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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa

metody

oznaczania sktadnikéw chemicznych brgzotopdw wg BN-76/

4022-08 i mosigdzotopdw wg BN-76/4022-09

nych do odlewniczych stopéw miedzi.

1.2. Zakres stosowania metod

pPrzeznaczo-

. Metoda ozna- | Zakres stoso- Opis
Oznaczanie . . metody
czania wania
we
Dwutlenku Mosigdzo-
2.1

krzemu wagowa top 1 2.2

(5102>

miareczkowa Brgzotop 1 2.2.2

Fluorku
wapniowego miareczkowa | Brazotop 1 2.3

( CaFZ)
Tlenku
wapniowego miareczkowa | Brgzotop 1 2.4

(CaO)
Dwutlenku Mosiadzo-
manganu miareczkowa | top 1 2.5

(MnOz) Brazotop 1
Fluorku fotometrii Mosigdzo-
sodowego tomieniowe top 1 2.6

(NaF) P ) Brazotop 1
Fluoru miareczkowa | Brazotop 2 2.7
Chloru miareczkowa | Brgzotop 2 2.8

2. METODY BADAN

2.1. Wytyczne ogdlne

2.1.1. Czystoéé odczynnikéw. Odezynniki powinny mied

stopiend czystodci ch.cz. W przypadku braku

odczynnikdw

o podanym stopniu czysto$ci, dopuszcza sie uzywanie od-

2.1.2. Dokladnosé wazenia. Jezeli w wymaganiach

szczegdlowych nie podano inaczej, prébki do analizy nale-
2y wazy¢ z dokladnoscig do 0,0002 g.

PN-67/
105°¢

2.1.3. Przygotowanie prébki do badai - wg

C-04500. Prdbke nalezy wysuszyé w temperaturze

do stalej masy a nastepnie utrzeé w mozdzierzu agatowym.

2.1.4. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik kordcowy

oznaczania nalezy przyjaé érednig arytmetyczng wynikdw co
najmniej dwdch réwnoleglych oznaczah o rozbieznoéci nie
przekraczajgcej dopuszczalnych réznic miedzy wynikami dla

danej metody i zakresu zawarto$ci skladnika chemicznego.

2.2, Oznaczanie zawartosci dwutlenku krzemu

2.2.1. Metoda wagowa

2.2.1.1. Zasada metody. Zwigzanie fluoru za pomoca

kwasu hrrowego, rozpuszczenie prébki w kwasie solnym,
wydzielenie kwasu krzemowego przez odparowanie z kwa-
sem solnym, wyprazenie do dwutlenku krzemu, zwazenie

wyprazonego osadu.

2.2.1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas borowy, staly.
b) Kwas solny (1,19), roztwdr 1+30.
¢) Kwas siarkowy (1,83), roztwdr 1+4.

d) Kwas fluorowodorowy, roztwdr 40-procentowy.

2.2.1.3. Wykonanie oznaczania. Odwazyé 0,5 g prébki

przygotowanej wg 2.1.3, przenie$é do parownicy porcela-
nowej, doda¢ 1 g kwasu borowego, 10 cm3 wody i ogrze-
10 <:m3

kwasu solnego (1,19) i ogrzewad nadal do catkowitego roz-

waé okoto 30 min na taZni wodnej. Oziebié, dodaé

puszczenia prébki. Zawarto$é parownicy odparowad do su-
cha, zwilzyé kwasem solnym (1,19) i ponownie odparowad

do sucha. Parownice z suchg pozostaloécig ogrzewad przez

o . e )
czynnikdw o stopniu czystoéci cz.d.a. Do przygotowania 1h w temperaturze 1307C, a nastepnie pozostatosé  zwil-
o 3 . 3 .
Sw i wykonywania oznaczand nalezy uzywaé wode de- 2y¢ 10 em™ kwasu solnego (1,19), doda¢ 100 cm” goracej
wody i ogrzewad do rozpuszczenia soli. Wydzielony osad
; Zgloszona przez Instytut Odlewnictwa Ministerstwa Przemystu Maszyn Cigzkich i Rolniczych — Krakéw
! Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Odlewniciwa dnia 30 grudnia 1976 r.
jako norma obowiazujaca w zakresie czynnosci okreslonych norma od dnia 1 siycznia 1978 «.
(Dz. Norm. i Miar nr 12 /1977 poz. 42)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1977, Welyw do WN 23.5.77. Oddano do skladu 27.6.77. Druk ukosiczono w sierpniv 77, Cena zt 6,00

Obj. 1.40 a.w. Nokiad 4400+85 egz. Zam. 2004/77
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kwasu krzemowego przesgczyé przez sgczek dredniosgczg-
cy i przemy¢ 6 ¢ 8 razy goracym roztworem kwasu solnego
(1+30) oraz kilkakrotnie goragcg wodg do usuniecia jondw
chloru. Przesgcz odparowad w parownicy do sucha i mna-
stepnie suchg pozostato$é ogrzewad przez 1 h w tempera-
turze 1300. Pozostalosé zwilzyé kwasem solnym, dodad
gorgcej wody i postepowad jak podano wyzej.

Obydwa sgczki z osadami przenieéé do tygla platynowe-
go, wysuszy¢, spalié poczgtkowo w niskiej temperaturze,
a nastepnie wyprazyé w temperaturze 1000°C do statej ma-
sy. Osad w tyglu zwilzyé woda dodaé 3 ¢ 4 krople roztwo-

ru kwasu siarkowego (1+4), okolo 5 cm3 kwasu fluorowo-

dorowego i odparowad do usuniecia dyméw kwasu  siarko-
wego. Tygiel z pozostalo$cig wyprazyé w temperaturze
1000°C do stalej masy.

2.2.1.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosd

dwutlenku krzemu (X) obliczyé w procentach wg wzoru
_ b-c
X= 275100 (1

w ktérym:
b- masa tygla wraz z osadem, g,
c- masa tygla z zanieczyszczeniami po odpedzeniu dwu-

tlenku krzemu z kwasem fluorowodorowym, g,

a - odwazka badanej prébki, g,

2.2.1.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami réwno-

leglych oznaczan przy zawarto$ci dwutlenku krzemu powy-

zej 15% - 0,25%.

