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Uprano!® aai*,-kiadf Panu aoc*<ir &a£«?*4®uaae«ri Falsa®©wi 

s& t&śkum pod̂ ęole się- prowa&dseaia «05ego praouô u 

doktorskiego* oras »a ohasaną ai j$gesłiwo&£ i por.oc.

Daifka^f również Saosstłneau ityraktorimł Haij • 

i»aoa mgr Ink* Bojanowi Krusińskiemu, sa 

€&!«&© idąeą pomoc i at«or»eai<? klis&tu uraożlltjiadąesgo 

praktj-csną re&lisację prac;-,* asukow^•



!  aaetiłaii iechnie&aej decydującą rolę odgrywają dwa 

pątm atW  dokładno^ #ynife&* i oeas wykonania oasacaania* stató* 

isdtod® jtat pewny» koaprossiseo sifday nial# dlatego te» po tvp 

^chaicsscy w aakreaie opracowywania nowych ««tfbklcfe netod a a®a- 

U5jł, htttniejsaj polss® aa roawftftnya, wsajssnya wyważenia tych 

paraaotrów w aaU-aaoSci od konkretnych potraf tocbaolo^icanych 

i posiadanego aapłocau .-^raturowo *  instm- ntalaego 1 borato-

riaa*

fafe sroauaians pogodsonie dokładności wyniko* a caaaa® 

trjanła anałlsy było ®yilą pwwwodoią i rtoiotsitŁ dsiałaaia

t j pracy*





Oprośmy roawój chc-ail analityczno^ w ostatnich latach 

sfeo:rsyl aŁospotykana dotąd r.ożU o.kJ. wykorzystania różnych :'I;a;ici~ 

wokei fis^canych i elio.-sicanyeb pi n- iastków do ich aoałityosr.ygo 

ossaacsonia. ¿-'owctały nos*» gałęsig ehonii aaaHtyezasj /koKiplokaoss** 

tria, chromatografia itp,/ d^pomsjąco jMsr^daia?ai tKioftliwiąfcejral 

przeprowadzenie obiekty w rĵ ęh ilościowych pomiarów skJadu materiałów» 

a roauij autoaatysaeji w chlali ¡mftłitycan.sj doprowadził nswot dc 

togo, &j praca ohe^ika analityka ogranie aa się w wio-lu przypadkach 

tylko do praygofcowania próbsk. i awot » zakrooio llońci próbki po- 

irs'.iba..-j do wykonania okroćloittcł) osnac^oń uzyskane rewełncyjsy 

posit-yp, będąca bowiem już obecnie w eksploatacji uraądassia spektral­

ne np* tzw* aikroGooty elektronowe, zużywają zsłcdwie 0,5 - .1 w:
/w prsypadku Sofila równa alf to objętości ok* 3 s próbki,

wykonując analizy rsats-riaiów zarówno saiiiłlczoych jak i typa sina*. 

rai as,?a m l&ł&nnaócio łub nawat kiłkadsiesiąt siar* laików*

Wydawaó by się wiec nogło, źe metody inatrimntalno są 

beakonkarsncyjnc również w technicznej analizło kutnisasj, której 

aapotrz;: bowab ln na dokładno'^ ¡aośs eaases być kospro^Isową,

'• isieana pra&tyka laboratoryjna ¿car r*& wykazała jednosnacz«* 

ais-, ae taa sio j«.-si* xak ap» stosowania wielu sotod instTMBtatw 

syeks jak fotometria, potoacjoełotria, spokirogrof:la, oraz polarogra­

fia itp* tf̂ isasa przeprowadzania różnych wstępnych żabio.-ów ar.ałityc*. 

aych jaki wsbogacanie óładów, oddzielanie przeszkadzających składni- 

ko«?, wyKonoaia aolcłsdaycc wssorców ztp* b. 'i■ ,cych jewscac cis,;',!© dosa*» 

ną chosii analitycznej klasycznaj«

¿.stosowania spsktrosstrów zarówno optycznych jak i rentgoao** 

wskich równia* jost osraniusen®, wbrew pozoros, ró&ayai wc-l^ds^i 

natury prsedo wszyatkin fiayczaej. Majłatwiej analizować przy ich
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pomocy próbki aatalicane lite, & więc próbki stali* Śalaaoatopów 

i satali* y prsypadku prób typu ssi&erainęga jak: rudy* topniki, 

ńalslo, naat©rialf ogniotrwał© itp# sytuacja ¿jest o wiolo trudniejsza* 

Różnorodny skład c&eoicsay eras strukturalny tych materiałów spra­

wie.» &b stosowanie tych prsyrsądów jest a góry fisycaai» ogranieson-js 

/»p* aakraaea sawariości składników/* Fosa tja łeb wysoka eona. oprą- 

»ia» 4« dla wielu cjnlijesych Eakładów prseayałowych prayraądy te 

długo joaeczo bfdą nieakonoaicann, albowiaa jak wiadosso, nadają aif 

aae pra®d® wsayatkis do masowych anal ia seryjnych, .

Dlatego toż praca nad saybkiai 1 dokładnyai ssatodaoi, która 

ffioźaa raałlsowaó anlaj asyst nasładeo kosatós# jaat sagadaieniea w dal» 

my® ciągu jak sajbardaicj aktualny»*

Ssybka analisa stali i aiakfcórych ¡¡kelaaostopów ssa już swoją 

kiłkttdaieaifcioletaią tradycję i dysponuj® juź m yfektei wypróbowany­

mi w praktyc® ruchowej ©atodaal* Poaa niektórymi wyjątkami /np* 

w4<;-fea*0 «awarttoilai glina w »tali/ soźaa oasaesy»: ap„ fotoaotrjeania 

składniki w stali w caaaie od kilkunastu do kilkudalcsięciu ainat. 

Czasy ta zaawyesaj są wystarcaająea dla da i siej say ch potrzeb techno- 

logicsnych*

Inaczej przedstawia się sytuacja u przypadku aaalizy aat~-ria- 

łów typu siinsralnago jak. żuiłi, topników, rud itp.

