NORMA BRANZOWA BN-68/0602-09

Zjednoczenie
Hutvlctwa_Zelaza Grupa katalogowa
i Stali Analiza chemiczna mieszanki spiekalniczej 1-39
w stanie surowym oraz gotowego spieku.
- 1. WSTEP
1.1 Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa metody analizy chemicznej mieszanki spiekal-

niczej w stanie surowym oraz gotowego spieku, obejmujace oznaczanie zawartosci zelaza, kize-
mionkl, tlenku wapniowego i tlenku magnezowego.

1.2. Normy zwigzane
FN/H-04000 - Analiza chemiczna rud, topnikéw i zuzli. Wytyczne pobierania prébek i przygo-
towania Srednich prébek laboratoryjnych.

1.3. Zakres stosowania metod - podano w tablicy 1.-

Tablica 1
Pierwiastek Metoda Zakres stosowania
Zelazo objetosciowa /p. 2.1.1./ 40 % do 60 %
Krzemionka fotometryczna i objetosciowa /p.2.2.1._,: 7 % do 22 %
Tlenek wapniowy objetosciowa /p. 2.3.1./ 6 % do 21 %
Tlenek magnezowy objetosciowa /p. 2.3.6 / 0,5 % do 4 %

1.4. Postanowienia ogélne

1.4 1. Czystos$¢ odczynnikéw. Wszystkie uzywane odczynniki moga mie¢ stopieh czystosci
/p.a./ czyste do analizy.
Do przygotowywania roztwordéw podczas wykonywania oznaczen uzywa¢ wode destylowana.

1.4.2. Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczna dwéch réwnolegle przeprowadzonych oznaczen,
ktérych rozbieznos¢ nie przekracza dopuszczalnych réznic dla danego oznaczania.

2, METODY OZNACZANIA

2.1 Oznaczanie zelaza

211 Zasada oznaczania. Przeprowadzenie proébki do roztworu przez stopienie w mieszaninie
weglanu sodowo-potasowego i boraksu. Wydugowanie stopu w kwasie azotowym z dodatkiem kwasu
solnego. Miareczkowanie zelaza wersenianem dwusodowym wobec kwasu sulfosalicylowego jako
wskaznika.

2.1.2. Odczynniki i roztwory
a/ Mieszanina do stapiania: 3 czesci weglanu sodowo-potasowego + 2 czesci boraksu
b/ Kv;as azotowy /1,4/, roztwor 1 + 4
c/ Kwas solny /1,18/
d/ Kwas octowy lodowaty
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e/ Amoniak /70191/

f/ Kwas sulfosalicylowy, roztwér 10-procentowy

g/ Roztwér wzorcowy zelaza, przygotowany : zelaza elektrolitycznego, Mli zelaza Armoo:
rozpusci¢ 22,7925 g zelaza w matej ilosci kwasu solnego /1,1B/ utleni¢ kwasem azotowym
/1,4/ dodawanym kroplami i dopedni¢ woda do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml,
1 ml roztworu zawiera 0,0027925 g Fe.

h/ Wersenian dwusodowy, roztwér mianowany okodo 0,05 mi 18,612 g wersenianu dwusodowego
rozpusci¢ w wodzie, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml, uzupednié¢ do kreski
wodag, wymiesza¢. Miano roztworu ustali¢ w nastepujacy sposob: odmierzy¢ 25 ml roztworu
wzorcowego zelaza przygotowanego jak podpno w punkcie g, przenies¢ do kolby stozkowej po-
jemnosci 500 ml, rozcienczy¢ 75 ml wody, doda¢ 5 ml kwasu azotowego /1,4/ i gotowaé przez
2 minuty. Doda¢ 5 ml kwasu octowego lodowatego a nastepnie amoniaku w$réd energicznego
mieszania do ukazania sie wisniowo-czerwonego zabarwienia kompleksowego potaczenia zelazo-
octowego. Po dodaniu 5 ml kwasu sulfosalicylowego, miareczkowa¢ roztworem wersenianu dwu-
sodowego do zmiany brunatno-czerwonego zabarwienia roztworu na zétte.

Miano roztworu wersenianu dwusodowego /K/, wyrazone w gramach Fe na 1 ml roztworu obli-
czy¢ wg wzoru:

K = . 0,00279

w ktérym o,00279 - zawarto$¢ zelaza w 1 ml roztworu wzorcowego zelaza, w gramach
V - objetos¢ wersenianu dwusodowego, zuzyta na zmiareczkowanie 25 ml wzorco-
wego roztworu zelaza, w mililitrach.

