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Polskie Normy

Materiaty ogniotrwate ), b
Metody badan C'1601

l. Okresélenie.

Materiatami ogniotrwalymi sq te materialy budowlane (naturalne i sztuczne), ktérych
ogniotrwato$é zwykta, oznaczona wedlug PN/C-1601 nie jest nizsza od nr 26 stozka Segera.

Materialy ogniotrwale bywaijq:

A) Sztuczne, tj. takie, ktére wyrabia sie przez wypalanie:
1. Wyroby krzemionkowe (dynasowe) wykonane z kwarcytu.
2. Wyroby z glin ogniotrwatych:

a) wyroby tylko z gliny ogniotrwatej,
b) wyroby szamotowe (glina i szamot),
c) wyroby kwarcytowo-szamotowe (jak a, b) z dodatkiem kwarcytu,
d) wyroby wykonane z surowcéw, zawierajacych wolny tlenek glinu np. boksyt,
korund itp.
3. Wyroby magnezytowe.

4. Specjalne wyroby ogniotrwate, wykonane z innych wyzej nie wymienionych su-
rowcéw np. dolomitu, grafitu, karborundu, chromitu itp.

B) Naturalne tj. otrzymane za pomocq obrébki mechanicznej (bez wypalania), np.
z tupku, piaskowca itp.

C) Zaprawy i masy ogniotrwate o wlasnosciach wigqzaeych.

Il. Pobranie $redniej prébki.

Z kazdego tysigca sztuk cegiet lub ksztaltek o ciezarze sztuki do 10 kg wiacznie
nalezy pobraé¢ jednq sztuke. Prébka érednia zawieraé powinna co najmniej trzy sztuki.

W wypadkach dostawy ksztaltek i wyrobéw o ciezarze sziuki ponad 10 kg sposéb
pobrania i wielko$é¢ $redniej prébki pozostawia sie do oméwienia stronom.

Przy materiatach mielonych nalezy pobraé prébke w iloéci 1 kg z kazdego 1000 kg,
jednakze co najmniej 3 kg z danej dostawy. Jezeli materiat znajduje sie w workach, nalezy
podczas brania $rednich prébek uwzgledni¢ co najmniej dziesiatq czeéé workéw.

Do wykonania badan wytrzymatosci na éciskanie nalezy w przypadku matych dostaw
wziqé dodatkowe cztery cegly.

Z pobranej éredniej prébki wybiera sie prébke dla przeprowadzenia badad wedtug
zasad ogblnych. Detale pozostawia sie stronom do oméwienia.

Pobrane do badan prébki dzieli sie na trzy czesci w sposéb mozliwie nienaruszajacy
ich struktury. Jedng czeéé otrzymuje odbiorca, jedng dostawca i jedng nalezy przechowaé
dla orzeczen rozjemczych, w stanie opakowanym i opieczetowanym przez odbiorce i dostawce.

Oznaczenia, ktére nalezy przeprowadzi¢ dla danej dostawy, podane sq w normach
jakosci.

W wypadkach spornych miarodajnym bedzie orzeczenie instytucji, zgodnie przyjete
przez obie strony lub tez Ceramicznej Stacji Do$wiadczalnej Politechniki Lwowskiej, wzgled-
nie Zaktadu Technologii Chemicznej Nieorganicznej Politechniki Warszawskiej.

lll. Oznaczanie ogniotrwaltosci zwyklej.

1. Okreslenie.
Ogniotrwatoécia zwykla nazywa sie temperature, w jakiej stozek badanego materiatu

zgina sie, dotykajgc swym wierzchotkiem podstawki. Temperature te wyraza sie w numerach
stozkéw Segera. Do oznaczania ogniotrwatoéci zwyktej nalezy uzyé malych stozkéw Segera.
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2. Przygotowanie prébki i wykonanie oznaczenia.