00 niedawna o prawdziwie szybkiej ansłizio t^go typu state riałów ni-? 

so&sa byio w ogóle aówló, co aajwyslaj kilka składników mośaa było, 

ryzykując większy błąd* osaacayi w stosunkowo krótkim czasie jak np* 

dslazo w rudach r. łasa, ^n-son a radach ¡Kankanowych, chrom v rudach 

chromu lip*



m* m

C&aaosafiia takich składników -fak SiCL* Alo0.,t fiO*# CaO*
•fc«. 4£

HgO w^sagało juś prs®pro*ad»onia racjonalny analiay ch^icane^ * 

trs#a3ąC©4 od kilkunastu do kilkudziesięciu godain,

trwająca tak długo ea&liaa sit? nadojs się do stosowania 

w warunkach ruchoyyoh, prsgrcgys w sscs ^laofeci w praypadkn koni^ca* 

ności 02eacsn»ia wapnia. i nagaaaa /sodu i potasu/., punkt ci^źkoSci 

&%4ąey rówaocaoSaia na^sł&bsayjs punktu analigy klaaycsnej, l«4y 

v km im m ęfeł wyd»i#ł©»i£ Fr, f?n* Al, Ti, Cr /H i, co, Zn/ w postaci 

wosoroUcmkow /siarcsków/, dobrae ananych ahaaikoa analitykom s ich 

niekorayatnych wł&śdłwoś#! fissycsaycfe*

M poasukiwaaiu ncayoh roswiąaań w kierunku aaalaalanła 

iiatod aisjfljfeieb» a rówaocssaónfe dokładnych, dających &lę pm®pffQv&~ 

dsić prostyai środkaai* aapotk&łea w litaraturac praca o niektórych 

analitycznych wła&ciwościach bsnsoesanu aaonowago,

W piarwsaya raksie wykorzystało« ton odcaynnik do wydaie~ 

l -nia r«f Al, Ti i Cr w racjonalnej klasycano  ̂ aaałiaie satariałów 

ogniotrwałych aa osnowie chrossitoweg* 0 wynikach tych prac poinfotw 

»owalem cafleiowo w rafarasia ¿Jaki wygłosiła® w csorwcu 19S9 r* 

w Śliwicach aa Ogólnopolskiej Konforancji poświęcony anałiai© 

ko®pi©ksosa«tryczn3̂  w Baatosowaniu do is&t-srlaltów ¡sinaralnych a ser- 

ganiaowaaa  ̂ prsaa Fodkosi^Jt surowców flineralnych Sosisji Analityca- 

aaj PM*

Oalase bs&saia pozwoliły wykoraysiać boasoosaa affiOnowy 

w racjonalny aaalisia rud, topników« materiałów ogniotrwa­

łych w ogóle* następując całkowici« wodorotlenek anonowy.

.‘ydaialone benzoesany galas® i glinu wykorsystnłao koapłeknoas- 

tryeśnogo oznaczania tych składników jednocześnie obok siaMa*



a w przesącsa aoisa b:/ło topłeksóiaoir^sBaio oanasjjyi Ca 1 Hgt 

asngaa »fctod** ©iareakową af®9»iB®wn* sai sód i potas fotoffltttfjfo»« 

al© sa fotoaratra« ploaioniowsa*

%aiki tjrcb prac «głosiłem poosątkawo w forsi* *o£a*atn 

ns HiędayBarodo»®;} Sonfonweji Aoalitycaae^» sor^aniaowanaj w f»a-;- 

daiaraiku 1963 r# w Katowicach* a rastępaio ©publika»«*«# J« w caa-

sopi&aic wBut»ik*ł *

« pewnych prsypfrik* ch aawarty w wydaioloaych beasoesaaach 

tytan prav..s8kadaał w .koaplokBoeotryess?# oaaacssaaiu glinu* w oscsa- 

?jółęo&aX wtedy* f*dy jega aayartos ■ ; /ad":, j próbco b^lw t ,;o r.-',iłu, 

źa wyraiiaio wpływała na wyaik togo osnaosaaia* «••..auaiło to -i© opra­

cowania pompowania aaalUjfOKasgo popalając»-o na skuttc««« usu- 

»i«oi0 pr^sskadaa3$c?go «pływu togo pierwiastka# Scania to prsj/** 

aiosł^ pozstyw» waciki• które ao-tały opublikować « «Cbasii 

Aaalitycsfta»!".

Ponieważ jedaya a naSkłopotliwsayek oatiacssor w stalach 

stepowych 1 wysokoetopowych 3*?»* ©anacamiu glinu, postanowiła 

a te<&«i wykorayata# aobrcae na pra*styseni lat dotwiadcaoni© w sto*» 

aow&aiu baasoosaou aaoaowsgo w poł*$casaia a ko^pl-.ksssetrią 

nin;]ąc równocsoSnł# aoźliwofjć skutocaaago Biaakowania tytana do opra­

cowania saybkicj* boapośradaioj i dokładna;! kosplakaoaa tryca»^^ 

oatody osoaonanl« glinu ¥ stalach* uws^lę^fliaj^ saw toli od ••*! 

do kilkunastu procoat* t^. dla zwartości, dla których fotoaatryczno 

03aaesar»l3 aacsy&a być niedokładna a klasyosna sctoda tr*;a i-.il.-la«* 

naście godaio*
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M cyniku dłagotrwałgeh badać «dało się opracować prostą 

i bardzo dokładną ssaiodę poawalającą aa osaacsi. ni ■- glinu w esasii© 

około 90 aiaat* Wyniki tych proc wjgłosUota no Międzynarodowa^ 

ftonfarane^l Sottko^o-Toclmicaeaj zorganizowaną} przoz Instytut 

Hataicteia £*loza Akasłasii SdrnIOooj w© Froiborgu - 883 ** w paMaior- 

aiku IW *  r** a następaio opublikował«® ¿o w czasopićal'; "Pr&soaitt® 

Eoitsehrift far saalytiacha <2&taio,:; *
i

Praco isoja ofcąjau#® kompleksowy zakras analizy hataicząj 

a oprowadzona « »4a4 wołoski są obecnie juń podstawą wiola ostoi 

atO»w»555ych w laboratoriach krajowych i al :kt6ryeh zagranicznych#
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Celo» pracy &yl© postukiwania nowych eotod analitycznych 

uaońliwiążących raojonalisację ł prsyspioszonie wykonywania prosty* 

si éroakaai analiz cbs^icanych równych isatariałów w hutnietvio Sola-» 

aa takich $ & i  rudy, spiolsi, ¿uślo, topniki, satoriały ogniotrwała, 

stal« i tsiasontopy.