2.2.2. Metoda miareczkowa

2.2.2.1. Zasada metody. Rozpuszczenie prébki w kwa-

sie solnym i nadtlenku wodoru, wytworzenie krzemofluor-
ku potasu przez dodanie nasyconego roztworu chlorku i kwa-

su fluorowodorowego, odsgczenie wydzielonego osadu krze-

mofluorku potasu i zmiareczkowanie mianowanym roztwo-
rem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftaleiny.
2.2.2.2. Naczynia laboratoryjne
a) Zlewka pojemnosci 250 cm3 z tworzywa  syntetycz-
nego (polistyrenu lub winiduru).
3

b) Tygiel z dnem dziurkowanym pojemnoéci 30 :+ 50 cm
z tworzywa syntetycznego (polistyrenu lub winiduru). '

c) Naczynie do odmierzania kwasu fluorowodorowego
pojemnosci okolo 15 cm:3 z tworzywa syntetycznego (poli-
styrenu lub winiduru).

d) Precik o $rednicy okolo 5 mm z tworzywa syntetycz-

nego (polistyrenu lub winiduru).

2.2.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny'(1,19), roztwdr 1+1 oraz 0,5N. Kwas
solny, roztwdér 0,5N} przygotowaé z fiksanalu lub odmie-
rzyé 41,5 cm3 kwasu solnego (1,19) rozcinczyé w kolbie
pomiarowej do objeto$ci 1000 crn3 i doktadnie wymieszad.

Stezenie roztworu kwasu solnego ustali¢ na 0,5N  roztwér

weglanu sodowego. Odwazyé 6,6250 g wysuszonego w tem-
peraturze 300°C bezwodnego weglanu sodowego, rozpu$-
cié w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci 250 cm™, po
rozpuszczeniu uzupetnié wodg do kreski i wymieszaé. Po-
braé dokiadnie (biuretg lub pipety) 25 (:m3 tego roztworu
do kolby stozkowej pojemnosci 100 cm i miareczkowad
0;5N roztworem kwasu solnego wobec fenoloftaleiny do
zaniku rézowego zabarwienia. Wspdlczynnik normalnosci

0,5N roztworu kwasu solnego (f;) obliczyé wg wzoru

j1='2f/5_ (2

w ktérym:
25 - objeto$d 0,5N roztworu weglanu sodowego pobra-
nego do miareczkowania, cm”,
V- objetoéé zuzytego do miareczkowania roztworu kwa-
su solnego, cms.

b) Nadtlenek wodoru, roztwdér 30-procentowy.

¢) Chlorek potasu, roztwdr nasycony.

d) Kwas fluorowodorowy, roztwér 40-procentowy.

e) Fenoloftaleina, roztwér alkoholowy: 1 g fenolofta-
leiny rozpudcié w 50 cm‘3 alkoholu etylowego 1 wuzupeinié
wodg do 100 cm3.

f) Wodorotlenek sodowy; roztwdr 0,5Nt 20 g wodoro-
tlenku sodowego rozpu$cié w wodzie, ozigbié, przelaé do
kolby pomiarowej pojemnoéci 1000 cm3, dopeinié¢ wodg do
kreski i dokladnie wymieszaé. Stezenie roztworu wodoro-
tlenku sodowego nastawié na mianowany 0,5N roztwdr kwa-
su solnego wobec fenoloftaleiny jako wskazZnika. Odmierzyé
doktadnie 25 cm3 0,5N roztworu kwasu solnego do kolby
stozkowej pojemnosci 100 cm3, dodad 4 = 5 kropli roztwo-
ru fenoloftaleiny i miareczkowadé 0,5N roztworem wodoro-
tlenku sodowego do rézowego zabarwienia roztworu. Wspdi-
czynnik normalnosci 0,5N roztworu wodorotlenku sodowe-
go ( fz) obliczyd wg wzoru

f2= lsv—f"
(3
w ktérym:
25 - objeto$é 0,5N roztworu kwasu solnego pobrfnego

do miareczkowania, cm~,

f1- wspdtczynnik normalnodci 0,5N roztworu  kwasu
solnego obliczony wg wzoru (2),
V,- objeto$é zuzytego do miareczkowania 0,5N roz-

3
tworu wodorotlenku sodowego, cm™.

2.2.2.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 0,500 g préb-

ki, umie$cié¢ w zlewce z tworzywa syntetycznego pojemnoé-
ci 250 cm3, dodad 30 cm3 roztworu kwasu solnego (1+1) i
kilka kropli nadtlenku wodoru. Nie ogrzewad. Podczas
rozpuszczania roztwdér w zlewce od czasu do czasu zamie-
szaé. Temperatura roztworu nie powinna przekraczad 3OOC.
Do oziebionego roztworu dodaé 50 cm3 zimnego, nasycone-

go roztworu chlorku potasowego, zamieszac, ochtodzié v
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strumieniu zimnej wody, dodaé 15 cm3 kwasu fluorowodo-
rowego i mieszad precikiem z tworzywa syntetycznego przez
1 min a nastepnie pozostawié¢ na 3 h. Na dnie tygla z two-
rzywa syntetycznego umieécié krazek z saczka $redniosg-
czacego a nastepnie mase saczkowa, ubijajgc jg precikiem
do grubosci warst\vy 5 mm. Tygiel przemyé¢, przy  uzyciu
pompy wodnej, kilkakrotnie nasyconym roztworem chlorku
potasowego. Odsaczyé wydzielony osad krzemofluorku po-
tasu, przemy¢ kilkakrotnie nasyconym roztworem chlorku
potasowego, wymywajac resztki osadu ze zlewki za pomo-
cg kawatkdw bibuly sgczkowej. Mase sgczkowg wraz z osa-
dem przenies$é do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3, W
ktérej znajduje sie 150 cm3 gorgcej wygotowanej wody, po-
trzasnad kolbg celem rozbicia masy saczkowej, mnastepnie
gotowad 1 min i miareczkowad na gorgco 0,5N. roztworem
wodorotlenku sodowego wobec fenoloftaleiny do pojawie-
nia sig trwatego rézowego zabarwienia roztworu. Tempe-
ratura miareczkowanego roztworu powinna utrzymywac sie
‘powyzej 85°C. Jednoczesénie z wtadciwym oznaczgniem na-
lezy wykonad $lepg probe, tzn. przeprowadzié caly tok

oznaczania bez prébki.