Do badar nalezy uzyé materiatu, stanowiqcego $redniq prébke, wzietq wedtug L.
Z badanego materiatu odlupaé¢ lub wyciqé stozek jak najbardziej zblizony wymiarami do
wymiaréw matego stozka Segera. Do nadania prébnemu stozkowi odpowiedniego ksztattu

mozna uzyé obcegdw, diuta lub tarczy szlifierskiej. Stozkéw takich nalezy przygotowaé co
najmniej pigé.

Badany stozek przylepi¢ za pomocq lepiszcza na ogniotrwatej podstawce, aby krétsza
krawedz stozka byla prostopadta do podstawki. W ten sam  sposéb przylepi¢ pie¢ matych
stozkéw Segera, wedlug wzrastajacych kolejnych numeréw (rys. 1). Krawedz krétsza tych

stozkéw ma byé zwrécona w kierunku $rodka podstawki, a powierzchnia z numerami ku
obwodowi podstawki. '

Tak przygotowany komplet ogrzewa sie w piecu, stopniowo zwiekszajac temperature,
az badany stozek zegnie siec. W tym momencie podstawke ze stozkami wyciqga sie z pieca
i stwierdza, ktéry ze stozkéw Segera swym ksztattem zbliza sie najbardziej do ksztattu
zgietego stozka badanego.

Po tym przyblizonym okresleniu Rys. 1. Rys. 2
ogniotrwatosci materiatu, przylepia sie
drugi stozek badanego materiatu i dwa
kolejne stozki Segera w sposéb wska-
zany na rysunku 2. Pierwszy z nich
powinien mieé¢ ogniotrwato$é nizszq,
lecz najbardziej zblizong do ogniotrwa-
tosci badanego materiaty, okreslonej
w badaniv wstepnym. Komplet ten
ogrzewa sig tak dlugo, az zegnie sie
pierwszy stozek Segera, dotykajac
swym wierzchotkiem podstawki, po
czym podstawke z prébkami wyciqga
si¢ z pieca. Gdyby okazato sie, ze i )
badany stozek nie ulegt zgieciu, po- b etezalel wakarulas )
wtarza sie badanie, przylepiajac stozki kierunek pochylenia stozkéw
Segera o jeden numer wyzsze. Po-
dobnie, gdyby badany stozek byl bardziej znieksztatcony, niz pierwszy stozek Segera, ozna-
czenie nalezy powtérzyé, przylepiajqc stozki Segera o jeden numer nizsze.

Probki, na ktérych stwierdzono po badaniu nieréwnomierno$é ogrzewania, nalezy
odrzucié.

Stozki z gliny lub zaprawy formuje sie przez zarobienie z wodq i wysuszenie ich.

Stozki z maczki szamotowej lub zaprawy, nie dajacej sie formowaé z woda, formuje
sie uzywajac dekstryny. Maczke szamotowq nalezy zemleé tak, by catkowicie przeszta przez

sito nr 500 i (patrz PN/A-401).

Badania ,ogniotrwaloéci zwyktej nalezy wykonaé w pionowym piecu elektrycznym
.kryptolowym”. Srednica wewnetrznej rury grzejnej powinna wynosi¢ 60 mm z toleranciq
5%, wysoko$¢ rury — co najmniej 500 mm. Piec powinien mieé urzqdzenie, pozwalajace
na ustawienie prébki na dowolnej wysokoéci w rurze grzejnej oraz na tatwe ustawianie
i wyjmowanie prébek.

Szybkoé¢ ogrzewania powyzej temperatury 1580° (stozek Segera nr 26) powinna
by¢ taka, aby kolejne stozki Segera schylaly sie w odstepach czasu, nie krétszych niz 5 mi-
nut i nie dluzszych od 10 minut. W tym celu w obwéd elekirycznego pieca powinna byé
wlaczona przetwornica z dajgcym sie regulowaé napieciem lub opornica.

