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1. WSTEPR

1. 1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest ozna-

czanie zelaza w masach i lunkerytach egzotermicznych.

1.2, Zakres stosowania normy. Norme nalezy stosowad

przy oznaczaniu zelaza w masie lub w lunkerycie egzoter~
micznym metoda miareczkowa przy uzyciu nadmanganianu
potasowego. Metoda pozwala na oznaczanie zelaza w zakre-

sie 5 = 20%.

2. METODA QZNACZANIA

2. 1. Zasada oznaczania, Rozpuszczenie prdbki w kwa-

sie solnym, redukcja soli 2elazowych do zelazawych chlor-
kiem cynawym i miareczkowanie soli zelazawych mianowa-

nym roztworem nadmanganianu potasowego,

2. 2. Odczynniki i roztwory.

a/ Kwas solny /1,19/ cz.d. a.

b/ Chlorek cynawy, roztwér 10-procentowy: 10 g
SnClZ’ ZHZO rozpuscié w 50 <:m3 kwasu solnego /1,19/pr~zy
podgrzewaniu roztworu i po catkowitym rozpuszczeniu roz-

cieficzyé woda do objetosci 100 cm3, Roztwdr nalezy spo-
rzadzaé codziennie Swiezy albo przechowywaé w atmosfe-
rze dwutlenku wegla.

50 g

c/ Chiorek rteciowy, roztwdr nasycony: HgCl2

rozpuscié w 1 dm3 wody o temperaturze okoto SOOC.
d/ Roztwdr Reinhardt a: 70 g MnSQ4- 4HZO rozpuécié,
ogrzewajac w 500 cm3 wody, Do ostudzonego roztworu do-
daé 140 em® kwasu fosforowego /1,7/, 140 em® kwasu sar—
kowego /1,83/ T uzupetnié woda do objetosci 1 am®,

e/ Nadmanganian potasowy, roztwdr 0,1 n: 38g KMr\O4

rozpuscid w 1 dm wody | odstawié w ciemne miejsce na

dwa tygodnie, Po uptywie tego czasu roztwdr przesaczydé
saczacy lejek szklany /G4/. Saczka szklane-
go nie nzlezy przemywadé woda. Miano roztworu hadmanga-
otasowego nastawié na szczawian sodowy, - W tym
celu odwazyé 0,2500 g szczawianu sodowego | rozpuscié

3 .-
w 300 cm wody w kolbie stozkowe] pojemnosci 1 dm3 Do-

: 3 . p )

daé¢ 30 cm” kwasu siarkowego /1+4/, zagrzaé do tempera-
o, . . . :

tury 70 C i zmiareczkowal roztworem nadmanganianu pota-

sowego mozliwie szybko do barwy jashorézowej. Mano roz-

tworu nadmanganianu potasowego /f/ obliczyé wg wzoru

@+ 0,005584

f=

b
w ktérym:
a - odwazka szczawianu sodowego, g,
0,005584 ~ ilo$é graméw zelaza odpowiadajaca 1 cm3
0,1 N roztworu KMr\Ow
b - objeto$é roztworu nadmanganianu  sodowego
zuzytego do zmiareczkowania, cm3.
2.3, Wykonanie oznaczania. Odwazyé 50 g prdbki do
zlewki pojemnosci 600 cm3 i przykryé szkietkiem zegarko-
wym, Dodawaé ostroznie porcjami 300 cm3 kwasu solnego

/1,19/, a po ustaniu gwaftownej reakcji rozpuszczania pod-
grzaé zawartoéé zlewki do rozpuszczenia prébki, Sptukaé
szkietko zegarkowe woda, w zawarto$é zlewki wraz z nie-
rozpuszczalna pozostatoécia przelaé ostroznie do kolby
pomiarowe] pojemnosci 1 dm3, oziebié, uzupetni¢ woda do
kreski | starannie wymieszaé. Przez suchy fatdowany sa-
czek przesaczyé czedé roztworu do suchej zlewki, Z prze-
saczu tego pobraé pipeta 20 cm3 roztworu do kolby stozko-
wej pojemnosci 750 cm3. Dodaé 10 cm3 kwasu solnego /1,19/
i ogrzaé roztwdr do wrzenia. Do goracego roztworu doda-
waé kroplami roztwdr chlorku cynawego do odbarwienia sie
roztworu Zelaza, oraz nadmiar 1 kropli roztworu, chlorku

_ . 3 _. R .
cynawego, rozcieficzyé 150 cm ™ zimnej wody i szybko

ostudzié, Do roztworu dodaé 10 cm3 roztworu chiorku rte-
ciowego, rozcieficzyé woda do objetosci okoto 500 cm3, do-
daé 30 cm3 roztworu Reinhardt’a, dobrze wymieszaé i mia~
reczkowaé 0,1 N roztworem nadmanganianu potasowego do
pojawienia sie bladordézowego zabarwienia, utrzymujacego

sie przez 30 sek. W przypadku wytracenia sie szarego

osadu rteci metalicznej, po dodaniu roztworu chlorku rte-

ciowego, prdébke nalezy odrzucié¢ i powtdrzyé ozhaczenie
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. 3 .
od momentu pobrania 20 cm roztworu do kolby stozkowe]

pojemnosci 750 cm3,

2.4, Obliczanie wynikéw. Zawartoéé zelaza X /Fe/ obli-

czyé w procentach wg wzoru

X( =

- + 100
Fe) a

w ktérym:
b~ objetoéé roztworu nadmanganianu potasowego, zuzy-
. R 3

tego do miareczkowania, cm

7

f - miano roztworu nadmanganianu potasowego, czyli Toéé

. . . 3
graméw Zelaza odpowiadajaca 1 cm ™ roztworu nadman-
ganianu potasowego,

a - odwazka prébki, g, /20 em® = 1,00 g/,

2.5, Dokiadno$é oznaczania

dopuszczalna réznica miedzy

zawartosé zelaza LS
dwoma oznaczaniami

do 10,0% 0,20%

powyzej 10,0% 0,30%

2.6, Wynik, Za wynik przyjaé $rednia arytmetyzna wy-
nikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczah zgodnych z

p. 2.5.
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