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Analiza chemiczna aluminjum

Wykonanie analizy.

Prébki do poszczegélnych oznaczed odwaza sie z jednej wspélnej, czystej i suchej
probki $redniej.) Zawarto$é czystego Al okreéla sie przez oznaczenie procentowo zanie-
czyszczenh i odjecie ich sumy od 100.

1. Oznaczenie zelaza.

1,525 g substancji w wysokiej zlewce szklanej zala¢ okoto 10 em® wody desty-
lowanej (celem uniknigcia gwaltownej reakeji) i nastepnie dolaé zwolna 50 em?® roztwo-
ru 10%-ego chemicznie czystego NaOH i stabo ogrzewaé, az do zupetnego rozpuszczenia
badanej probki. Po odparowaniv do sucha, rozpuécié w 30 cm? chemicznie czystego rozcieficzo-
nego roztworu HCI (1:1). Nasyci¢ H2S, odsaczyé, przemyé osad na saczku wodq destylowa-
na, zawierdjacq nieco H2S. Ogrza¢ do wrzenia celem odpedzenia H2S i po odstawieniu
ptomienia dodawaé ostroznie kroplami roztwér SnClz, az do zupetnego odbarwienia.

Nastepnie rozcieniczyé zimng woda destylowang (pozbawiona tlenu)do 100 cm? i po
2-ch minutach dodaé¢ 5cm® nasyconego roztworu chemicznie czystego HgCl>,
przyczem tworzy sie w matlej ilosci jedwabisty bialy osad HgCl. Jeéli utworzony osad jest
zbyt gruby lub szaro zabarwiony, prébke nalezy odrzuci¢. Po rozciehczeniv wodq destylowa-
ng do 500 cm?, doda¢ 6+ 8 cm® kwasnego roztworu MnSO4 i miareczkowaé roziworem
' [20N—KMnO4 (nastawionym na Fe), az wystepujace stabo rézowe zabarwienie utrzyma
sie w ciagu 5 sekund.

PRZYGOTOWANIE ROZTWOROW.

Roztwér SnCla Rozpuéci¢ 25 g SnCla w 20 cm?® stezonego HCI (c. wh 1,19)
i rozcieficzyé wodq destylowang do 0,2 litra. Celem utrzymania statoéci powyzszego roztworu
dodaé¢ kawatek chemicznie czystej cyny.

Roztwér kwasny MnSOs4. Rozpusci¢ 67 g przekrystalizowanego MnSO4. 4H20
w 500 =600 cm?® wody destylowanej, dodaé¢ 138 cm® HsPOs (c. wht 1,7) i 130 cm?® ste-
zonego H2SO4 (c. wh. 1,84) i rozcieficzyé wodq destylowang do 1 litra. ;

DOKLADNOSC WYNIKOW PRZY ZAWARTOSCI:
Fe < 0,59 winna mieécié¢ sie w granicach + 0,01% Fe

Fe >‘ 0,50/0/ ”n " ”n ”n 12 :t OIOQO(/) Fe

2. Oznaczenie krzemu.

2 do 5 g substancji przy zawartoéci Si ponizej 0,59
do 2 g Si powyzej 059

zadaé mieszaning kwaséw: 10 ecm® HNOs (c. wh. 1,4)+20 cm?® HCI (c. wh. 1,19)4+40 cm?® H. SO4
(1:1) w przykrytej misce porcelanowej, ogrzewaé lekko do zupetnego rozpuszczenia metalu
i nastepnie odparowywaé, az do ukazania sie bialej pary H2SO4. (Przy zastosowaniu powyz-
szej mieszaniny kwaséw Si nie ulatnia sie pod postacia SiH4). Nieco ostygla pozostatosé
wytrawié na goraco roztworem Ha SO4 (ok. 100 cm® 25 9-ego). Rozcienczyé okoto 100 cm?
wrzacej wody destylowanej, ogrzewaé do zupetnego rozpuszczenia sie siarczanéw, odsqczyé
mieszaning Si i SiO2, przeptukaé¢ osad na saczku goraca wodg destylowana, zakwaszong
H2SO4, wysuszyé i spopieli¢ saczek z osadem w tyglu platynowym. Pozostalosé w tyglu
stopi¢ z 2-+5 g mieszaniny Na2COs i K2COs, zwolna podnoszac temperature. Gdy
CO: przestanie sie wydzielaé, ogrzewaé tygiel przez ok. 10 minut na pelnym plomieniu. Stop
wytlugowaé wodq destylowana, przelaé do parowniczki, odparowaé¢ z HCl dwukrotnie do su-
cha na lazni wodnej, suszy¢ w suszarce przez ok. 1 godz. w temp. 110°+= 120° C, zwilzyé
stez. HCI i po ok. 10 min. rozciefczyé goraca woda destylowana, zagrzaé do wrzenia przy
réwnoczesnem mieszaniv, az do zupelnego rozpuszczenia chlorkéw. Wydzielong krzemionke
odsqczyé i po osuszeniu silnie prazyé do stalego ciezaru. Caadkes

Celem skontrolowania czystosci uzyskanej w ten sposéb krzemionki, zwilzy¢ ja (w ty-
glu platynowym) woda destylowana, zadaé kilkoma kroplami stez. H2 SOy i ok. 2 cm® HF,
odparowywaé poczatkowo na fazni wodnej, a nastgpnie bardzo wolno podnoszac temperatu-
re nad plomieniem palnika, az do zupelnego odpedzenia kwasu siarkowego. Pozostalosé
w tyglu po silnem wyprazeniv zwazyé. Réznica dwu powyzszych wazen daje ciezar SiO-.