1/  W przypadku smt-?riałów typa minarais«*®© postanowiono powija á 

^onsoasan amonowy s komplsksosotryezoyis aiaraczkowaniocs oras 

aaalisą ekstrakcyjną i £0%<sm %rią płomieniową coloa saalezionia 

4rogi do znacznego uprossczania analiz w następujących kiarunkachs 

a / tm&llwianlc bardzo szybkiego usunięcia a analizom ?ontvo~ 

ra glinu, chrom i tytanu, składników pr »<•-nskad»aáących przy 

koajpłoksoaiitrycznyja oznaczaniu wapnia 1 nagua«*, siara oskowys* 

oznaczaniu aaasaau* oras soda i potasu sa pomocą fotcaaotru 

płoatoniow^go,

W  wykorzystania wydzielonych boa»»sanów do kooyMMnfttegcwg» 

oznaczania áataza i glina jednoczeni--?*

o/ wykorzystani« prgaaąozu po «trąconych bonza-asar-ach do kostplek-» 

sossatrycsnogo oznaczania wapnia i aagnezu, ssasgsnu ai&reczkowo 

taatodą arsesninową, orase nodu i potasu mtodą totomtryczną 

przy zastopowaniu forosytru pioai-snioaago* 

d / zastosowanie metody benzoesanowi w połąozsnlu a ekstrakcją 

do usunięcia przeszkadzających pierwiastków przy koaplekao-« 

ftotryoanyjs oznaczaniu aałych ilofeci wapnia i nsgnazu w ruiach 

¡l#łaza i agloasraci«» 

a / zastosowania sjatoiy benzoesanowej w połączoniu z ekstrakcją 

do uauaifteia przeszkadzających pierwiastków przy kospłakso- 

satryeznya oznaczaniu bardzo Bałyeh ilości wapnia i aagasza 

w rudach aa»sano«y«h z równoczesny« maskowania baru#



3 / u praijfpadfett omlizg atolit

Opmi&arawie B%$bkUt$ kosploksoiMiryesua^ mto&y oaasaaasia glinu 

dla aasarto&ci pow# 0#1 -1 w stalach stopowych i tifysokoatoiiGŵ cb 

sawifiirająoych Cr, lo, H ,  ¥* fi . Ha i Ca w ©parcia © topisialftaio 

glinu ^mmmmmm amonowy»«

'i/ tf prnjfp asiku aaalisy ś®la»oatop#»i

Prssafeadaaie »a prs^kładstc ¿ałaaoaaasaaa oo&litroSei ssastosowsał» 

?»eiisoo©an» amonowego do ©ajfcisioge ©ddaiałrmie Fe, Cr, Ti % kl 

& pról&i i ko&pl yhc-castr̂ esnyss ©anac&eniu 5aaB;mmi.
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SolthoXf i mpolpvueínmKsy ^  «r posaukiwaaiu oAa^fialttótf 

wyltaauĵ oycl) lopa33'uteéelw>£ei w oddslalaaiu !•-?, Al, Cr oi Co, ai, 

3&, Hat >Ja, Sr, 5a i »% aaiáali pe*?1&d&¿$ ir^oniak, urotropiaa 

ca¿- isacsnlk, po'íoüujíiec '¡gyüzl iani sif woloratlciikdw o £ta&ankowo 

zl'¿Gh wlaSeiwe&ciach an-'l5%caay«fe, »¿rtolli vmt 

da ccilóví QBalitycsn^ch boaaoaaanu aaonw^uo* 

tworao alaba &w&éo¿73 tj«o pB p w *3*S w obsis&oéei ¿faaót* oct&nowych 

£ aiwi slklg$ Uoáct HB^Cl /lg / femaoasan assonu wyúsiela a rostía 

réw aa»i«r®4 ĉjreb sietal© trdj- I estoroMurto*eim III «1#| /% «  

C*B* Fr«s®aittsa/ grop^ iradaoreapusacaalnc osaiy.» OoaAy te daáQ 

sî j dosfcoaale agftsyé oraa poaiaaaás aimcania e&i-jjsao -tflátalttoSel 

adaarpc.vjno oras okludu^ee aniáali ¿cdorotl -nki. Zaalaaaccena 

poaiáa^ tablica l ilustraba aiekiór© ayaiki desliados©£ praepra* 

w-adaar*. ah praes Kalihoffo,

'?ab, 1 Clia rakta rya ty ka ban&oeaaítfte alektóryab setal i
yg lalthof£a

ÉMH ■ —f - Mi
WjáaislaáQ 
ai§ lia» 
áciawo ..
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„ 5f 
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n 4í- 

s r *

rhiH
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V v 

e %  
att

Bar «/a

bialfir 

aaara»aiei^a^* 

posaflficBi v p * 

bialy

bialir

I Wyaaialanel „ _ , ... , , _
laafñaiotfo I ßa*va j nie daj% osados
f I t

IJ&*

áóity

M al»

*Dial#
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I¿ólty

íbiaíj?ii
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. Obadano koaplotiłośii strącania dla Cr* Al* Fe

q v b z  wapdlstrącania £»iv a iysi bonaosaana^i Ca* % #  Ba* j**, ««* Ma* 

Co* Hi« odiug paałiarfe autorki w roztaoraa © objętości okol©

100 ©1 * w tct4*$s wykonaąo strącanie tyeb crriali gnalosiono w przo« 

sąosus 0*0? og cferosm* 0*08 sg faleza orna 0*12 sig Al,

STtakła&ająe* ¿a aa&iogiciiiis: straty wystąpiłyby w ruchowych analizach, 

iitedy licząc na odwa&ki prdbok' równych 1 g# straty wynosibyiy?

Cr m 0*00̂  $ę dla Al a 0*012 f. oraa dla Fe s 0*0p?r«.