2.2.2.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$é

dwutlenku krzemu (X ) obliczyé w procentach wg wzoru
X=1,50335-(V,-V3)- (4)

w ktdérym:
1,50335 - iloéé dwutlenku krzemu odpowiadajaca 1 cm3
0,5N roztworu wodorotlenku sodowego przy

odwazce prébki 0,500 g, %,

Vo- objeto$é 0,5N roziworu wodorotlenku sodo-
wego zuzytego do zmiareczkowania probki, cm3,
V3- objgto$é 0,5N roztworu wodorotlenku sodo-

wego zuzytego do zmiareczkowania $lepej prd-
by, cm3,
f, - wspétczynnik normalnosci 0,5N roztworu wo-

dorotlenku sodowego obliczonego wg wzoru (3).

2.2.2.6. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami réwno-

legtych oznaczand przy zawartoéci dwutlenku krzemu powy-
zej 15% ~ 0,3%.

2.3. Oznaczanie zawartoéci fluorku wapniowego

2.3.1. Zasada metody. Przy oznaczaniu zawartosci

fluorku wapniowego, nalezy uwzglednié zawartoéé  fluoru

zwigzanego z sodem, poniewaz tlenek  wapniowy bedacy
skladnikiem topnika wigze sie z fluorkiem sodowym, two-
rzac fluorek wapniowy. Zasada metody polega na  oddzie-
leniu sumy fluorku wapniowego znajdujgcego si¢ w prdbce
i fluorku wapniowego powstatego na skutek reakcji fluorku
sodowego z tlenkiem wapniowym od niezwigzanego  tlenku
wapniowego dziataniem kwasu octowego, przeprowadzeniu
fluorku wapniowego w rozpuszczalny chlorek wapniowy za

pomocg chlorku glinowego, wydzieleniu wapnia w postaci

szczawianu wapniowego i miareczkowym oznaczaniu miano-~
wanym roztworem nadmanganianu potasowego. Zawartoédé
procentowq fluorku wapniowego oblicza sie jako rdznice
oznaczonego catkowitego fluorku wapniowego oraz powsta-
lego na skutek reakcji tlenku wapniowego z fluorkiem  so-

dowym.

2.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty, r'oztwér 10-procentowy.

b) Chlorek glinowy, roztwdr 8-procentowy.

¢) Kwas szczawiowy, staly, roztwdr 5-procentowy.

d) Oranz metylowy, roztwér O,1l-procentowy.

e) Awmoniak (0,90).

f) Kwas siarkowy (1,83), voztwdr 1+1.

g) Nadmanganian potasowy, roztwér mianowany -+ 0,IN:
odwazyé 3,2 g nadmanganianu potasowego na kazde 1000 cm3
roztworu, rozpu$cié w wodzie, gotowad 15 min i nastep-
nie odstawié. Po 14 dniach roztwdr przesgczyé przez le-
jek z watg szklang. Przechowywad¢ w butlach z ciemne-
go szkla. Stezenie roztworu nastawié na szczawian sodo-
wy: odwazyé 0,3350 g szczawianu sodowego, Wwysuszonego
w temperatiurze lOSOC, rozpuéci¢ w 200 ecm™ wody, ogrzad
do temperatury 80°C, dodaé 10 cm3 roziworu kwasu  siar-
kowego (1+1) i miareczkowad na gorgco roztworem nad-
manganianu potasowego do uzyskania rézowego zabarwie-
nia, nie znikajacego w ciggu 0,5 min. Wspétczynnik nor-
malnoéci 0,1N roztworu nadmanganianu potasowego ( f3 )
obliczyé wg wzoru

=50
Iy (%)

w ktérym:

50 - objetosé écidle 0,1N roztworu nadmanganianu po-
tasowego odpowiadajgca 0,3350 g szczawianu so-
dowego, cm ,.

V- objetoéé roztworu nadmanganianu potasowego  zu-
zytego do zmiareczkowania 0,3350 g szczawianu so-

dowego, cm3 f

2.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1,000 g prébki

i umiedci¢ w zlewce pojemnodci 250 cm3. Dodaé 40 cm

10-procentowego roztworu kwasu octowego i ogrzewaé 1 h
na tazni wodnej, mieszajac od czasu do czasu zawartosdé
zlewki precikiem szklanym. Odsaczyé osad fluorku wapnio-
wego z nierozpuszczong pozostaio‘s'ciac przez twardy sgczek,
przemy¢ kilkakrotnie osad na saczku malymi porcjami zim-
nej wody, ubierajac przesacz do zlewki pojemnodci 400 cms.
Zachowaé przesgcz do oznaczania niezWwigzanego tlenku
wapniowego. Saczek wraz z osadem przenieéé do zlewki,
w ktérej przeprowadzono rozpuszczanie, rozdrobnié szkla-
nym precikiem, dodaé 40 cm3 roztworu chlork. glinowego.
Zlewke przykryé szkietkiem zegarkowym, ogrzewad na 1la-
#ni wodnej w ciggu 1 h, czesto mieszajgc 1 uzupelniajgc

zawartoéé zlewki woda w miare wyparowywania do pier-
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wotnej objetoéci roztworu. Odsgczyd przez twardy saczek,
zbierajac przesgcz w zlewce pojemnodci 400 cm3 Prze-
my¢ 8 ¢+ 10 razy goracg wodg. Do przesaczu dodad 2 g kwa-
su szczawiowego, ogrzad do wrzenia, dodaé 2 krople wska-
#nika oranzu metylowego i kroplami amoniaku doprowadzié
do zmiany barwy roztworu na 26ttaq. Nadmiar amoniaku zo-
bojetnié 5-procentowym roztworem kwasu  szczawlowego,

dodajac go Kroplami do uzyskania czerwonego koloru roz-

tworu. Zawartp$é zlewki gotowad 5 min, pozostawid W
o o .

temperaturze 80 C do opadniecia osadu. Odsgczyc przez

twardy sgczek, osad wymyé ze zlewki, przemy¢ sgczek

o .
wraz z osadem wodg o temperaturze okolo 60 C do zaniku
reakcji na kwas szczawiowy. Osad sptukac silnym stru-

do-

do

. L s 3
mieniem wody do kolby stozkowej pojemnoséci 500 cm™,
dad 20 cm3 roztworu kwasu siarkowego (1+1), ogrzad

o . . - . .
temperatury 80 C i gorgcy roztwér miareczkowaé miano-
wanym roztworem nadmanganianu potasowego do rdézowe-
go zabarwienia. Dolgczyd sgczek, dokltadnie zamieszaé i

ponownie miareczkowad do rézowego zabarwienia roztworu.

