrzno-suchej probki, przenies¢ do pa-
rowmcy platynowej, doda¢ 5 cm3 kwasu siarkowe-
go (1,83), a po chwili okoto 0,2 g dwutlenku krze-
mowego i wody do 2/3 objetosci parownicy Odpa-
rowa¢ do pojawienia sie dymoéw kwasu siarkowego,
ostudzié, dodac¢ ostrozme kilka cm3 wody i ponownie
odparowa¢ do dyméw Czynno$¢ te powtdrzyC jesz-

cze dwukrotnie, po czym odparowa¢ do catkowitego
usuniecia kwasu siarkowego Pozostatos¢ ostudzic,
wylugowa¢ wodg zakwaszong kwasem siarkowym
Odsaczy¢ od osadu Saczek z osadem przemyé wo-
da i odrzucie, a przesacz rozciericzy¢ woda do obje-
tosci okoto 200 cm3 doda¢ 3 krople roztworu czer-
wiem metylowej, ogrza¢ do wrzenia i dodawaé kro-
plami 10-procentowy roztwor amoniaku, az do zmia-
ny barwy na zoltg Roztwor ogrzewac nadal na fazni
wodnej do opadniecia osadu Osad odsaczyC i prze-
my¢ 3-procentowym goragcym roztworem siarczanu
amonowego Saczek wraz z osadem przenie$¢ do
zwazonego tygla platynowego, wysuszy¢, spopielic,
wyprazy¢ w temperaturze 1000°C do statej masy
i zZwazyc

2 134 Obliczanie wyniku oznaczania Zawar-
tos¢ glinu (XAl obliczy¢ w procentach wg wzoru

(23)

w ktérym

0,5291 — ilo$¢ glinu odpowiadajgca 1 gramowi
tlenku glinowego, g,

b — masa tlenku ghnowego, g,

a — odwazka badanej prébki, g

2 13.5 Dopuszczalna réznica miedzy wyni-
kami réwnolegtych oznaczan przy zawartosci glinu
okoto 1,5% — 0,03%

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1 Istotne zmiany w stosunku do BN-68/4028-04, BN-68/
4028-05, BN-68/4028-06 i BN-68/4028-07

a) zwiekszono dopuszczalne rdéznice miedzy oznaczaniami
przy okreslaniu tytanu,

b) wprowadzono oznaczanie szesciochloroetanu, zelaza, fluo-
roboranu potasowego, boru, fluorokrzemianu sodowego, fluor-
ku sodowego, chloru, glinu,

¢) wprowadzono zmiany w oznaczaniu fluoru

2 Normy zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne

i przygotowywania prébek

Wytyczne pobierania

BN-76/4022-04 Pomocnicze materiaty odlewnicze Rafmatory
do stopéw aluminium Rafale

BN-76/4022-05 Pomocnicze materiaty odlewnicze
tory do stopéw aluminium Modale .

BN-76/4022-06 Pomocnicze materiaty odlewnicze Topniki do

stopéw aluminium Topale
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3 Autorzy projektu normy — mz Maria Blawut, dr mz
Wiadystawa Kapera, mgr mz Anna Litewka, doc dr Janina
Siekierska — Instytut Odlewnictwa, Krakéw