Włanna badania prowadzona w tya kierunku /osęii doświad­

czalna/ potwierdziły v nasadzie ta dano z iya* £0 podana -prz-tsz 

Kolthoffa warto£ći K&łcźy urażać s& saksyr.ałn « 

le&ą ona w ssaJirasl® ilości Siadowych i w techniezno^ armii sio mną • 

h więkśaońci przypadki nie by-3 brana pod m^agę,

praaprowaisoas bodnnia nad współntrącanim  sit ^yaienionych 

apra&daio aatali dwuwartośeiowych rdaiilai 4®ły bardzo korzystna 

dla fsstody tiymiki* aiaktóro z nich Ilustruj® tablica 2,

Bo tiydaiełenia banaocsanśSw *sykorzyatu^o się najiwę&cioj 

10 £*»wy, lub nasycony rostwór /ok. 2 0 /  benzoosanu asom.?* 

łliyci-9 fe&asoonaaa asonu /awantaalni© sodu/ mmruńttomm 3’.rat 5®go 

l-.psaą w porównania 8 kwasea banzotaoi-.̂ a rozpuszczał no Sc ią ts wodsi . 

’iozpazsczslaofid bsanoosanu anons wynosi w tajaparataraa I4f5°s«.19#6g/ 

100 al il20* a w tossp, I00°v«€^t3g/100 al 8g0j saś rozpuszczalność 

kwasu bcnnoosowego wynosi w tesp« ł?Ov~0,2? g/100 sg !l-0* a w tesp, 

75°C-2,19 ij/ioo Kl u^O ^

Bo strącania benzoesanów Koltfeoff a£ywa około dwukrotnie 

więkessaj ilości odcsyani&a otrącającego.



2ab» Z Współatrącaaio się niekt$v$oh fte/n/ s feaasioeaattajsi 
He/In / t wg Solhoffa
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¿»trącany* Dodano i «JŚ!* ~~ lpraallczając posssca.-sóine wyniki
I m  , 4J w  ag na aartości w f.;v jakie wyntąpi- 
i w ®oai 355,9 !|yby ¥ przypadku, ©dyby badano roati/o- 

l w sg * j fj r#pr 2aniawały próbki o odważce

ac<taX,'i I pQS+-
iw sj t

i
1

t W Kg 
f X 
ł

U  g.
| Ąą
, strąć «¡'o .w Obi©*He v osad«*

! iift

„  3+
ag Ma *»g *'a H  m *3 5 91 m *z beawsględa*

206 Ca S?6 ,S Mn I0,?5 120,6 Cr I 7.65 Mn i 0,0?5

140 Fo *254 Ha 50,20 114*0 Fe »4 Mn t 0,020

£06 Cr uoo Ca 11,11 $20*6 Cr i 10,0 Ca I G»lll

140 ra 1100 Ca 50,26 i 14,0 Fe ! 10,0 Ca i 0,026

63,1 Al t250 Ca !0,03 t 6,81 Al 110,0 Ca i 0,003

206 Cr i 60 $&»**& 50,05 !23,6 Cr { 6,0 irf/?* * & S 0,035

140 Fe ! 60 *■% 10,05 114,0 Fe l 6,0 * ̂ l 0,005

68,1 AX ! 60 **m 10,12 l 6,31 Al i 6,0 * ! 0,012

rs*t«l* tw #m  * 3 «o*® benaoesowys swiąaki o charakteru soli

Kerdal opisuj® preparatyk# niakfc6ryeh a »ich oraa iob 

|j. która «lorMO^i ii^ena-j. I tak t np;ratu:?* topnienia csitro- 

benaoeoentt cyny wynosi 291 > sufeliaujo w tsap* p©wyśi®j 30Ó i 

tospsfatura topnienia ost:robanaoesanu tytanu l.;fcy powyżej 300 i 

| dyubenso* anu tytanu rSwnioi powyżej 503'% a t- -v. t o p m ^ a  pi*- 

ciobena-asanu antyaonu leży w granicach 7®

His$dK$<w baoaoosaoy można otrayaać wyłgani* pra^a bazpoŁ.red«* 

ais stopnienia odpowi edniej soli »»talu a kwase» l^aaoesowyau 

fsis ©trayaaU ap* sarju i?raaad « środowiska beawodnya dwabonaoe- 

san Rangaau, stapiając HvGlg * k*aa«a bensoesowya.

Strląsak tea jeat v roapuos salnikach orgsoicsnycb trudaorospucac^al' 

nycb, ż" : vi ¿rodawiuku ua-inŷ  lut- slal>o roakłcda si-..«



&asXogicsmi* prasa stapianie >io/C9/g a km**® fc©iU8oa»©*y» Afeol

? /
i współprac s&mioy otępiali d#ubs!&so«saa n d U a d m  .

Fakt pozostawania adiflutowanych w swej budo»la soli niskt̂ **

ryeh aa tali & benao©aowy& wagł* jago pochodny©! wykorzysta-

4 ,^0 /
so beapaiśradaio w stiałiai© wagowej *. «

?o?tnow ’ii- wykorsystał sól sodową kwasu p~n i t r o be nso a a ©wag© 

do ©ddaialaai© /od 8©/ i wagowag© osnac£<»aia glifite* W tya celu 

wyaaiołony a© ałabokwaSnago roatwru glin sąoay się prasa sącsak 

$chota Sr 3 i po praeoyeiu osadu atlasy go pra«a jadaą godai&tf 

w %esp# 10&0. Oirayaana wyaiki wykonano aa próbkach syntatycanych 

a zawartością (),00?0'>0 g oraa 0,01410 g glinu, ba a i s dodatkiem 

baryła w ¡stosunku ł ? t, aeatawlonó aontały prs z autora w tablicy. 

Wyniki, jak si® ©kaadSe* są barda© dokładno a błąd aagł^doy al© 

prsftkracaa 0,?0 $*

Mydaje alf jednak, i® w^korsystani; niaktóryofe besso©sanów, 

aiao iftałoloi składa aieitiórycb soli, bespośredsio w analiaie «ag* 

wsj ¿est ryaykown*, a to dlatego* 4e podeaas daprowadaaaia analiso*» 

wausgo roatworu do p©raądanaj wartości pl Istniej® duża prawdopo* 

dofósfiatw© wydaiołania alf pawiej /oniejaaaj lub więksaoj/ ilości 

wodorotlenków łab fosforanów /opisano w caęft©i doin/iadesałaej/ 

taogąoa spowodowa"1 błąd ©anacasnla«

fon sas autor porównał doświadcsałale właściwości strącająca 

feanaooaaa sodu, p-hydroksybaasossaa sodu, p-niirotensossaau sodu*

p»aci5taaiaob-:-asa© sanu i p^&aiaobanaoaaanu solu. dla następujących

2+ 2+ 2#* 2«fr 3+- 2#
astałi w 0,01 a roztworach: Ma , Saw’ , Cu ' ,  Zn' , Al , % ! ,

Fs^4*» fe^*t Kg*'’5' , Co* * , i Hi®* w postaci chlorków* sa£

- X7 ~
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t » *-'3? t '■̂* i Ba » . i/, f JJi i Fi>' w postaci aaotanó',/.