3. Sposéb wyrazania wynikéw.

Ogniotrwato$é nalezy wyrazi¢ numerem odpowiedniego stozka Segera oraz tempe-
raturg np. $8.32 = 1710°9; jezeli stozek badany zgina sie w temperaturze lezqcej pomiedzy
temperaturami zgiecia dwéch stozkéw Segera np. miedzy $5.32 i $5.33, to wynik wyraza
sig: ogniotrwalo$é zwykla s5.32/33 - 1710/1730°.

Nalezy réwniez podaé¢ opis wygladu zgietego stozka-budanego: np. stozek zachowat
ostre krawedzie; stozek wykazat zwiekszenie objetosci. AT
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IV. Oznaczanie ciezaru wlasciwego, objetosciowego, porowatosci.

1. Okreslenie.

Cigezarem wilasciwym (d) jest c. wt. statej substancji materialu ogniotrwatego. Ozna-
czanie c. wl. wykonywa sie za pomocq piknometru wg p. 2. Badany material rozciera sie
przed tym na proszek.

Cigzar objetosciowy (d,) oblicza sie wg wzoru:
i e N R e L B M .
gdzie m — ciezar prébki.
v — objetosé prébki.

Porowato$é bezwzgledng (P) oblicza sie wg wzoru:

p:(i_j“)-mo. R e e

gdzie d = c. wh; d, — c. objetosciowy.

Porowatoéé wzgledng (P,) oblicza si¢ wg wzoru:

m —

P == n—vm"' 100 . . . . . . . . . . (3)

gdzie m - cigzar prébki nasyconej woda, m — cigzar suchej prébki, v — objetoéé¢ prébki.

Oznaczenie cigzaru objgtosciowego i porowatoéci sprowadza sie do oznaczenia cie-
zaru suchej prébki m wg p.3.a, ciezaru prébki nasyconej wodg m_, wg p.3.b. i objetosci wg
p.3.c. Wielkosécim, m_ i v — podstawia sie we wzory (1), (2) i (3).

2. Oznaczanie cigiarv wlasciwego.

Prébke do badania nalezy zemle¢, by przechodzita catkowicie przez sito nr 200 p.

(patrz PN/A-401).

Prébke wysuszonq przez dwie godziny w temperaturze 105 + 110° nalezy oczyscié
od przypadkowych zanieczyszczen zelazem za pomocq magnesu. Celem usuniecia zawartego
w probce powietrza, 5 + 10 g sproszkowanej substanciji gotuje sie okolo 15 minut w wodzie
destylowanej. Po ostudzeniu sptukuje si¢ osad do piknometru o pojemnosci 5 em®, dopro-
wadza sie do temperatury 20° i zamyka doszlifowana zatyczkq szklang. Nadmiar wody
nad umieszczonqg na zatyczce kreskq usuwa sie za pomocq bibuty. Po osuszeniu piknometru
z zewnqtrz oznacza sie jego ciezar P,.

Po zwazeniu przelewa sie bez strat zawartoéé piknometru do parownicy platynowej
lub niklowej. Odparowuje sie wode i pozostaloéé suszy sie w temperaturze 105 —110° do
stalego ciezaru substancji G. Poza tym okre$la sig¢ cigzar piknometru, napetnionego do
kreski wygotowanq wodq destylowana, doprowadzong do 20°.

Z otrzymanych rezultatéw oblicza sie ciezar wlasciwy wg wzoru:
d = -
(Fa-t82) = P,

w kitérym to wzorze oznaczaijq:

d — ciezar wlasciwy,

G - ciezar suchej substancii,

P, — ciezar piknometru z wygotowanq prébka,
P, = ciezar piknometru z wodaq.

Uwaga. Przy oznaczaniv cigzaru wlasciwego wazenie winno byé dokonywane na
wadze analityczne;.