2.1.5. V7ykonanie oznaczania. 1 g proébki rozdrobnionej do ziarn nie wiekszych od 0,08 mm
i wysuszonej w temp. 105 + 2°C, odwazy¢ z dokdadnoscig do 0,0002 g, zmiesza¢ w tygli: platy-
nowym zr 7 g mieszaniny do stapiania, po czym doda¢ jeszcze 5 g mieszaniny. Tygiel przykryé
pokrywka i stapia¢ w temp. 1000 - 1100°C w czasie okodo 15 minut Stop oziebié¢ szybko wodag
i rozpusci¢ w szerokiej zlewce pojemnosci 800 ml w 400 ml kwasu azotowego /1+4/, Ogrzewajac
w temp. nie wyzszej jak 95°C. Celem przyspieszenia tugovania, odmierzong ilos¢ kwasu azoto-
wego /1 + 4/ przed zanurzeniem tygla podgrza¢ do lekkiego wrzenia. Pozostatos¢ w tyglu nie-
rozpuszczong w kwasie azotowym, widoczng na Sciankach®w postaci brunatnego nalotu, rozpus-
ci¢, dodajac z wkraplacza 50 kropel /okoto 2 ml/ kwasu solnego /1,18/ i dokaczy¢ do gkdéwnej
czesci roztworu Roztwor przenies¢ szybko do kolbki pomiarowej pojemnosci 500 ml ze szkka
odpornego na wysoka temperature, ostudzi¢ w strumieniu biezgcej wody do temperatury pokojo-
wej rozcienczy¢ woda do kreski, wymiesza¢. Z przygotowanego roztworu odmierzy¢ pipeta o
skontrolowanej pojemnosci 100 ml do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml i gotowa¢ przez 2 mi-
nuty. Po dodaniu 5 ml kwasu octowego lodowatego, zneutralitowaé¢ roztwdr amoniakiem /0,9V
dodawanym podczas mieszania, az do uzyskania krwieto-czerwonego zabarwienia powstatego po-
+aczenia zelazo-octowego. /Unika¢ nadmiaru amoniaku/. Zabarwienie to wskazuje, ze pH roztwo-
ru wynosi okoto 2. Nalezy doda¢ jednorazowo okodo 16 ml amoniaku a nastepnie pozostakta ilos¢
kroplami z wkraplacza do wystapienia krwisto-czerwonego zabarwienia roztworu.

Po dodaniu 5 ml kwasu sulfosalicylowego, miareczkowa¢ szybko roztworem wersenianu dwu-
sodowego do przejscia brunatno-czerwonego zabarwienia roztworu w jasno zékte, utrzymujac
temperature okoto 80°C. Réwnolegle z oznaczeniem wykona¢ sSlepg prébe i uwzglednié jej war-
tos¢ w koncowych obliczeniach.

2.1.4 Obliczenie wynikéw Zawartos¢ zelaza /X/ obliczy¢ w procentach weddug wzoru:

X = 100
a
w ktérym V - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego podczas miareczkowania zela-
za, uzyskana po odjeciu wartosci Slepej proéby, w mililitrach
k - miano roztworu wersenianu dwusodowego wyrazone w gramach Fe na 1 ml roztworu
a - odwazka proébki odpowiadajaca odebranej czesci roztworu, w gramaoh.
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2.1 5. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami!
przy zawartosci zelaza

% %
do 50 0,40
powyzej 50 0,60

2.2. Oznaczanie krzemionki. /Ponizej podano dwie metody oznaczania krzemionki. Zaleca sie
stosowanie metody fotometrycznej. Hutom nieposiadajacym fotometru, zaleca sie stosowanie me-
tody objetosciowej/.

2.2.1. Oznaczanie krzemionki metoda fotometrycang

2 2.1.1. Zasada oznaczania. Przeprowadzenie proébki do roztworu jak podano w p. 2.1,3. wy-
tworzenie z6+to zabarwionego kompleksowego potaczenia heteropolikwasu krzemomolibdenowego.
Pomiar absorpcji roztworu przy 420 nm.