*) Sposéb pobierania prébek zostanie dodatkowo opracowany.
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DOKtADNOSC WYNIKOW PRZY ZAWARTOSCIACH:

Si < 0,5% winna mieséci¢ sie w granicach + 0,01% Si
Sir=081 -« " =3 : + 0,027 Si

3. Oznaczenie miedzi.

a) Przy zawartoéciach Cu ponizej 0,5%.

12,5 g substancji rozpusci¢é w misce platynowej w roztworze NaOH (1:3). Roziwér
rozcienczyé i odsaczyé nierozpuszczone zelazo i miedz. Po dokladnem przemyciv na saczku
rozpuécié osad w podgrzanym roztworze HNOs (1:5), dodaé 10 em® roztworu H2SO4 (1:1),
odparowaé, wylugowaé wodqg destylowana, stracié dwukrotnie zelazo roziworem amonjaku,
a oba przesqcze zebraé¢ do cylindra miarowego. Po ostygnieciv dodaé 10 em® roztworu
stezonego, chemicznie czystego amonjaku (c. wi. 0,90) i dopetni¢ do 200 em® wodq desty-
lowang. Intensywno$é zabarwienia w ten sposéb ofrzymanego roztworu poréwnaé z roztwo-
rami wzorcowemi ustawionemi na statywie z pionowa szyba mleczna.

Zwrécié nalezy uwage, aby do roziworu nie przedostaly sie czeéci organiczne np.
z sqczka, ktére spowodowaé moga zielonkawy odcien roziworu, utrudniajacy poréwnanie.

O ile otrzymany z rozpuszczenia 12,5 g substancji roztwér nie odpowie zadnemu
z roztworéw wzorcowych, to nalezy go odpowiednio rozcienczyé, az do uzyskania tej samej
intensywnoéci zabarwienia jednego z roziworéw wzorcowych, a w nastepstwie wynik t. j.
zawarto$é miedzi odpowiednio do stopnia rozcieficzenia pomnozyé.

O ile miedzi jest mniej anizeli 0,027, to po wydzieleniv zanieczyszczehn zelaza dodaje
sie 5 cm3roztworu amonjaku i rozciencza do 100 cm®, woéwczas daje sie wykazaé 0,019 Cu.

PRZYGOTOWANIE ROZTWOROW WZORCOWYCH.

Roztwér Cu. Rozpuscié miedz elektrolityczng w HNO3s, odparowaé z H2SOy4 i wy-
tugowaé wodag dest., rozcienczyé w ten sposéb, aby w 100 cm® bylo 250 mg miedzi czyli
0,0025 g Cu w 1cm®. Do przygotowanych 8-miu cylindréw miarowych o pojemnosci po 200 cm?®
ze szklanemi doszlifowanemi korkcami odpipetowaé kolejno 25;15:10;7,5:;5; 3;2;1cm?®, dodaé
do kazdego cylindra po 10 cm?® roztworu chemicznie czystego amonjaku i dopetnié wodq
dest. do 200 cm?®. Cylindry zaopatrzyé v géry w odpowiednie etykiety (ilos¢ mg Cu), zam-
knaé¢ doszlifowanemi korkami szklanemi, ktére nalezy uszczelni¢ przez obwigzanie papierem
pergaminowym.

1 e¢m?® roztworu wzorcowego, zawierajacego 0,0025 g Cu przy 12,5 g prébce (rozc.
do 200 cm?®) odpowiada 0,02% Cu.

b) Przy zawartoéciach Cu powyzej 0,59.

4+ 6 g substancji rozpuécié w mieszaninie kwaséw w podwdijnej ilosci, jak pod
p. 2, wydzieli¢ krzemionke (p. 2), zagesci¢é do 100 cm® i zobojetnié. Po zaprawieniu
20 cm® 2N — H2SO4 poddaé elektrolizie przy 2V napiecia, w temp. 70° = 80° C.
Stosowaé (z powodu matej ilosci Cu) elekirode z siatki. Catkowite wydzielenie miedzi trwa
okoto 1 godziny.

Po ukonczonej elekirolizie nie przerywajac pradu, unieéé katode tak, aby dolny ko-
niec tkwil jeszcze w kapieli i sptékaé szybko wodq cze$é gérna, a nastepnie po catkowitem
wyjeciu z kagpieli jeszcze raz sptékaé ja w calosci. Wreszcie wymyé katode w alkoholu abso-
lutnym, osuszyé i ochtodzi¢ w eksykatorze, poczem zwazyé.