3. Oznaczanie ciezaru objetoséciowego i porowatosci.

Do oznaczania bierze sie prébki otrzymane przez rozbicie badanego maferialy (ze
$redniej probki wzietej wg Il) na kawatki o ciezarze 70 do 100 g. Z kazdej prébki nalezy
przygotowaé cztery kawatki, przy czym dwa z nich powinny pochodzié z wnefrza cegly.
Krawedzie probek nalezy wyréwnaé na tarczy szlifierskiej. Tak przygotowane prébki Wysu-
szy¢ w suszarce o temperaturze 105 + 110° w ciqgu dwéch godzin.
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a) Oznaczanie ciezaru suchej prébki — m.
Probke zwazyé z doktadnosciq do 0,01 g (wynik: ciezar suchej prébki — m).
b) Oznaczanie cigzaru prébki nasyconej wodg — m,.

Zwazone prébki zanurzyé w $wiezo wygotowanej i ostudzonej wodzie destylowanej
do /4 ich wysokosci, nastepnie dolewaé wody tak, aby pokryé prébki catkowicie wodq. Po
uptywie dwéch godzin od chwili wlozenia prébek do wody ogrzewaé naczynie z prébkami
przez dwie godziny, utrzymujgc wode w stanie stalego wrzenia. Wyparowang wode nalezy
stale dopetniaé tak, aby prébki byly przez caly czas ogrzewania pokryte woda. Po 12-tu
godzinach prébki wyjmowaé kolejno z wody i po obtar-
ciu wilgotng Iniang $cierka zwazyé z doktadnoscia do Rys. 3.

0,01 g (wynik: ciezar prébki nasyconej wodq — m,).

$70
c) Oznaczanie objetosci préobki przez mierzenie
objetosci wody, wypartej przez prébke — v.

Do oznaczania objetosci prébki uzywa sie naste-
pujacego urzadzenia. Przyrzqd (rys. 3) sklada sie z na-
czynia przelewowego (p) i biurety (r) na 50 em® z po-
dziatkg do 0,1 cm®. Przed wilozeniem prébki do (p) wy-
petni¢ naczynie wodq tak, zeby nadmiar zaczqgt splywaé
z naczynia. Za pomocq kranu (S) ustali¢ poziom wody
w biurecie i na dolnej podziatce odczyta¢ poziom — n,.
Witozyé badanqg prébke do naczynia (p). Woda wypchnie-
ta przez prébke splynie do biurety. Gdy poziom wody
w biurecie ustali sig, odczytaé jego wysokosé — n,. Obje- i
tos¢ prébki = n; — n,, jezeli do pomiaru uzyto biurety
normalnej. Statyw tego przyrzadu musi byé dostatecznie
cigzki, aby nie bylo wstrzaénien podczas wykonywania
doéwiadczen.

Uwagi ogélne. "\

1) Ciezar wlasciwy i ciezar objetoéciowy nalezy
podaé z doktadnosciq do dwéch znakéw dziesietnych.

?8
e

100
70

P L

2) Przecietnq warto$é porowatoéci z 4-ch ozna-
czen zaokrqgli¢ do liczby catkowitej (utamek ponizej 0,5
nalezy odrzuci¢, a powyzej 0,5 doliczyé do 1).

3) Z danych m i m_, oznaczonych wg p. 3 mozna
obliczyé nasigkliwo$é za pomocq wzoru:

V. Oznaczanie wytrzymatosci na sciskanie.

Sposéb pobrania prébek okresla p. Il

Oznaczanie wytrzymatoéci na $ciskanie nalezy wykonaé przez zgniecenie w prasie
hydraulicznej 4 prébek ksztaltu walca o wysokosci i érednicy = 50 mm, wzietych kazda
z innej cegly lub kamienia, stanowiqcych $redniq prébke, w ten sposéb, aby jedna z pod-
staw walca byta utworzona z pierwotnej $ciany cegly lub kamienia. Prébki przed zgniata-
niem nalezy wysuszyé na powietrzu, az do ustalenie sie ciezaru.

Dla réwnomiernego roztozenia ciénienia prébke nalezy ustawi¢ w prasie na krqzku
azbestowym, przykrywajqc ja drugim takim samym krazkiem.

Prébki, zawierajace dziury oraz rysy, do badania nie powinny byé uzyte.