•to wynikli

risnzoasan soau uawai nioroapusscsałn:- osad;/ z:

A* f fK-*® • 8|JJ f IrU $ Ag f 8i  1 Gu /8 pł©3Pl:- .ou/

p-^jfdroks.,aasoosaa soau z-:

AA f t " -'  ̂ i f& f ł  ̂ f i- bf"* | Pd"' , Ag* , ¿u2v /10 pi i --r*

w/

p-nitrobanzoasaa sodu as

A V * ,  P 0 * . Ca'ł , . • / ,  ,%•>, ,v-\ . u /?  pierwiastków/

p-asiiaobszooaan. sodu s :

.- ,  »iAJ* ., 'i' , . ij+
A~ * Bi. t - G » t ag i ¿1$ t

, ,,» 3* * -i- .., ¡3+ 
tm  t Pb , Bi t Ag , Cu

/  Ił pierwiastków/»

p-a co &»i aab-j aaoe san soiu:
1

**i 3$ 5S_24' «,.5^ f-Vł ^  ». + .,.2+M*, i W  $ £ © | V*£J. f £$g| }  ̂3 % 

fV«W 9

*> J «5̂  * /■* .3^ •>. 4 4 4
Kp3| $ j Wił Ŵr ’ ~~ ' ■'•■ ■ W*"**

Porótfttttfąc a© sobą pooscs^dłn© odczynniki strącające ao£na

POtflOdsicr:, ¿3 ii st©SU»kU dO ij:£SOSm m  sodu pozostała nie wyk&~

ZUi|ą ¡¿sd^cydowau* X!jpsŝ fun - ol^oźc«Ł •

Portaow dokonał joszcs© istoroaując-^o apostraażenia, wiążąc

stał® dysocjaeji kwasu b̂ nzoesowa-so i J®ta9 pochodnych z ilością

atrącaaycń przez te związki pierwiastków /tablica 3/*

Wykorzystani© bsazoasanu asami y aoałiaie rozwijało się

aai.;-*} w kit ranku odczjnatka grupo’«.*«30* jak w kierunku «ykorz.-fsta-

nt& go ¿0 oddziel ni a Al od Innych składników a tys« 0̂ ogromną

prz&mgę sa tutaj analiza aa tał i ni *► 8rt~ i v A»-v' .* |V!î



rab. 3 Salońnoóć siiędssy stałą dysocjacji kwasu bensossoyego 
i Jego pochodnych a ilością strącanych pierwiastków
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i stałą *dyHocJacjI TTIolT^trącHttycir 
1 w israp. 18° I pierwiastków

«
hanzoesowy I 6*46 • 10 t &

p~aoinobons,ooaowy ! 1,2 • 10 ! 11
i ** » *

p**byd?oksy benzoesowy I 2,3 * 10 i 10

* «4 ^
p-nitrohsnsoesowy ! 3*93 * 10 ! ?

i

i
p-acatoasłinobenzoesowy i 3*3? • 10**  ̂ i 9

! !
 _____ _______ 1 I ____________________________________ _ _

Kipan i Pirra wykorzystują benzoesan amonowy 4© iloćcio» 

wego oddziel«**!® glina od aaęnosu i manganu# W tym calu strącają 

oni glin w roztworze o pH 4*»$ uprz iaio zbu£orownnyt3 urotropiną.

Po przesyćiu, krystaliczny osad ni o sawiera już Jonów 1%  i lin 

a prsssącz może służyć do ich oznaczania*

Ck/
■imlos » wykorzystując ostodę Rołthoffe *. oddsiela glin 

od kobaltu, chroau, aiklu i cynku* Otrącanie odbywa się w roztwo­

rze przy pH 3*5 - ^»0 sbuforowanya octanea aaonowya*

Stwierdził on, źe strącając w tych warunkach benzoesanem aaoaowys 

50 mg Al w obecności 100 mg Co wystarczy sablog ten wykonać 

tylko raz, natoaiast strącając tę aasą ilość glinu w ob:*eno';ci 

100 as fil łub Sn nałoży wydzielani© beaao^sanu glinu powtórzyć.*

|a /
Osbora i uewsbary opracowali warunki oddzielenia gli­

nu od borylu przy poaocy benzoesanu asonowago* wtwierdziłi, ¿o 

prsos ¿jednorazowe wydzielanie bmzoesanu glinu aoźna uzyskać 

wyniki, w których błąd względny nie praskracza 2 f' o ile stosunek 

Al i Be ale będzie większy ¿ak l i l a  pB roztworu w któryś doko­

nano strącenia będzie w jrsaicach 3*5 - #f»0* Okazuje się bo»ien,



&& przy pH powyżej 5,5 strąca się bsasoasan baryła jak rótmiofc 

i wtady* gdy podany przp&tm ałamwk hl s 8® bf&aia wy&sssy dla 

berylu* Powtórni strącani© usuua jednali i t$ trudność*

Oddaielsalas alu&i&iust w stopach alualniu® aajaujo ei>;

ji> JO/
Baehgastoor natoaiaat Poljak wykoraystujo bansoosan salonowy 

do uydsicleaia aluminium przy szybkiej an&Hsie brązów; easo oas*» 

csaaie Al odbywa się koaplaksoaatyycsnie. Chooi&ż praca ¿ego dotycsy 

aaalisy ©«tali kołoros^ych, to jad&ak «arto zuróę 16 tutaj aungę na 

oddsiał^ni© Al‘/f od F o /S u /«  Otóż Pol j%k colass utrzymała jo nów 

Fa 1 Cu t# posłtwofae« doiaje do badanego roztworu 10 ;T< rosstwór 

iiotsocanika wiążąc w tsa sposób joay Cu oraa redukując róunoos&gnlo 

F©"' do Fe’”** ale dający osadu a benaoosan^a« Po atwonsoaia takich 

wstępnych warunków, saa© wydatał-anie odbywa się juś aormaiai« ptzm  

dodani® do rositfcru próbki o pil - 3*5 - 4 ,0  o-Apowiodaisj ilońei 10 ' 