2.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$é flu-
orku wapniowego (X ) obliczyé w procentach wg wzoru
Y= f3 V10,3904 ~NaF - 0,9297 0,25 (6)
a
w ktdrym:
f3- wspélczynnik normalnodci 0, 1N roztworu nad-
manganianu potasowego obliczony wg wzoru (5),
V- objetoéé O,1N roztworu nadmanganianu pota-
sowego zuzytego do zmiareczkowania  szcza-
wianu wapnia, cm3,
0,3904 - ilogé fluorku wapniowego odpowiadajgca 1 cm
0,1N roztworu nadmanganianu potasowego, %,

NaF - zawartosé fluorku sodowego w badanej prdb-
ce, %,

0,9297 - iloéé fluorku wapniowego odpowiadajgca 1 g
fluorku sodowego, g,
a - odwazka badanej prébki, g,

0,25 - poprawka na rozpuszczalnodé fluorku wapnio-
wego w kwasie octowym wyznaczona ekspery-
mentalnie, %.

2.3.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami rdéwno-

legtych oznaczaid przy zawartosci fluorku wapniowego po-

wyzej 15% - 0,20%.

2.4. Qznaczanie tlenku wapniowego

2.4.1. Zasada metody. Przy oznaczaniu tlenku wapnio-

wego nalezy uwzglednié zawartoéé fluorku sodowego w
prébee, poniewaz czeéd tlenku wapniowego wigze sig z flu-
orkiem sodo rym wchodzgcym w skiad topnika, tworzac flu-
orek wapniowy. Zasada polega na oznaczaniu wapnia w prze-
sgczu po oddzieleniu fluorku wapniowego, przez miarecz-

kowanie mianowanym roztworem nadmanganianu potasowe-

go po uprzednim wydzieleniu go w postaci szczawianu wap-
nia i obliczeniu catkowitego tlenku wapniowego przez zsu-
mowanie oznaczonego wolnego tlenku wapniowego i tlenku
wapniowego réwnowaznego zawartosci fluorku sodowego w

prébee.

2.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19), roztwdr 1+1.

b) Szczawian amonu, roztwdr nasycony.

¢) Czerwied metylowa, roztwér O,2-procentowy alko-
holowy.

d) Amoniak (0,90).

e) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+1.

f) Nadmanganian potasowy, roztwdér mianowany O,1N,
zgodnie z 2.3.2g).

2.4.3. Wykonanie oznaczania. Do przesgczu po od-
dzieleniu fluorku wapniowego zgodnie z 2.3.3, dodad 2 cm3
roztworu kwasu solnego (1+1), ogrzaé do wrzenia, dodad
2 1+ 3 krople roztworu czerwieni metylowej, 25 cm3 nasy-
conego roztworu szczawianu amonu i mieszajgc dodawad

kroplami amoniak (0,90) do zmiany barwy roztworu na z6t-
ta i 2 ¢+ 3 krople w nadmiarze. Ogrzewa¢ w temperaturze
80°C przez 20 min. Odstawié do opadniecia osadu. Odsg-
czyl przez twardy sgczek, wymyé osad ze zlewki, przemyd
wodg o temperaturze 60°C do zaniku reakcji na jony szcza-
wianowe. Osad spilukad silnym strumieniem wody do kolby
stozkowej pojemnosci 500 cm3, dodaé 20 cm3 roztworu kwa-
su siarkowego (1+1), ogrzaé do temperatury 80°C 1 go-
rgcy roztwdr miareczkowad do rézowego zabarwienia mia-
nowanym roztworem nadmanganianu potasowego, nastgpnie

wrzucié do roztworu sgczek, dokladnie wymieszaé i mia-

reczkowad nadal do ponownego rézowego zabarwienia roztworu.

2.4.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$é tlenku

wapniowego (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

e §3. V. 0,2804 + NaF* 0,6676 ~0.18
7 :
w ktdérym:
f3- wspdiczynnik normalnosci 0,1N roztworu nad-
manganianu potasowego obliczony wg wzoru (),
V- objeto$é 0,1N roztworu nadmanganianu pota-
sowego zuzytego do zmiareczkowania prdbki,
cm3,
0,2804 - ilo$¢ tlenku wapniowego odpowiadajaca 1 cm
0,1N roztworu nadmanganianu potasowego, g,
NaF - zawarto$d fluorku sodowego w badanej prdéb-
ce, %,
0,6676 - iloéé tlenku wapniowego odpowiadajaca 1 g
fluorku sodowego, g,
a - odwazka badanej prébki, g,
0,18 - poprawka na rozpuszczalnoéé fluorku wapnio-

wego w kwasie octowym w przeliczeniu na tle-

nek wapniowy, %.

(7

L

e
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2.4.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami réwno-

leglych oznaczan przy zawartosci tlenku wapnia 10% - 15%.

2.5, Oznaczanie dwutlenku manganu

2.5.1. Zasada metody. Rozpuszczenie prébki w mie-

szaninie kwasu solnego i azotowego. Wydzielenie z roz-
tworu skladnikéw przeszkadzajgcych za pomocg zawiesiny
tlenku cynku, zmiareczkowanie manganu mianowanym roz-

tworem nadmanganianu potasowego.

2.5.2, Odczynniki i roztwory

a) Mieszanina kwasdw do rozpuszczania: do 100 em” wo-
dy dodaé 50 cm3 kwasu solnego {1,19) i 50 cm3 kwasu azo-

towego (1,42) i dokladnie wymieszad.

b) Tlenek cynku, zawiesina wodna: 50 g tlenku  cynku
wolnego od manganu i sktadnikéw redukujagcych, zmieszad
doktadnie z 500 cm3 wody.