2.2.1.2. Aparatura, Obiektywny fotometr lub spektrofotometr z wyposazeniem.

2.2.1.3. Odczynniki 1 roztwory

a/ Molibdenian amonowy, roztwdr 5-prooentowy oodziennie $wiezyt 5 g molibdenianu amonowego
rozpusci¢ w so ml wody ogrzewajac, doda¢ 1 ml amoniaku /0,91/, uzupedni¢ wodg do kreski
w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml,

b/ Kwas siarkowy, 0,5 nj 2 n i 8n,

c/ V?eglan sodowy, bezwodny.

2.2.1.4. Wykreslanie krzywej wzorcowej Krzywg wzorcowg WY"zresli¢ przy uzyciu wzorcowych
prébek rud zelaza, reprezentujacych 3 zakresy SiOg, przeprowadzonych do roztworu, jak poda-
no w punkcie 2 1.3*

Z przygotowanych roztworéw odmierzy¢ za pomoca pipety o skontrolowanej objetosci po 4 ml
roztworu do 3 kolbek pomiarowych pojemnosci 100 ml Do kazdej kolbki doda¢ 5 ml 0,5 n kwasu
siarkowego, 20 ml roztworu molibdenianu amonowego i po wymieszaniu pozostawi¢ na 5 minut.

Doda¢ nastepnie 20 ml kwasu siarkowego 8 n, wymiesza¢ i po dopednieniu wodg do kreski
ponownie wymieszaé¢. Po updywie 5 minut od przygotowania roztworu, zmierzy¢ ekstynkcje w po-
réwnaniu do wody, stosujac lampe wolframowag, niebieski Filtr Swietlny S 42 i kuwete 5 om.

Temperatura roztworu powinna wynosi¢ 20 + 2°C Roéwnolegle z oznaczaniem wykona¢ $lepa
prébe. Ha podstawie otrzymanych odczytéw absorpcji i odpowiadajacych im zawartosciom SiOg,
po odjeciu absorpcji Slepej proby, wykresli¢ krzywa w orcowa.

2.2.1.5. Wykonanie oznaczania Odmierzy¢ pipeta o skontrolowanej pojemnosci 4 ml roztworu,
przygotowanego, jak podano w punkcie 2.1.3 do kolbki pomiarowej pojemnosci 100 ml, doda¢ 5 nil
0,5 n kwasu siarkowego i 20 ml roztworu molibdenianu amonowego. Zawartos$¢ kolbki po wymiesza-
niu pozostawi¢ przez 5 minut. Doda¢ 20 ml kwasu siarkowego 8 n, wymiesza¢ i po dopednieniu
wodg do kreski ponownie wymieszac¢. Po upkywie 5 minut od chwili zabarwienia roztworu zmie-
rzy¢ absorpcje w poréwnaniu do wody, stosujac Filtr Swietlny S.42 lampe wolframowag i kuwete
5 cm. Réwnolegle z oznaczaniem wykona¢ $lepa prébe. Po odjeciu wartosci $lepej proby od absorp-
cji analizowanego roztworu, odczyta¢ zawartos$¢ procentowg krzemionki z krzywej wzorcowej .

2.2.1.6. Dopuszczalne réznice miedzy wynikamii
przy zawartosci SiC»

% %
do 15 0,45
powyzej 15 0,70

2.2.2. Oznaczanie krzemionki metoda objetosoiowg

2.2.2 1. Zasada oznaczania. Przeprowadzenie prébki do roztworu przez stopienie z bezwod-
nym weglanem potasowym. Wytrgacenie krzemionki w postaci fluorokrzemianu potasowego, w $rodo-
wisku kwasnym, hydroliza osadu w goracej wodzie, zmiareczkowanie wydzielonego kwasu fluorowo-
dorowego mianowanym roztworem wodorotlenku sodowego.
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2.2.2.2. Odczynniki 1 roztwory

a/ Weglan potasowy , bezwodny

b/ Chlorek potasowy, staty i roztwor nasycony na zimno, zobojetniony wobec oranzu metylowe-
go /pH tego roztworu powinno wynosi¢ okoto 5»0/

c/ Kwas solny /1,18/, roztwér 1+1

d/ Kwas azotowy /1,4/.

e/ Fluorek amonowy, roztwér 20 procentowy

T/ Kwas siarkowy 0,2 n

g/ Wodorotlenek sodowy, roztwér okoto 0,2 n

Odwazy¢ 8,2 g wodorotlenku sodowego rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 ml, dopedni¢ woda ao kreski i1 wymiesza¢ dokdadnie.