Kierunek ciénienia winien byé¢ $ciéle prostopadly do zgniatanej powierzchni. Podstawq
walca podczas zgniatania jest bok, utworzony. z pierwotnej éciany cegly lub kamienia.

Zwigkszanie ci$nienia musi nastepowaé réwnomiernie i wzrost jego nie~moze prze-
kraczaé 20 kg/cm? na sek. /¥ 0T 22\

Wynik wyraza sie w kg/cm?, stosujac do obliczenia wzér:

sita zgniatajgca 7
powierzchnia prébki \_

Wytrzymatoéé na éciskanie =
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'VI. Analiza chemiczna glin ogniotrwalych, kwarcytéw, wyrobéw
szamotowych i krzemionkowych. &

1. Przygotowanie prébki.

Do andlizy chemicznej bierze sie pr6bke uprzednio zmielong w takim stopniu, aby
nie wyczuwato sie ziarn przy dotknieciv palcem. !

,"“Prébkjg do analizy pozostawi¢ na powietrzu w miejscu zabezpieczonym od kurzu
w. temperaturze pokojowej do osiagnigcia statego ciezaru.

** 1 Nastepnie oznacza sie wilgotnoéé przez wysuszenie '3 +5 g substancji w temperatu-
rze 105 = 110° do stalego ciezaru.

Do" wykonania przytoczonych nizej oznaczed odwaza sie substancie wysuszong na
powietrzu w temperaturze pokojowej, natomiast wyniki przelicza sie na substancie wysuszo-

ngq w 105 = 1109,

2. Oznaczanie straty wskutek prazenia.

Probke w ilosci, odpowiadajacej jednemu gramowi substancii, wysuszonej w 105 = 110°
prazyé nad dmuchawkqg do statego ciezaru.

3. Oznaczanie krzemionki.

Odwazyé tyle substancii, ile bedzie odpowiadato jednemu gramowi substancji, wysu-
szonej w 105 = 110°; wymiesza¢ w tyglu platynowym z 6 < 8-krotng iloéciq bezwodnej
sody i ogrzewaé stopniowo coraz silniej nad dobrym palnikiem. Ogrzewaé¢ w ciqgu 15 + 20
min do czasu, oz przestanie wydziela¢ sie CO2. Po oziebieniu tygla w wodzie i przenie-
sieniu zawartoéci do parownicy porcelanowej rozpuéci¢ stop, przykryty szkietkiem zegarko-
wym, w rozcienczonym kwasie solnym, dodaé 1 cm? nasyconej wody bromowej lub wody
utlenionej i odparowaé¢ na tazni wodnej az do suchoéci (do zupelnego zaniku zapachu kwa-
su solnego). Zwilzyé 10 cm?® kwasu solnego stezonego, dolaé okoto 100 cm® gorgcej wody,
ogrzewaé na tazni wodnej 5 10 min, przesqczyé i przemyé osad goracq wodg do zlewki
az do zaniku reakeji na CI'. Przesqcz po pierwszej krzemionce przenieéé ze zlewki na pa-
rownice i odparowaé do sucha (do zupelnego zaniku zapachu kwasu solnego). Zwilzyé po-
nownie stezonym kwasem solnym (okoto 10 cm®), dodaé¢ okoto 100 ecm® gorqcej wody,
ogrzewa¢ na fazni wodnej 5 = 10 min i przesqczyé przez drugi maly sqczek do kolby
500 cm®. Osad przemywaé goracq wodaq az do zaniku reakcji na CI'. Oba sqczki z osa-
dami spali¢ w tyglu platynowym i wyprazyé nad dmuchawkq do stalego ciezaru (ciezar A).
Wyprazony i zwazony osad zwilzyé okoto 20 kroplami rozcieficzonego kwasu siarkowego
(1:10), dodaé¢ okoto 5 cm® kwasu fluorowodorowego (40°/) i odparowaé¢ na tazni piasko-
wej do sucha.