¢) Nadmanganian potasowy, roztwér mianowany  okoio

0,1N: odwazy¢ 3,20 g nadmanganianu potasowego, rozpué-

cié w 1000 cm3 wody, gotowad 15 min i odstawié w ciem-
ne miejsce na 2 tygodnie. Po uplywie tego czasu  roztwdr
przesgczyd przez lejek z watg szklang, unikajgc  zetknig-
cia z substancjami organicznymi. Roztwdr przechowywad
w ciemnej butli z doszlifowanym korkiem. Miano roztworu

nastawié¢ na probke o znanej zawarto$ci manganu, najlepiej
zelazomanganu, postepujac w sposdb zgodny z 2.5.3. Miano
0,1N roztworu nadmanganianu potasowego (K) wyrazone w

procentach dwutlenku manganu na 1 em” obliczyé wg wzoru

(8)

K= 2:¢- 1,583
\%4
w ktdrym:
a - odwazka prébki wzorcowej, g,
¢ - zawarto$é manganu w prébce waorcowej, %,

1,583 - iloé¢ dwutlenku manganu odpowiadajgca 1 g man-

ganu, g,
V- objetosé roztworu nadmanganianu  potasowego
zuzytego do zmiareczkowania prébki  wzorco-

wej, %.
2.5.3. Wykonanie oznaczania. Przy zawarto$ci man-
ganu do 30% odwazyé 1,000 g prébki - powyzej 30% odwa-

2y¢ 0,500 g prébki, umiesdcié w zlewce pojemnosci 250 cm3,
dodad 20 cm3 mieézaniny kwasdw, przykryé szkietkiem ze-
garkowym i ogrzewad do catkowitego rozpuszczenia prdb-
ki. Oziebié zlewke, splukad szkietko woda, zawarto$é ziew-
ki przenieéé do kolby pomiarowej pojemnoséci 200 cma, uzu-
peinié¢ wodg do kreski i dokladnie wymieszad. Pobraé pi-
petg 50 cm3 roztworu, przenieéé do kolby stozkowej pojem-
noéci 500 cms, rozcienczy¢ wodg do objetodci okoto 100 Cm%
ogrzad do temperatury okolto BOOC, a nastepnie dodawal za-
wiesine tlenku cynku do catkowitego wytracenia zawartych
w prébce wapnia, Zelaza, glinu .i innych pierwiastkdw,

zwracajgc uwage, aby nadmiar tlenku cynku nie byt zbyt du-

zy. Rozciedczyé wodg do objgtosci okoto 300 cms, ogrzad

do wrzenia i gorgcy roztwdér miareczkowad mianowanym
roztworem nadmanganianu potasowego. Jezeli nie jest zna-
na przyblizona zawarto$é dwutlenku manganu w prébee, wy-
konaé trzy réwnolegte oznaczania, traktujgc pierwsze mia-
reczkowanie jako orientacyjne. Miareczkowanie przepro-
wadzié w nastgpujacy sposdb: dodad prawie calg porcjg nad-
manganianu potasowego, a pod koniec po dwie krople.  Po
dodaniu kazdej porcji nadmanganianu potasowego nalezy bar
dzo dokladnie wstrzasngé zawartodcig kolby, chwile odcze
kaé, az osad opadnie. Miareczkowanie zakorczy¢, gdy réd-

zowe zabarwienie roztworu nad osadem utrzymuje sie przez

30 s,

2.5.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$é dwu-

tlenku manganu ( X ) obliczyé w procentach wg wzoru

x= K (9

w ktérym:
K - miano roztworu nadmanganianu potasowego wyra-
zona w procentach dwutlenku manganu na 1 cm3 obli-
czone wg wzoru (8),

V- objetoéé mianowanego roztworu nadmanganianu po-
tasowego zuzytego do miareczkowania prébki, cm3,

a - odwazka badanej proébki, g.

2.5.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami rdéwno-

legltych oznaczan przy zawarto$ci manganu:
do 30% - 0,15%,
powyzej 30% - 0,25%.

2.6, Oznaczanie fluorku sodowego

2.6.1. Zasada metody. Wzbudzenie w ptomieniu palni-

ka acetylenowo-powietrznego rozpylonych roztwordw  ba-
danych prébek i wzorcdw, pomiar natezenid promieniowa-
nia za pomocg galwanometru, wykonanie wykresdw, od-
czytanie z wykreséw zawartoéci sodu w prébce i  przeli-

czenie uzyskanej zawartodci na fluorek sodowy.

2.6.2, Aparatura
a) Fotometr ptomieniowy Zeiss - Model III.
b) Filtr dla sodu Na59.

1OA/

¢) Galwanometr skalowy Zeiss o czulodci 5,99.10°
skale.
d) Butla ze stezonym powietrzem i acetylenem, zaopa-

irzone w reduktory i regulatory ciénienia.

2,3.6. Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy, bezwodny.

b) Weglan wapnia, bezwodny.

c¢) Kwas solny (1,19), roztwdr 1+1.

d) Kwas fluorowodorowy, roztwdr 40-procentowy.
e) Nadtlenek wodoru, roztwdr 30-procentowy.

f) Wzorcowy roztwdr sodu: odwazyé 2,3047 g Na2CO3
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roz-

3

puécié w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnoéci 1000 cm”.

wysuszonego do stalej masy w temperaturze 110°C,
Dodaé 30 cm3 roztworu kwasu solnego (1+1) i uzupeinid
woda do kreski. 1 'cm3 tak przygotowanego roztworu zawie-
ra 0,001 g sodu.

g) Wzorcowy roztwér wapnia: odwazyé 2,4973 ¢ CaCO3
wysuszonego do statej masy w temperaturze 1100C, rozpué-
ci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnoséci 1000 cms. Do-
da¢ 30 cm3 roztworu kwasu solnego (1+1) 1 uzupeinié woda
zawiera

do kreski. 1 cm3 tak przygotowanego rozitworw

0,001 g wapnia.

2.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej dla mosig-

3

dzotopu. Do kolb pomiarowych pojemnoéci 100 cm™ odmie-
rzyé za pomocg mikrobiurety i biurety: 1; 2; 5; 10; 15;20;
251 30 cm:} wzorcowego roztworu sodu. Do kazdej kolby
dodad 20 <:m3 roztworu kwasu solnego {1+1), uzupeinié wo-
dg do kreski i wymieszadé, Seria roztwordw wzorcowych za-
wiera w przeliczeniu na odwazke prébki (0,1 g) od 1 + 30%

sodu.

2.6.5. Przygotowanie krzywej wzorcowej dla brgzoto-

pu. Do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 odmierzydé
za pomocg mikrobiurety i biurety: 1; 2; 5; 103 15; 20; 25
i 30 cm” wzorcowego roztworu sodu. Do kazdej kolby do-
da¢ w odwrotnej kolejnoéci: 30; 25; 20; 15; 10; 5; 2 i
1 cm3 wzorcowego roztworu wapnia, 20 cm3 roztworu kwa-
su solnego (1+1), uzupelni¢ wodg do kreski i wymieszad.
Seria roztwordw wzorcowych zawiera w przeliczeniu na
odwazke prébki (0,1 g) od 1 ¢+ 30% sodu i zmienne zawar-

toéci wapnia.