Miano roztworu nastawi¢ przy uzyciu 0,2 n kwasu siarkowego, wobec wskaznika fenoloftale-
iny, w nastepujacy sposéb: do kolbki stozkowej pojemnosci 300 ml doda¢ 100 ml $Swiezo wy-
gotowanej wody, zobojetnionej wodorotlenkiem sodowym wobeo fenoloftaleiny. Doda¢ 25 ml 0,2 n
kwasu siarkowego i miareczkowaé¢ przygotowanym roztworem wodorotlenku sodowego do uzyskania
trwatego , stabo rézowego zabarwienia.

Miano /K/ roztworu wodorotlenku obliczy¢é wg nastepujacego wzoru:

K * . 0,003004

gdzie: V - objetos¢ wodorotlenku sodowego, zuzyta na zmiareczkowanie 25 ml 0,2 n kwasu

siarkowego
0,003004- ilos¢ g Si02 odpowiadajgoa 1 ml 0,2 n wodorotlenk%rsodowego.

2.2.2 3. Przyrzady
a/ naczynie ze sztucznego tworzywa /np. z winiduru, polichlorku winylu lub polietylenu/
b/ lejek BUchnera winidurowy
c/ pompka wodna
d/ kolbka ssawkowa

2.2.2.4_. Wykonanie oznaczania. 0,5 S prébki rozdrobnionej i wysuszonej, jak podano w p.
2.1.3 odwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g, zmiesza¢ w tyglu platynowym z 5 S bezwodnego weg-
lanu potasowego. Tygiel przykry¢ pokrywka i stapia¢ w temp. 1000-1100°C w czasie okoto 10
minut. Po ostudzeniu stop wyktugowa¢ okoto 30 ml kwasu solnego /1+1/, tygiel spltuka¢ doktad-
nie matg iloscig wody, doda¢ 25 ml kwasu azotowego /1,4/. Po catkowitym rozpuszczeniu sie
osadu, roztwdér ochtodzié¢ szybko do temp. pokojowej i przela¢ do naozynia z winiduru. Do na-
czynia doda¢ nastepnie 5 rai 20-procentowego fluorku amonowego 1 miesza¢ w ciagu 2-3 minut.
Po zakonczeniu mieszania roztwér przesaczy¢ przez twardy saczek, z dodatkiem miazgi sgozko-
wej przy uzyciu ssacej pompki wodnej, stosujac lejek winidurowy. Osad na saczku przemy¢é 8-10
razy nasyoonym, obojetnym roztworem chlorku potasowego, dodajgac go w ilosci 10-15 ml i cze-
kajac kazdorazowo, az roztwér odoieknie catkowicie ze saczka. Saczek z osadem, wolny od kwa-
su, przenies¢ do kolby stozkowej pojemnosci 1000 ml, zawierajacej okoto 300 ml, Swiezo wy-
gotowanej, goracej wody zobojetnionej roztworem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftaleiny.
Po ostroznym wymieszaniu, zagrza¢ zawartos¢ kolby do poczatku wrzenia i miareczkowaé¢ na go-
raco mianowanym roztworeja wodorotlenku sodowego, wobec fenoloftaleiny az do uzyskania trwa-
+ego, stabo rézowego zabarwienia roztworu. Zawartos¢ kolby powtdrnie zagotowa¢ do poczatku
wrzenia i ponownie miareczkowa¢ wodorotlenkiem sodowym az do uzyskania trwatego rézowego
zabarwienia.

Po przygotowaniu Swiezej partii odczynnikéw, nalezy wykona¢ $lepa prébe, postepujac
Scisle tak samo,Jak przy wykonywaniu oznaczenia.

Wartos¢ Slepej proéby nalezy uwzglednié¢ w koncowych obliczeniach na zawartos$¢ krzemionki.

2.2.2 5% Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ krzemionki /% / Obliozy¢ w procentach weddfug wzoru:

X =Z_jj£ - 100
a



BN-68/0602-09 - 5 -

w ktérym* V - objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowego, zuzytego podczas miareczkowania,
uzyskana po odjeciu wartosci S$lepej préby, w mililitrach
K - miano roztworu wodorotlenku sodowego, wyrazone w gramaoh SiOg na 1 ml roztwo-
ru
a— odwazka proébki w gramaoh.