Tygiel po odparowaniu wyprazyé i zwazyé. Otrzymany ciezar odjaé od ciezaru A.
Réznica ta odpowiada zawartosci krzemionki w jednym gramie substancii.

Nalezy zbada¢ kwas fluorowodorowy na nielotng pozostatoéé i wprowadzi¢ popraw-
ke. W razie potrzeby pozostaloé¢ zachowaé do oznaczenia TiO-.

4. Oznaczanie sumy tlenkéw glinowego i zelazowego.

Przesacz w kolbie miarowej dopetni¢ wodg do 500 ¢cm?®. Odpipetowaé 200 cm® do
oznaczenia tlenkéw glinu i zelaza do zlewki. Roztwér ten, zadany 1 + 3 gramami salmiakuy,
zagotowaé do wrzenia i strgcié wymienione tlenki matym nadmiarem amonicku niezawiera-
jacego weglanu, przesqczyé, przemyé trzykrotnie osad 1°/0-owym goracym roztworem azo-
tanu amonowego, zawierajacym pare kropel amoniaku, i tak otrzymany przesacz , Ri" za-
chowaé¢ do oznaczania CaO i MgO. W celu doktadnego odmycia nalezy osad wodorotlen-
kéw rozpusci¢é w goracym kwasie solnym (2n), strqci¢é ponownie amoniakiem, osad przesg-
czy¢ i przemy¢ do zaniku reakcji na CI'. Otrzymamy przesacz ,,R2”. Saczek z wilgotnym
osadem spala sie, prazy nad silnym palnikiem do stalego ciezaru i nastepnie wazy.

Otrzymany ciezar pomnozony przez 2,5 plus ciezar zanieczyszczen, pozostalych po
odparowaniu krzemionki, daje zawarto$é¢ tlenku glinu, tytanu i zelaza w 1 g substancii.

5. Oznaczanie tlenkv zelazowego.

Z pozostalych w kolbie 300 cm?® roziworu odpipetowaé 100 cm?® do oznaczenia
Fe2 O3 metodg miareczkowq tréjchlorkiem tytanu.
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Do tego niezbedne jest sporzqdzenie roztworu tréjchlorku tytanowego. Bierze sie be-
dacy w handlu roztwér tréjchlorku tytanowego i zadaje sie go réwnq ilosciq stezonego kwa-
su solnego, gotuje (by wypedzi¢ mozliwe $ladu siarkowodoru), a po tym rozciencza 10-krotnq
iloéciq wygotowanej wody.

Aby roztwér nie zmieniat sie, przechowuje sie go w atmosferze wodoru lub bezwod-
nika weglowego: flaszke z rozczynem tqczy sie z jednej strony z biuretq, a z drugiej stro-
ny — zamiast z rurkg z wapnem sodowym — lqczy sie z przyrzadem Kippa, dostarczajacym
wodér lub bezwodnik weglowy.

Nastawianie miana rozczynu chlorku tytanowego odbywa sie w nastepujacy sposéb:
do zlewki odmierza sie 50 cm® roztworu chlorku zelazowego o znanej zawartoéci Fe " **
i ciagle mieszajac dodaje sie chlorku tytanowego (réwnoczeénie przepuszczajgc CO2); skoro
ciecz prawie sie odbarwi, dodaje sie krople rodanu potasowego i miareczkuje sie dalej az
zaniknie barwa czerwonc.

Oznaczenie zelaza wykonywa sie zupetnie tak samo, jak i nastawienie miana.

Przez odjecie zawartosci tlenku zelazowego od sumy tlenkéw otrzymuje sie zawar-

tos¢ Al Os -+ TiOa.