2.6.6. Przygotowanie roztwordw prdbek mosigdzotopu

i bragzotopu. QOdwazy¢ 0,1 g prébki, przeniesd do parow-
nicy platynowej, dodad 5 cm3 roztworu kwasu solnego (1+1)
i 2 + 3 krople nadtlenku wodoru. Po rozpuszczeniu prdébki
dodaé kilka kropli kwasu fluorowodorowego i odparowac do
sucha. Po odparowaniu ozigbid, dodad 20 cm roztworu
kwasu solnego (1+1) i ogrzad do catkowitego rozpuszcze-
nia soli, a nastepnie odsaczy¢ przez sgczek $redniosgczg-
cy od osadu kwasu krze nowego i przemyd goraca wodg .
Przesacz zebrad do kolby pomiarowej pojemnodci 100 cm3
i uzupelnié¢ wodg do kreski, oraz wymieszad. Nalezy przy-

gotowad co najmniej dwa réwnolegle roztwory. Réwnoczes-

nie z prébkami wykonad $lepg prdbe.

2.6.7. Wykonanie oznaczania. Podlgczyé fotometr do

galwanometru, napeinié rurke syfonowa woda, wiaczyc¢ do-
piyw powi.etrza, a nastepnie acetylenu i zapali¢ palnik. Za
pomocg regulatordw ciénienia ustali¢ nadcignienie powie-
trza na 0,05 MFa, a cidnienie acetylenu na 600 Pa. Uzys-
kuje sie wéwczas réwno palacy plomier, a liczba kropli spa-
dajacych przez syfonowa rurke wynosi okoto 60/min. Roz-

pylaé woda przez 15 min, ustalajac réwnowage w  skla-

dzie pomiarowym. Blende Zrenicowa nastawié na 50  oraz
zatozyé filtr dla sodu Na59. Wiaczyd¢ galwanometr i na-
stawié¢ punkt O na skali galwanometru. Fotometrowanie roz-
poczgé od odezytania na skali galwanometru wychylenia jakie
daje woda lub $élepa préba. Nastepnie fotometrowad  serie
wzorcdw oraz probek, zlewajac kolejno badane  roztwory
de naczynia pomiarowego, przeplukujac naczynie za kaz-
dym razem porcjg fotometrowanego roztworu. Fotometro-
wanie nalezy przeprowadzié trzykrotnie.

Po zakoriczeniu pomiardéw rozpylaé wode przez pare mi-
nut, oczyszczajac rozpylacz i palnik od soli analizowanych
roztwordw. Wytgczyl doptyw gazdw, przy czym W pierw-

szej kolejnodci wylaczyd acetylen a nastepnie powietrze.

2.6.8. Obliczanie wyniku oznaczania., Z trzykrotnych

pomiardw fotometrowania obliczyé $rednie odchylenie gal-
wanometru dla serii wzorcdw oraz prébek, odejmujgc  po-
prawke na wode i uwzgledniajgc élepg probg. Na podsta-
wie serii wzorcdw wykonaé wykres, nanoszac na osi rzed-
nych wartoéé wychylenia galwanometru, a na osi odcietych
zawartoéé sodu w procentach w przeliczeniu na odwazke

probki (0,1 g). Znajgc warto$ci wychylenia galwanometru

dla prébek odczytal zawartoéé sodu w procentach i prze-
liczy¢ na fluorek sodowy X wg wzoru
X=a- 1,826 (10)

w ktdrym:
g - zawarto$é sodu odczytana z wykresu, %,

1,826 - ilo$é fluorku sodu odpowiadajaca 1 g sodu, g.

2.6.9. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami rdwno-
legtych oznaczad - 0,30%.

2.7. Oznaczanie zawartos$ci fluoru

2.7.1. Zasada metody. Wylugowanie prébki w  gorg-

cej wodzie, odsaczenie nierozpuszczalnych czeéci i sto-
pienie z weglanem sodowo-potasowym i dwutlenkiem krze-
mowym. Wylugowanie stopu woda, odsaczenie skoagulowa-
nych krzemiandw i wytracenie w polgczonych przesgczach
fluoru za pomocg mianowanego roztworu octanu wapnia,
zmiareczkowanie niezwigzanego wapnia roztworem werse-

nianu sodowego.

2.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Dwutlenek krzemowy, staly.

b) Octan wapniowy, roztwdr mianowany O,1M: 17,618 g
Ca(CHSCOO)2 © H,0 rozpuécié w okoto 450 Cm3
daé 60 cm” kwasu octowego lodowatego, przenieéé do kol-

wody, do-
by pomiarowej pojemnosci 1000 em™, dopelni¢ do kreski
woda i doktadnie wymieszad. Miano roztworu octanu wap-
niowego nastawié na roztwér wersenianu dwuscdowego. Qd-
2
. b N -
mierzyé 25 cm” roztworu octanu wapniowego kolby stozko-
S PR~ 3 - . P
wej pojemno$ci 500 cm™, rozciedczyé wodg do  objgtodci

100 + 150 cmS, dodaé 10 cm3 roztworu trdjetanoloaminy
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~J

(1+1) 1 20 em” 20-procentowego roztworu wodorotlenku po-
tasowego oraz okolo 0,1 g kalcesu. Nastgepnie miareczko-

waé 0,05M roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany

barwy z czerwono-fiotkowej na czysto niebiesky. Miano
roztworu octanu wapniowego ( Ky)wyrazone w gramach
wapnia na 1 cm3 roztworu obliczyé wg wzoru
. V,+ Ky (1D
1 v

w ktérym:
V,- objgtosd roztworu wersenianu dwusodowego 0,05M
zuzytego do zmiareczkowania roztworu octanu wap-

. 3
nia, cm”,

=
Nl

miano 0,05M roztworu wersenianu dwusodowego
wyrazone w gramach wapnia na 1 <:m3 roztworu
wersenianu dwusodowego, obliczone wg wzoru (12),
V - objetodd roztworu octanu wapniowego pobranego do
miareczkowania, cm3.
¢) Kwas octowy lodowaty.
d) Wodorotlenek potasowy, roztwdr 20-procentowy.
e) Weglan sodowo-potasowy, staty.
f) Trdjetanoloamina, roztwdr 1+1.
g) Kalces, wskaznik: 1,5 g kalcesu utrzed w moZdzie-
rzu porcelanowym z 100 g chlorku sodowego.
h) Wersenian dwusodowy ( Komplekson 111). Przygoto-
waé roztwdér 0,05M z fiksanalu, a w przypadku braku fik-
sanalu odwazydé 18,612 g wersenianu dwusodowego, roz-
puécié w wodzie, a nastepnie rozcieficzyé woda do