2.2.2.6. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami
przy zawartosci SiC»

%
do 15 0,45
powyzej 1s 0,70

2.5. Oznaozanie tlenku wapniowego 1 tlenku magnezowego

2.3.1. Zasada oznaczania. Przeprowadzenie proébki do roztworu jak podano w p. 2.1.3. usu-
niecie pierwiastkéw przeszkadzajacych przez wytrgcanie w postaci wodorotlenkéw, za pomoca
urotropiny i ekstrakcje dwuetylodwutiojcarbaminianéw chloroformem. Bezposrednie miareczkowa-
nie jonéw wapniowych w Srodowisku o pH 12 - 13 roztworem wersenianu dwusodowego, wobec mie-
szanego wskaznika fluoreksonu z tymoloftaleina lub kalcesu.

Miareczkowanie roztworem wersenianu dwusodowego sumy tlenku wapniowego i tlenku magnezo-
wego wobec wskaznika czerni eriochromowej T przy pH 9-10.

Obliczenie zawartosci tlenku magnezowego z réznicy, przez odjecie oznaczonej zawartosci
tlenku wapniowego.

2.3.2. Odczynniki i1 roztwory,

a/ Kwas solny /1,18/

b/ Amoniak 70,91/

o/ Urotropina /szes¢iometylonoozteroamina/, roztwér 25 - procentowy

d/ Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, staty

e/ Chloroform. Odczynnik ten po ekstrakoji moze by¢ przedestylowany i powtdérnie uzyty do
analizy. Destylacje prowadzi sie w temp. okoto 40°C. Hzyskany destylat nalezy przesaczyc
przez 5 saczkéw pofatdowanych, zdozonych razem w lejku, celem oddzielenia chloroformu,
od wody, ktéra wsigka w bibute. Czas trwania destylacji 4 kg zanieczyszczonego chlorofor-
mu wynosi okoto 3 godzin.

f/ Wodorotlenek potasowy, roztwér 5 n* odwazy¢ na wadze technicznej 280,52 g wodorotlenku
potasowego, rozpusoi¢ w wodzie oziebi¢, dopedni¢ do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 ml, wymiesza¢, Roztwér przechowywa¢ w naczyniu ze sztucznego tworzywa /np. z poli-
styrenu/.

g/ Wskaznik mieszany* 1 oz. fluoreksonu + 1 cz. tymoloftaleiny + 100 cz. chlorku potasowego
rozetrze¢ doktadnie w mozdzierzu

h/ Wskaznik kalces: 1 cz. kalcesu rozetrze¢ doktadnie w mozdzierzu ze 100 cz. chlorku sodo-
wego -

i/ ,/ersenian dwusodowy, roztwdér* 6,645 g wersenianu rozpusci¢ w wodzie destylowanej i dopek-
ni¢ do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml* 1 ml tak przygotowanego roztworu
odpowiada 1 % CaO.

J/ Roztwdr buforowy: 54 g chlorku amonowego rozpusci¢ w 350 ml amoniaku 70,91/, przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml, dopedni¢ wodg do kreski i wymieszac,

k/ Wskaznik czern erlochromowa T 1 cz. czerni eriochromowej Ts + 400 oz. chlorku sodowego
rozetrze¢ doktadnie w mozdzierzu.

Stosowane odczynniki nie powinny zawiera¢ weglanéw, -

2.3.3. Wykonanie oznaczenia

Oznaczanie tlenku wapniowego

Odmierz!¢ pipeta o skontrolowanej pojemnosci 100 ml roztworu przygotowanego, jak podano
m punkcie 2.1.3 do kolby pomiarowej pojemnosci 200 ml, ze szkda odpornego na wysoka tem-
perature. Po podgrzaniu do okoto 50°C dodawa¢ ostroznie amoniaku /0,91/ do ukazania sie
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nieznacznego osadu wodorotlenkéw. Nalezy doda¢ Jednorazowo okodo 10 ml odczynnika, a pozos-
tatg ilos¢ kroplami z wkraplacza podczas mieszania roztworu. Osad rozpusci¢ w kilku kroplach
kwasu solnego /1,18/, doda¢ 15 ml urotropiny, gotowa¢ roztwdér wraz z osadem w ciggu 1 minu-
ty. Po szybkim oziebieniu w strumieniu biezac$j wody do temperatury pokojowej, dopeinié¢ woda
do kreski, wymiesza¢ iodsaczy¢ osad wodorotlenkéw przez pofatdowany saczek, odebra¢ z prze-
saczu 100 ml roztworu /0,1 g/, doprowadzi¢ pH do wartosci 7-6 przez wkraplanie amoniaku,
Sprawdzi¢ pH roztworu np. przy uzyciu pH-metru.