rozwtoru bonsoessau amonowego*

Podobało jak Poljek* posbjwa si$ Mlłjjsr wpływu &al«»s a® 

oaaacsuaio Al w stopach aa b&sia nt- dsiansj ^"v •

Prsad strąc^aisa boaaoeaaau glinu z roatworu o pH po»« 4*0 redukuj®

3*
on $&■* do P® przy posoey 8Hg08 « KOI, Wydsi«loay btaaoeaaa gli­

nu* po prseaącaaaiu* rospusacaa się ponownio i wydalała gila z rq&* 

tiioru sawierającego kwas kinowy prsy poaocy hydrokaychiaołiay. 

Sakoilcaoalo pomiaru odbyw •siaracakouo. • Metoda daj© dobra wyni- 

ki dla sawartoźci od 0*1 - 12 % Al.

Wykorayotując kwas tiogiikolowy ja/co cayanik redukujący 

14/
i koapl"?k»ujący tfilsoa '* wydalała! gila w postaci boaaoosanu 

w ob^cnoici islssa*

Staierdsil prsy tya, ¿a sawei dużo ilości takich soli jak

- 20 -



:í!¿̂ í;3. » ©ras Uaüi ais pr&esskadsa ją# łllo pt»ft*

sskadsają róyaiaé 4on? «allMoaiaaowe í aolfrataianoí». 

B a t o a t a e t  j» r a e  a a k a d s a j ą j o a y  f i t f , dr*

$ © a I a ś n 1 s c a y a a i k i  p o « o á a j ą,  ¿ s g o 

a d a a i o at & ó m o t o d a  b c a s o a s a u o u a

& o ś e> 4 j  1 ít e w b a r d s o © ; j r a a i c s o n y a

s t o p o i o 2 s a 1 6 ¿ í k © s $ o a o » a a i a « a n a *

l i s i e  si o t a 1 u r s i c s n o

15/
Milmw i tfoodhoad posługują się réwaíeá kwasoa tiogliko» 

lasif© día ¡ss*«dukowaaia i s&asplakisowaaia fal asa prasy asaaaaaai» 

$liau aatodą benaoosanowi ale v stopach gagasmi po odijące-aftia 

i pjpgeajciu bsnzoosoau gliau osad raapimcaa 8if na sąeaka w 6 a 

kwasie solnys a nostrpaie oaaaeaa fila k«pl*kooso t?y csnio.

Ciskawą kosMaaojf r&&n$oh argaaicsayeh StfiąakSw kosplaksu*

áficjch^araa s oapoyisdrsiBi r-rd-n-ni pK rr i r^born

16/
pracując aad aagaáaiaaisa amlitjoza jo wykorsyat&aia fes nao- 

asaau asoaouejo. ¿afco odcayauikóy kosspłsksu^ąeych uiyyają ©ai í»as 

fciOłjlikolowy, kwa wiaosíy* to?as cytrynowy i kwas salicylowy* opi** 

aując jféwoocaeéais uraruaki osaacaaaia i roaiaiału ¿©nów takich 

Rstałi $ak Ja* Tit Zt* *b* Si» Ce* lia uvagf asaługują tutaj tíjá&i©* 

laaia h&BZOQsam tytanu, a igs aaays oddsislaaia t-%o iskiadaika 

a wystarczającą dokładnością od Sa f f© ^* Ca®% i Cr***» 

strąceale boaaoaaaaa tytaau prouadsi al§ v abacrto^oi kwasu tiogli** 

kolayrago feoapłakottjąceśjo ?e'‘* i Cr*'* ©ras da-ianys v daáya aadjsiarae 

waau salicylowego wią&ącag© Al** pray pH 7 ,5* wr&s t fcytaasa 

*? tych wnrankíich wydzielają się sriedy tylko Sr, Hf i ?h*

« 21 -



Prostą bsnaoes&nową sotodą osaacasnia Al w krssasisnach

17/
i aateriałach ogniotrwałych opracował! Milnef i ^oodhsad . Po 

prmprowadaoniu próbki do roatworu i oddaialeniu krasaionki, auto» 

ray odasieł&Ją a roztworu kwaśnego Fe, fi* Zr itd* pray po&ocy 

kupferonu, a w praooącau, po ustaleniu kwasowości roatsoru aa 

odpowiednią wartość * wydsiolają gila w postaci bonaoesaau# Kaso 

osnacaoaie glinu końcaą kospleksosetrycsnle* Metoda nadaj® $1$ tylko 

do śatariftłów proutych, albowiosi Juś w prsypadku obecności okresu 

w wielu aateriałael* ogniotrwałych oanaoa-;»li> anacanie si§ 

Skomplikuje« JSasto«o wania podobnego aabi^gu do ansliay stall /ponad 

90 $  Fe/ byłoby oosywi&oia niassożłi«©.

Oanacaani■'■a Al aetodą bsaaeesanową w anallaic ts&talurgieanoj

IB/
aajęłi się równiofi Poaosarlow i Sskleskolskaja . Sychodsąc % aa-

?#►
łożenia, te beaoesan amonowy ni-: strąca Fe" , wy»i-nl©ni aastosowali 

pray analiain rud i materiałów htttnic&ych do redukcji F«r do Fe 

podsiaresyn sodowy ffagSgO .̂

Stwierdlsili, ¿o cała« uzyskania prawią wolnego od fcołaza osadu 

benaoesamt slinn nalafty operację strącania pra:prowadzi^ dwukrotnie* 

Ktody aawarto66 Sełasa w osadsi^ glinu waha się v grasicach od 

0,1 - 0,3 aj*

W t y o h w a r u n k a c h  t y t a' n w y p a d a  I 1 o-

S o l o w o  i w p v z y p a «. im i l o ś c i o w e g o

o a a a c £  a i a Al J o g o  a a w a r i o & 6 a a a i

u w a g i f d n ś a n a *  S h r o u  w y d s i - s ł a  s i ę  

c a t 5» c i o w o.