DOKLADNOSC WYNIKOW PRZY ZAWARTOSCIACH :

Cu < 0,5Y% winna mieécié sie w granicach + 0,019 Cu
Cu =05 . e 3 + 0,02% Cu

4. Oznaczenie cynku.

5+ 10 g substancji rozpuéci¢ w roztworze chemicznie czystego NaOH (1:3), roz-
cieficzyé i po opadnieciu osadu odsqczyé. Osad powtérnie wytrawié roztworem NaOH (1:3)
i drugi przesacz dolqczyé do pierwszego. Przesacz zalaé kilkoma kroplami roztworu Na2 S
(20 %-wy roztwér NaOH nasycony H2S), i pozostawié przez noc celem opadniecia osadu. Po
odsqczeniu osad rozpusci¢ w podgrzanym HCI (1:5), odpedzié przez ogrzanie siarkowodér
i dodaé roztworu amonjaku celem stracenia Al. Po odsqczeniu wodorotlenku glinu, zobojetnié
roztworem H2SOs4 (1:1), a nastepnie lekko zakwasi¢ kwasem. octowym (1:20); sirgcié na
ciepto siarczek cynku, przepuszczajac siarkowodér przez 1,5 = 2,0 godzin. Po catkowitem
strqceniu osadu, odsaczyé go i przemyé woda dest. zawierajaca ok. 59 roztworu octanu
amonowego i nasycong H2S. Osad wraz z saczkiem wysuszyé, wyprazyé na petnym palniku do
stalego ciezaru i zwazyé wraz z tyglem zawarty-wnim ZnO. Celem skontrolowania czystosci,
zwazony ZnO rozpusci¢ w roztworze HCI (1:5), zagotowaé i odsaczyé od ewentualnego osadu
(Al203 ), a roztwér po utlenieniv HCl nasyconym bromem, zalaé roztworem amonjaku. Jesli
tworzy sie osad (glin, zelazo), nalezy wéwczas stracenie ZnS powtédrzyé. Celem skontrolowania
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identycznoéci uzyskanego ZnO, rozpusci¢ go w HCI(1:1), odparowaé na szkietku zegarkowem,
doda¢ nieco kwasu octowego (CHs COOH) i jedna krople 1N roziworu Hg(CNS), . Obecnoéé
cynku wykazujq biate krysztatki podwéijnego rodanku cynkowo-rteciowego.

DOKLADNOSC WYNIKOW PRZY ZAWARTOSCIACH :

Zn < 0,057 winna mieéci¢ sie w granicach + 0,01 % Zn
Zn:— 0050 2 em £ 110.02% Zn

5. Oznaczenie Al,O;

(Metode te podaje sie jako tymczasowaq)

2+ 4 g substancji drobno sproszkowanej zalaé w ok. 600 cm? zlewce, ok. 100 cm?
wody destylowanej. Dodaé przy réwnoczesnem mieszaniu, ok. 15 g siarczanu miedziowo-
amonowego i nie przerywajoc mieszania ogrzewaé zwolna do wrzenia, az do zupelnego roz-
puszczenia.

Po ustaniu pierwszego pienienia doda¢ 2 do 5 kropel stez. kwasu solnego, nastepnie
siarczanu miedziowo-amonowego w nadmiarze oraz tyle wody, ile potrzeba do jego roz-
puszczenia, poczem znowu ogrzewaé do wrzenia. Po kilkuminutowem pienieniu, gdy czarno
brunatny roztwér nie zawiera juz zadnych stalych czesci, ustawi¢ zlewke, przykrytq szkietkiem
zegarkowem, na tazni wodnej lub piaskowej i pozostawi¢ w temperaturze nieco ponizej
wrzenia w ciagu ok. 10 minut. Dla powyzszego roziworu przygotowaé fatldowany sqczek ilo-
$ciowy zageszczony przez nalanie nieco zawieszonej wolnej od popiotu, bibuly filiracyjnei.
Prawie wrzacy roziwér filtrowaé nie zwazajac na wydzielajacy sie bialy osad. Przemyé wo-
da, a nastepnie gorqcym $redniostezonym kwasem azotowym, az do ujemnej reakcji filtratu
z amonjakiem tak na zabarwienie blekitne jak i bialy osad.

Wilgotny saczek spopieli¢ w uprzednio zwazonym tyglu platynowym. Po lekkiem
ostudzeniu tygla zwilzyé jego zawarto$é¢ malq ilosciq stez. kwasu fluorowodorowego i na-
stepnie doda¢ pare kropel siezonego kwasu azotowego, az do zniknigcia czarnego krzemu,
odparowaé na tazni piaskowej, prazyé na petnym plomieniv palnika i zwazyé wraz z tyglem
zawarty w nim Al2Os.
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