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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest badanie popiotdw lotnych
i zuzli z kottdw opalanych weglem kamiennym i bru-
natnym, obejmujgce oznaczanie zawartosci zelaza dwu-
wartosciowego jako tlenku zelazawego metoda miarecz-
kowg chromianometryczna.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody polega na rozpuszczeniu prébki
popiotu lotnego lub zelaza w kwasie solnym i fluoro-
wodorowym w obojetnej atmosferze dwutlenku wegla
i miareczkowaniu jonéw zelaza dwuwarto$ciowego roz-
tworem dwuchromianu potasowego wobec dwufenylo-
aminy jako wskaznika.

2.2. Aparatura i sprzet laboratoryjny

a) Kolba teflonowa stozkowa, pojemnosci 300 cni3.

b) Mieszadto magnetyczne laboratoryjne (typ MM4).

c) Nasadka Contat-Goéckela wg nr 170-Z/78, Ip.
3079 katalogu szkia.

d) Suszarka laboratoryjna z termoregulacjg, umozli-
wiajgca utrzymanie temperatury 160 +10 °C,

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Dwuchromian potasowy (K20207) cz.d.a., roz-
twér 0,1 N: w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3
rozpusci¢ w wodzie 4,9035 g dwuchromianu potasowe-
go wysuszonego w suszarce wg 2.2d) w temperaturze
160 +10 °C do statej masy, uzupetni¢ wodg do kreski
i doktadnie wymieszaé.

Roztwpr mozna przygotowac takze z odwazki anali-
tycznej.

b) Dwufenyloamina (CiHs~"NH, wskaznik, roztwdr:
1 g dwufenyloaminy rozpusci¢ w 100 cm3 kwasu siar-
kowego cz.d.a. (1,84) lub w 100 cm3 kwasu ortofosfo-
rowego cz.d.a. (1,7).

¢) Kwas fluorowodorowy, cz.d.a. (1,12).

d) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

e) Mieszanina kwasow: 150 cm3 kwasu siarkowego
cz.d.a. (1,84) wla¢ ostroznie do 300 cm3 wody, a po
ochtodzeniu doda¢ 150 cm3 kwasu fosforowego cz.d.a.
(1,7), nastepnie catos¢ dobrze wymieszac.

f) Weglan sodowy bezwodny cz. lub kwasny weglan
sodowy cz. oraz roztwoOr 10-procentowy.

zelaza
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2.4. Przygotowanie probki analitycznej — wg BN-82/
6722.10.00 p. 2.1

2.5. Wykonanie oznaczani». W zaleznosci od prze-
widywanej zawartosci zelaza dwuwartoSciowego nalezy
odwazyé- do kolby wg 2.2a) odpowiednie ilosci probki
przygotowanej wg 2.4, z dokiadnosciag do 0,0002 g:

— w przypadku zawartosci ponizej 3 % — lg préb-
ki,

— w przypadku zawartosci od 3 % do 15 % — 05 g
probki,

— w przypadku zawartosci powyzej 15 % — 0,25 ¢
prébki.

Nastepnie prébke zwilzy¢ kilkoma kroplami wody
i doda¢ kolejno okoto 2 g weglanu sodowego wg 2.3f),
60 cm3 kwasu solnego wg 2.3d) i 2 5 4 cm3 kwasu
fluorowodorowego wg 2.3c).

Szybko natozy¢ nasadke Contat-Gockela wg 2.2c).
Nasadke napetni¢ uprzednio roztworem weglanu sodo-
wego wg 2.3f) co najmniej do potowy objetosci.

Zawarto$¢ kolby ogrzewa¢ na fazni wodnej przez
0,5 h, nastepnie ochtodzi¢ do temperatury pokojowej
i szybko przela¢ ilosciowo, przemywajac niewielkg ilos-
cig wody (10 -i- 15 cm3) do zlewki pojemnosci 400 cm3
zawierajacej okoto 100 cm3 wody i 30 cm3 mieszaniny
kwaséw wg 2.3e) oraz okoto 2 -f 4 kropli wskaznika
wg 2.3b).

W przypadku obecnosci zawiesiny wegla zawartos¢
kolby nalezy przesaczyc¢ ilosciowo przez miekki sgczek.
Natychmiast miareczkowac¢ roztworem dwuchromianu
potasowego wg 2.3a) do przejscia zielonego zabarwienia
w niebieskofioletowe.

Podczas miareczkowania korzysta¢ z mieszadta mag-
netycznego wg 2.2b).

Réwnoczes$nie z oznaczaniem zawartosci zwigzkow
zelaza dwuwartosciowego w badanej probce nalezy
przeprowadzi¢ Slepg probe w taki sam sposéb, lecz
bez odwazki popiotu lotnego lub zuzla.

2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$¢ zelaza
dwuwartosciowego (X) jako FeO obliczy¢ w procentach
wg wzoru

0,7184 (V - Fi)

m
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w ktérym:

VvV — objetos¢ 0,1N roztworu dwuchromianu
potasowego zuzytego do miareczkowa-
nia badanej probki, cm3

V\ — objeto$¢ 0,1N roztworu dwuchromianu
potasowego zuzytego do zmiareczkowa-
nia roztworu $lepej proby, cm3

m — odwazka proébki, g.

0,007184 — ilos¢ g tlenku zelazawego odpowiadajg-

ca 1cm30,IN roztworu dwuchromianu

potasowego, g/cm3.
2.7. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami oznaczan.
Najwieksza réznica miedzy wynikami  réwnoleglych

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Instytut Energetyki, W-wa

2. Normy zwigzane

BN-82/6722-10.00 Popioty lotne i zuzle z kottéw opalanych weglem
kamiennym i brunatnym. Badania chemiczne. Postanowienia
og6lne

oznaczen wykonanych w tym samym laboratorium, z
tej samej probki popiotu lotnego lub zuzla nie powinna
przekracza¢ 0,3 % bezwzglednego.

Najwieksza roéznica miedzy wynikami koncowymi
oznaczan wykonanych w réznych laboratoriach, z tej
samej probki popiotu lotnego lub zuzla nie powinna
przekracza¢ 0,5 % bezwzglednego.

2.8. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik koricowy
oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wyni-
koéw co najmniej dwoch réwnolegtych oznaczan zgod-
nych z 2.7, zaokraglong do 0,1.
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3. Normy zagraniczne
Butgaria BDS 1937-69 Cimenti, Metodi za chimiczeski analiz — nor-

ma niezgodna.

4. Autorzy projektu normy — mgr lIrena Kempska, Norbert
Szczyrba — Przedsiebiorstwo Zagospodarowania Odpadéw Elektro-
whnianych, Katowice.
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