6. Oznaczanie tlenku wapniowego.

Przesacz Ry i Rz stabo zakwasza sie rozcienczonym kwasem octowym i po ogrzaniu
do wrzenia wytrqca sie szczawian wapniowy za pomocq wrzgcego roziworu szczawianu
amonowego. Osad szczawianu wapniowego po uplywie czterech godzin przesqcza sie i prze-
mywa trzykrotnie goraqca woda. Tak otrzymany przesacz Rs zachowuje sie do oznaczenia
MgO. W dalszym ciagu przemywa sie osad nad innq zlewkq i po stwierdzeniu zaniku re-
akcji na CI’, przesqcz ten, jako zbedny, wylewa sie. Sqczek z osadem spala sie i prazy nad
dmuchawkq do statego cigzaru. Cigzar mnozy sie przez 2,5 i otrzymuje sie zawarto$é tlenku
wapniowego w 1 g substancji suche;.

7. Oznaczanie tlenku magnezowego.

W przesaczu po szczawianie wapniowym Rz, ktérego objeto$é nie powinna przekra-
czaé¢ 300 cm?®, wytrqgca sie na zimno fosforan magnezowo-amonowy za pomocq 10 cm?® na-
syconego fosforanu amonowego, dodajac 30 = 50 e¢m® amoniaku o c. wt. 0,91. Po 24 go-
dzinach stania, sqczy sie osad, przemywa 2,5%0-ym amoniakiem, az do zaniku reakcji na
Cl’, po czym spala sie bez suszenia, prazy sie do stalego ciezaru i wazy. Ciezar mnozy sie
przez 2,5 oraz przez mnoznik 0,3621 i daje to zawartoéé¢ tlenku magnezowego w 1 g
substanc;ji.

8. Oznaczanie tlenku tytanowego.

Dokonaé oznaczenia w 50 cm?® pozostalego po uprzednich oznaczeniach roziworu.
Oznaczenia TiO2 dokonywa sie metodq kolorymetryczng Wellera. Do cylindra Nesslerowskiego
wlewa sie 50 cm?® cieczy badanej, rozciericzonej uprzednio w odpowiednim stopniu, a obok
stawia sie szereg innych cylindréw Nesslerowskich ze znanymi ilosciami roztworu wzorco-
wego, napetnionych az po kreske wodqg. Kazdy z nich zaprawia sie 2 cm?® trzyprocentowego
roztworu wody utlenionej (przygotowanej na krétko przed uzyciem przez rozpuszczenie nad-
weglanu potasu lub nadtlenku sodu w rozcienczonym kwasie siarkowym), wolnej od fluoro-
wodoru i poréwnywuje sie barwe badanego roztworu z barwq roztworéw wzorcowych.

Roztwér wzorcowy przyrzadza sie z czystego stabo wyzarzonego fluorku potasowo-
tytanowego (K2TiFs). Odwaza sie 0,601 g soli w tyglu platynowym, zwilza wodq i stezonym
kwasem siarkowym, po czym ogrzewa do odpedzenia kwasu, powtarzajac czynnoéé te kilka-
krotnie. Pozostatoéé rozpuszcza sie w stezonym kwasie siarkowym i zmywa 5°o-ym kwasem
siarkowym do kolby miarowej na 100 cm®. Jeden cm?® tego roztworu zawiera 0,002 TiO,.
Ciecze, ktérych zabarwienie poréwnywuje sig, winny zawieraé nie mniej jak 5°0o kwasu
siarkowego. Gdyby za$ znaczna zawarto$é zelaza w prébce badanej powodowata zabar-
wienie cieczy, nalezy odbarwié jq za pomocq dodania kwasu fosforowego. Wtedy jednak do
roztworéw, uzytych do poréwnania kolorymetrycznego, nalezy réwniez dodaé takie same
iloéci kwasu fosforowego.

Uwaga.

Tytan wystepuje réwniez w pozostatosci po oznaczeniu SiO2 (3). W celu oznaczenia
tej czesci tytanu pozostaly osad stapia sie z matq ilosciq bezwodnej sody, rozpuszcza stop
w gorgcym rozcienczonym kwasie solnym i dopetnia wodg w kolbie miarowej na 100 cm?.
W czesci tego roztworu oznacza sie TiO2 metodq kolorymetryczna, jak wyzej, i wyniki do-
daje sie do uprzednio otrzymanych. GO\
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