1000 cm3

obje-
todci w kolbie pomiarowej. Miano roztworu wer-
senianu dwusodowego nastawié w nastepujacy sposdb: od-
wazyé 1,0000 g metalicznego cynku (99,99%) o nieutlenio-
nej powierzchni, przenie$é do zlewki i rozpusdcié w 10 cm3
kwasu solnego (1,19). W czasie rozpuszczania zlewke
przykryé szkietkiem zegarkowym. Przeniedd roztwor do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cms, dopelni¢ woda do
kreski i wymieszad, 1 cm™ tak sporzgdzonego roztworu za-
wiera 0,001 g cynku.

PR 3
Pobrad pipeta 20 cm”™ roztworu wzorcowego cynku do

3

kolby stozkowej pojemnoéci 500 cm3, dodaé okoto 80 cm

3
wody, 20 cm™ 20-procentowego roztworu octanu

sodowego

rzadzonym roztworem wersenianu dwusodowego do  zmia-
ny barwy z czerwonej na zJita (pod koniec przeprowadzié
miareczkowanie powoli}. 2/ianc roztworu wersenianu dwu-

sodowego ( K, ) wyrazone anal c:m3 roz-

tworu obliczyé wg wzoru

w ktérym:
@- masa cynku zawaria o ooiranim 4o

kowania roztworze w

0,6130 - iloéé wapnia odpowiadajgca 1 g cynku, g,
V,- objgtoéé roztworu wersenianu  dwusodowego
zuzytego do zmiareczkowania wzorca, cm
i) Oranz ksylenolowy, wskaznik: 1 g oranzu  ksyleno-
lowego utrzeé w moZdzierzu ze 100 g chlorku sodowego.
j) Cynk metaliczny (99,99%), granulki lub laski.
k) Octan sodowy, roztwér 20-procentowy.

1) Kwas solny (1,19), roztwér 1+1.

2.7.3. Wykonanie oznaczania. Odwazyé 0,500 g préb-

ki, przenieéé do wysokiej zlewki pojemnosci 400 cm3 i tu-
gowadé wodg pod szkietkiem ze‘garkowym na goracej  tazni
5+ 10 min. Nie rozpuszczong pozostalo$é odsgezyé przez
$redniosgczacy sgczek, przemyd kilkakrotnie gorgca wo-
da, zbierajgc przesacz w zlewce pojemnodci 600 cms. Osad
wraz z syczkiem wysuszyd w temperaturze lOSOC, a na-
stepnie przenie$§é¢ mozliwie najwiekszg ilo$é osadu do na-
czyrika wagowego, sam sgczek natomiast umiedcié w tyglu
platynowym i spopielié¢ dokladnie w piecu muflowym w tem-
peraturze nie przekraczajacej 750°C. Zawartoéd naczyrnka
wagowego przeniesdé do tygla platynowego ze spopielonym
sagczkiem, dodaé 10-krotng ilo$é (wagowo) weglanu sodo-
‘wo-potasowego, wymywajgc nim naczyrko wagowe 2,5-krot-
x;ac ilo$é dwutlenku krzemu. Zawarto$é tygla wymieszad,
przenies$é do zimnego pieca muflowego i stopniowo, pod-

. . N . -
wyzszajac temperature do 750 C stapial przez okole 43

Tygiel w czasie stapi

powinien byl nakryty przyt

piyniecie

Goracy tygiel ze stopem wraz z przykrywka

zlewke nakry¢ szkietkiem zegarkowym i tugowad na
co. Jezeli jest konieczne, tygiel wym&c’ precikiem z gumo-
wag koricdwkag 1 optukad goragca woda. Stop rozkruszyd
splaszczonym precikiem i nastepnie roztwdr zobojetnid os
troznie roztworem kwasu solnego (1+1) i dodad jeszcze
niewielki nadmiar kwasu do stabo kwadnego odczynu. Ca-
to$é pozostawid na kilkanascie minut na gorgcej tazni wod-
nej do skoagulowania krzemiandw, a nastepnie odsgczyd
do zlewki pojemnogci 600 c:m3 przez $redniosgczacy saczek
i przemy¢ kilkakrotnie gorgcg wodg. Zawartosdé zlewki po-

lgczyd z pierwszym przesgczem po wstepnym wylugowaniu

i podgrzad prawie do wrzenia. W zaleznoéci od spodzie-
wanej zawartoéci fluoru w badanym topniku dodad odpo-
wiednig ilo$¢ mianowanego roztworu octanu wapniowego

celem wytracenia fluorku wapnia.

Zawarto$dé zlewki przenie$é wraz z osadem do  kolby
P 3. . s

pomiarowej pojemnos$ci 500 cm ™ i po ostudzeniu dopeinidé
wodg do kreski i wymieszaé. Po opadnigeciu osadu  nalezy
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odsgczyd czeédé roztworu znad osadu przez suchy, twardy

saczek do suchej zlewki pojemnoéci 250 cm3, odrzucajgc
pierwszg porcjg przesgczu. Z zupelnie klarownego prze-
sgczu pobraé pipetg 50 crn3 roztworu do kolby stozkowe]
pojemnosci 500 cm3, dodaé okoto 30 cm3 wody, 10 cm3 roz-
tworu tréjetanoloaminy (1+1), .20 cm3 20-procentowego
roztworu wodorotlenku potasowego, okoto 0,1 g kalcesu i
miareczkowadé nadmiar niezwigzanego wapnia 0,05M  roz-
tworem wersenianu dwusodowego do czysto-niebiaskiego za-

barwienia.

2.7.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosé flu-

oru (X) obliczyé w procentach wg wzoru

s— Wy KiVeKp10) 0,9481 . 449 (13
a
w ktérym:
V,- objetoéé roztworu octanu wapniowego dodana
do stracenia fluoru, cm”,
Ky~ miano roztworu octanu wapniowego, wyrazone

w gramach wapnia na 1 cms, obliczone wg wzo-
ru (11),

V,- objetoéé roztworu wersenianu dwusodowego zu-
sytego do zmiareczkowania probki, cmS,

Ky~ miano roztworu wersenianu dwusodowego, wy-

Q
razone w gramach wapnia na 1 em”, obliczone
wg wzoru (12),
0,9481 - iloé¢ fluoru odpowiadajgca 1 g wapnia, g,

a - odwazka badanej prébki, g.