¿e&sli aawartośó fosforu w próbce nie- praokraoaa 1 - /Jako P,/Jr/
■ '■ - ^

to Jcge wspdłwytrącenie Jest ssialssala® /ok. 0,1 - 0 ,2  ag/*

«* 32 *•
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Stwierdzono również, -a-a m m :* na-.; piątym stopniu utleniania nie

strąca się» nateai&st przy redukcji żelaza 69$$ć wanadu równicś

 ̂ * /̂ jt S®#'’
redukuj sit do V i V*^ 1 wtedy strąca się trudnorospasscsalny

osad a benzoesanem asoaowym sani::czyszczając osad benzoesanu glinu,

2 punktu wlds-snia analizy technicznej na uwagę zasługuje 

jaszcze praca Mpen'a i Pirru ^  dotycząca oddzielenia żelaza od 

sianganu set odą b nzoeaanoyą. Autorzy zadają slabokwaśną próbkę

10 ml 10 fo roztw.b •>nzoesanu amonowego, ogrzewają do wrzenia a na­

stępni - wkraplają, ni© przerywając wrsmia, 10 % roztworu atropiny 

aż docchwili całkowitego wy&zi^i nic. &■ łasa. ,'o t j op..-racji, 

ogrzewając jeszcze przez $ minut, sączy się próbkę oznaczając wago­

wo żelazo prz:.z wyprażeni benzoesanu żelaza, a w przesączu wydzie­

la się mangan w postaci KnBH^PG^.

Poza beasoesaa«» amonowym wykorzystuje 3S9 w analizie che* 

siesnej również pochodne pierścieniowa kwasu benzoesowego /w postaci 

soli 8$f* lub Ba/, warunki strącania są w zasadzie takie sano co dla 

benzoesanu amonowe¿20. Ponieważ - ni aca zajmujo ol <3 wyko­

rzystani ers tylko benzoesanu amonowego w analizie hutniczej dlatego 

zwrócono uwagę tylko na niektóre pozycje literatury. Wykorzystanie 

tych związków sprowadza się przede wszystkim do 1/£ii;ixc.b o sus 0z ;> Ą

A j .

1 rozdziałów analitycznych jak $h, Zr, Uj do oddzielania Me od 

lontanowcó» itp. nie spot kans w typowej analizie hutniczej. Do tych 

r;.in. związków ś ■ zą t kyas a-nitreberiZoesowy ' 0 / » fcwtó o-chlorob-z-n-

9 1/  00/
Z0Q30wy ‘ , kwas o- i p-aainob?.; nzoe so«y *" .

Ma podstawie omówionych przykładów zastosowania benzoesanu 

aaonowego w analizie chemicznej »£4%:, że posługiwano się tym odczyn­

nikiem do bezpośredniego oznaczania najczyściej tylko jednego składni 

ka. ¥ przypadku współasgo strącania się kilku składników stosuje



— 2# •*

ałt' dodatkowo operacje analityczne* aojące zn zadania dodatkowy 

rozsiał straconych benzoesanów np* dodetko»© oddziel ni- rtlinu od 

żalącą -lub chromu i tytana» a w praor-;csu po b aaoesanach - wapnia, 

Bag&ezu I mnganu od siebie* i'akie postępowanie. ¿jest równic długo­

trwała jak sotody analizy klasyczncj a w niektórych przypadkach 

nawet bardziej sko^plikoiwri >*

Snaeaea wî ksssońć prac traktujących a aaaliiycsays sastoso­

wani u benzoesanu amonowego skupia się wokół wydzielenia i anałitycz«* 

nogo oamaczuaia glinu* przypadku analizy sotali kolorowych łub 

prostych mieszanin osiągnięto toż zmczm powodzenie, a to daleki 

dostosowaniu związków koapleksutjących i redukujących pozwalających 

na bardziej lub noiej ko-pi. tue o&iziołcnio glinu od }V.;laaa, <n;<vntual» 

aiv chror.u i innych*

J żdaak w przypadku zastosowania benzoesanu aisonu w połącze­

niu a odczynnikami koapł©knującymi i redukującymi w a n a 1 i -*

25 i o a e t a ł a r  ¡“ ifl c n j j n i e  o s i  ą £ n i y t o

p o w o d a  > a I a , ,;iyż wydzielony benzoesan glina zawierał zaw-

szc aaacsni! Ilości takich astali jaks Ti /ilościowo/* dr* Fe# 1%

Cu itp* uaioisożliwinjąca wykorzystanie tego osadu do bszpoórodaiogo 

oznaczania glinu*

iJio próbowano też wykoraystaó togo odcaynnika w analizie 

żelazostopów *

s i a t o  r; o t e  i  a p o d a a y c h w a g i  y d 6 w 

b e n z o e s a n  a c o a u n i e  a a a 1 a a 1 j a k  

d o t y c h c z a s  z a s t o s o w a n i  a w a n a l i z i e

t e h 8 i c a  n s  j h u t n i c t w a  ż e l a z a *
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4*1* Charakterystyka klasycznych motod analisy
***. •**-•**+»**•**>>«< « v ^ u  **« *»  mmMMM**«**>-*• w*rft>.'>w vv<» • « » « * - « , MM«**.>  — iffr-rryir r.r

iSlaaycsna analisa materiałów typu ednsrałnoro |#<rt trudna

i długotrwała* sllatago toź w codsiannotf praktyea hutnics^ stosuj© 

sit ®ot©dy tswtf# «s^fekia** postała aa drodtes feas€si®| łub m U $  

świa&tmga skrócenia klaayoaaoga toku analissy*

M powiąsaaiu z m im  ałaio^sasj prascy ooówi sit niektóro 

podstawo»® trudności aa âl&if? napotyka klasycaaa analiza ti-chnics«* 

aa w pszmy&t® htitaicay» ¿olatga*

4*1.1. Ogólna charaktsry&tyfisi

Aaałi»3 ehstóiosna ^-iteriałów hatnicaych typu alrwraln^o obej» 

o«tf© iftówttt« następują«« osnacsaalal s$» Al, Fa* crf «a, fi 

/rsadsioj/, Sa# K.f, / ,  :., Ks, :i, których sśynliii pointo ai<- »wycna- 

,3 owo y »raoliesoaiu aa t lanie i«.