Przenie$¢ roztwér do rozdzielacza pojemnosci 500 ml, w ktérym znajduje sie 50 ml chloro-
formu Doda¢ okoto 0,3 g dwuetylodwutiokarbaminianu sodowego i wtrzasa¢ silnie roztwér przez
okoto 15 sekund Po rozdzieleniu sie warstw, usung¢ warstwe chloroformowg. Roztwor prze-
nies¢ do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml, rozdzielacz sptukaé¢ woda, doda¢ do roztworu
20 ml 5 a wodorotlenku potasowego, okoto 0,1 g wskaznika, do wystgpienia zielonego zabarwie-
nia Sprawdzi¢ za pomoca pH- metru pH roztworu, ktérego wartos$¢ powinna wynosi¢ 12-13.

W przypadku stwierdzenia nizszej wartosci, nalezy zwiekszy¢ dodatek s n roztworu wodorotlen-
ku potasowego Doda¢ wskaznika mieszanego fluoreksonu z tymoloftaleing i miareczkowaé¢ roz-
tworem wersenianu dwusodowego do zaniku zielonej fluorescencji i pojawienia sie rézowego
zabarwienia Przy stosowaniu kalcesu w charakterze wskaznika, miareczkowa¢ roztworem werae-
nianu dwusodowego do zmiany barwy czerwonej na niebieska, bez odcienia czerwonego.

Réwnolegle z oznaczeniem wykona¢ $lepa prébe i uwzglednié¢ jej wartosé¢ w koricowych obli-
czeniach na zawartos¢ tlenku wapniowego. Jezeli analizowana prébka zawiera okoto 1,5/5 MnO,
ekstrakcje mozna pomingé, miareczkujac roztwér po odsaczeniu wodorotlenkdw.

2.3 4 Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ tlenku wapniowego /X/ obliczyé w procentach weddug
wzoru:
X =V
w ktoérym: V - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego podczas miareczkowania,
uzyskana po odjeciu wartosci $lepej préby, w mllilitrach.

235 . Dopuszczalne réznice miedzy wynikami przy zawartosci tlenku wapniowego

%

6 do 21 0,32

2.3.6 Wykonanie oznaczania tlenku magnezowego. Odmierzy¢ pipetg o skontrolowanej pojem-
nosci 100 ml roztworu, przygotowanego, jak podano w punkcie 2 .1 .3, do kolby pomiarowej po-
jemnosci 200 ml, ze szkda odpornego na wysoka temperature, postepujgc dalej jak opisano w
punkcie 2 .3 .3 ., do przeprowadzenia ekstrakcji #acznie.

Roztwér przenies¢ do kolbki stozkowej pojemnosci 500 ml, rozdzielacz spiuka¢ woda, dodac
20 ml roztworu buforowego, oraz okoto 0,1 g wskaznika czei®ni eriochromowej T. Sprawdzié¢ pH
roztworu, ktérego wartos¢ powinna wynosi¢ g-~0. W przypadku stwierdzenia nizszej wartosci,
nalezy zwiekszy¢ ilo$¢ dodawanego roztworu buforowego. Illiareczkowa¢ wersenianem dwusodowym,
do zmiany zabarwienia roztworu z rézowofioletowej na niebieskg. Réwnolegle z analiza wyko-
na¢ Slepa proébe n *

2.3.7. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ tlenku magnezowego /X/ obliczy¢ w procentach weddug
wzoru:

X =/V1l - V/ . 0,72

w ktorym: - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego, zuzytego do miareczkowania sumy
tlenku wapniowego i tlenku magnezowego wobec cierni eriochromowej T, po odje-
ciu wartosci $lepej proby, w mllilitrach

v - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego, zuzytego do miareczkowania tlenku
wapniowego, wobec mieszanego wskaznika fluoreksonu z tymoloftaleing lub kalce-
su, w mllilitrach
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0,72 - mnoznik obliczeniowy zuzytych domiareczkowania ml wersenianu dwusodowego
z Ca0 na MgO.

2.3.8. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami na zawartos¢ tlenku magnezowego

0,50 do 1,00 0,10
1,00 do 4,00 0,20