2.7.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami rdéwno-

leglych oznaczad przy zawartosci fluoru:
do 12% - 0,50%,
powyzej 12% - 0,85%.

2.8, Oznaczanie zawartoéci chloru

2.8.1. Zasada metody. Wylugowanie prébki w gorgcej

wodzie, odsaczenie nierozpuszczalnej pozostaloséci i ozna-
czanie chlorkdw w przesaczu przez miareczkowanie mia-

nowanym roztworem azctanu srebrowego.

2.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy, roztwér 0,1N: sporzadzié z fik-
sanalu lub odwazyé 16,98 g azotanu srebrowego, rozpué-
cié w wodzie, przenie$é do kolby pomiarowej pojemnosci

1000 cm3, dopeinié do kreski wodg i doktadnie wymieszac.

Miano roztworu azotanu srebrowego nastawi¢ w  sposdb

nastepujgcy: odwazyé 5,8454 g chlorku sodowegoe  (wysu-
. . o

szonego uprzednio do stalej masy w temperaturze 105°C),

rozpuécié w wodzie, przenieéé do kolby pomiarowej pojem-
nos$ci 1000 cm3, dopelni¢ woda do kreski i dokladnie wy-
mieszad. Pobraé pipetg 25 cm3 tak przygotowanego roztwo-
ru chlorku sodowego, przenie$é do kolby stozkowej pojem-

P 3 .. . . . . c
noéci 500 cm”, rozciedczyé wodg nie zawierajgcg chlorkdw

~

do objetosci 80 : 100 em”, dodaé 3 : 4 krople chromianu po-
tasowego i miareczkowaé (0, 1IN roztworem azotanu srebro-
wego do pojawienia sig pierwsze]j nie znikajacej zmiany bar-
wy z z6ltej na jasno-ceglasty.

W celu wprowadzenia poprawki na wskaZnik 1 ewentualna
zawartoéé chlorkéw w wodzie nalezy wykonaé élepa prdbe.
W tym celu do 50 cm‘r3 wodnej zawiesiny weglanu wapniowe-
go dodaé 3 ¢ 4 krople wskaznika i miareczkowaé 0,1IN roz-
tworem azotanu srebrowego, tak dlugo az zabarwienie weg
lanu wapniowego nie zréwna sie z barwg zmiareczkowane-
go roztworu chlorku sodowego. Poprawke na wskaZnik i
chlorki, ktéra nie powinna przekraczad 0,3 cm rozIwoTru
azotanu srebrowego, nalezy odjaé od objgtosci roztwort aze-
tanu srebrowego zuzytego do zmiareczkowania chlorku so-

dowego. Miano 0,1N roztworu azotanu srebrowege { K3

3 . .
wyrazone w gramach chlorku na 1 cm” roztworu  obliczyd
wg wzoru

_ _7-0,0035457 (1
Ky= — (14

VoV,

w ktérym:
V- objeto$é 0,1N roztworu chlorku sodowego
A
pobrana do miareczkowania, cma,
q
0,0035457 - ileéé chloru zawarta w 1 em® 0,1IN roztwo-
ru chlorku sodowego, g,

Vi - objeto$é 0, 1N roztworu azotanu srebrowe-
go zuzytego do zmiareczkowania, em”,

V,- poprawka na wskaznik i ewentualne chlor-
ki, wyrazona w cm‘3 roztworu azotanu Ssre-
browego, cm

b) Chromian potasowy, wskaznik, roztwér wodny nasy-
cony.

¢) Weglan wapniowy.

2.8.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1,000 g préb-

ki, przenie$é do wysokiej zlewki pojemnosci 400 em” i lu-
gowaé goraca woda nie zawierajgca chlorkéw w iloéci oko-
to 100 cm3 w ciggu 10 + 15 min pod szkietkiem zegarkowym,
utrzymujac przez ten czas temperaturg roztworu 80 : 90°C.
Nastepnie nierozpuszczong pozostatodé odsgczyd przez
éredniosgczacy saczek i przemy¢ osad doktadnie na sacz-
ku gorgca wodg do zaniku reakcji na chlorki. Przesacz

‘2 . . , = 3 .
przenie$é do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm i po

ostudzeniu dopelnié woda do kreski i doktadnie wymieszac.

dodaé 3 + 4 krople wskaZnika i miareczkowad O

rem azotanu srebrowego do pierwszej nie znikajace;
ny barwy zawiesiny z zéttej na jasno-ceglasta. lednoczed-
nie wykonaé $lepa prébe zgodnie z 2.8.2.a).

2.8.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc

ru (X) obliczyé w procentach wg wzoru

ARTAP I
X:( 3 LleE, 10 . 100

i
w
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w ktérym:
Vy objetoéé O,1N roztworu azotanu srebrowego zuzy-
tego do zmiareczkowania 25 cm3 roztworu prébki,
3
cm”,

V- objetodé O0,1N roztworu azotanu srebrowego zuzy-
" 2

tego do zmiareczkowania $lepej préby, cmo,

K- miano 0, 1N. roztworu azotanu srebrowego, wyra-

2
. o) N
zona w gramach chloru na 1 ecm”™ roztworu, obliczo-
ne wg wzoru (14),

@ - odwazka badanej prébki, g.

2.8.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami  réwno-

legtych oznaczai przy zawartoéci chloru:
do 10% - 0,30%,
powyzej 10% - 0,50%.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Istotne zmiany w stosunku do BN-68/4028-08

a) ujednolicono metody oznaczania sktadnikdéw chemicz-
nych,

b) Wpréwadzono oznaczanie zawartoéci fluoru,

¢) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci chloru.

2. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-

nia i przygotowywania prébek

BN-76/4022-08 Pomocnicze materialy odlewnicze. $rodki
ochronne do brazdéw. Brazotopy
BN-76/4022-09 Pomocnicze materialy odlewnicze. Srodki

ochronne do mosiadzéw. Mosigdzotopy

3. Autorzy projektu normy - nz. Maria Blawut, dr inz.

Wtiadyslawa Kapera, mgr inz. Anna Litewka, doc. dr Ja-

‘
nina Siekierska - Instytut Odlewnictwa, Krakdw.