JiatfartoS-: tych składników ps4 wsgifdcis ilofioio«ym kasteltuja 

się: bardso różnie i tek np* dla ;:-i0,5 od 0*^0 f? w niektórych rudaeh
ci

do 96 '"' w kwaśnych aatariałach ogniotrwałych 5 4&g0% od 0,5  i

ii kwaśnych materiałach ogniotrwałych do ponad 90 : » wynokoogaio* 

trwałych ssaiarial&oh? 94.1,00 $  w niektórych topnikach do

ponad 30 $ w rubach, CaO od ©kolo 0 ,1  $  w niektórych rudach 4© 

ponad 90 ^ w wapnie palonka, a % G  od około 0,1 i? np. w rudach 

manganowych do ponad 90 £ w ogniotrwałych materiałach sa;?i»syto»3foh«

asorokł ten «achlcrs sowartoSei składników w asatariaiaoh 

hutniczych, oras wyrastająca konioesnoće osnaessaaia w krótkir. 

esasio 4»k największej ileśsi składników potrcahnyoh dl® calów 

technologii, stawia ehosika analityka u hardso trudnaj sytuacji.
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W prsypadku oznaczania siOg# KnQ, Cr?0̂ # 

analiza i^ełmiesna dyzponujo stosunkowo dokładaj®! saiodaai boa- 

pośr^dniai,inaczej prz&dgfeaaia sif jedaak sytuacja *r przypadku 

koniUcsncsIci ©sasiczaaia takich składników jak CaO* Hg©f Ha i X* 

KłaayezBn aaalize ni® dysponuj« wystarczająco dokładnymi jak na 

obsos® wyoagsnia toolłaologlcz©© aotodor.i bezpośredniego oznaczania 

tych. składników* występujących w bardzo szorokia zakreśla procento­

wej zawartości* ^lasycsaa analiza tych składników trim od kilku 

d© kilkunastu dni#

n&CZonia c«0 i KjsP /M& .t %f wjaaga po rozpuszczeniu 

próbki sjatessiyazaago usuwania poszczególnych składników z roztwo» 

ru a»ałisi0«aa-":50* ij* po usunięciu >iOp klasyczny tok postępowania

wymaga jyzzeze oddzielenia /»g C*9» Fresanluaa/ U  i lJl**ci®j 

grupy znalitycznej*

Wydziel. ais tych dwóch crup s rostworu w postaci oeadów 

tj. siaroskóa i wodorotlenków związano ject s powstanie® ró&aych 

irśdeł błędów* których daleko idąca likwidacja wysaga bardzo du&aj 

wiaday i praktycaaych umiejętności analitycznych*

Wyiatślons w towarzystwie iaaycu jonów osady są randka 

czyste* 1‘icaya sig naleiy z następującymi »¿f ,-kiaal* 

adsorpcją powiarzchaiową» okluzją* ofektasi kapllarayni, rsakcjssi 

powie rzchniowyai, lao«orfizaM® lip* ogólni.s okradła gcuaaryczay 

afekt tych zjawiak w sh@sli analitycznej jako wspÓłatrąoani®.

Sfskt tao z jednaj atrony prowadzi do zanieozyasazaaia osadów* ale

i z drogiej strony do ubytu okrećlonaso rodzaju jonów a roztworu, 

łf zale&Eioóci więc od rodzaju togo joau «* kation eay ooion ~ powsta* 

ły błąd analityczny aieó rósayzk ofcarakter i ró&ną wialkofi'«
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Czę&to dochodzi v praktyce do tego, £a na sfcutak współstrącaaia 

pcun^oh katicaów o&otępuja całkowita ich likwidacja z roaWor«# 

OesywlfeŁ» w gfaktyco ss&cttodal csfsto i odwrotae zjawisko, polega* 

¿ąc& aa nieko&platn?» strącana ®i$ katioi&w, co t? konsekwencji 

4opr0mdzl& soże do «»pdłoanaca-saia tjjeh jonó» srraa s ianysi rtslod- 

fktl&si próbki*

4*1*8, Segadaiasle sjawisfca ifgp6Łatyąeimia
jBUMMM ar *»»*<»'■»» « « w » « *-» » “ - # » *  ó w ** -'*»« * » * 1'-1»  ww^ n m  W' "“  * * l” * jW w  ***

4*1 ,2. 1 , Zjawiska prsy strącaniu aiarosteS«

Alimarin praabadol prsy użyciu ra&ioisotopów 8n,

^•%|} t wcpółctrącaaio eię tych aatali z ich 0,1 s

fOKtwOiPdtf w 0,5 a 8vl wrffis 55 i-Łarcskasi H**si!'(J jjrupy, stnicuBi/Łi 

p^ay pomocy siarkowodoru* niektóra wyniki Simt&wiono w tablicy 4*

Tab« 4 ^spólairącania si« Za24- s siarcskaai niektórych natali

«ja* Vidai s pe&aaych f>rsykia£ów wydaielonij Zn Sal*?&y oa właści­

wości strącanych siarcsków*

2 tf|Asayeh dośuiadcsań wynika, a® «jdaialonia prsy po®ocy

g*. 
i 2n

/ii&tJJź siareskóy / i  yoiorotlaakói*/ a próbki iaila saugano^ogo
*f c,

o os-iaatac^oya afcla4*te gfc&myeh koapnaatówt

? # Alo0„s 2 Si f«0, 12 fi Ma, 34 & CaO i ? % % B t prssy odwn&Ge
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0,2 g próbki, w obmm&ol oliolo 3 g fULCJ, ł w objętości kafie©»®$ 

rostworu 2 0̂ rał doprowad&a do powa^n^eh oirai ap. na aawartoSci 

osnacaoaeiio GaOi ©aa&esoao o około 20 f- wssl$anych aaiej CaO t*|# 

asnsiasst 34,00 ;v tylko omlo 28 ' c&o,

4«ł«2*2* Pawiaka pray strąoasla sfodorotlaaków glimt, źalaaa 

chromu.1 tytana

Jednym z fcajhordalsj aiokoraystaych i nia dających się całko« 

wicia imiknąći sabicgów aaalitycanych, bodących ćró&łcsa powa&aycfa 

błyaow, ¿j-jst iS0al'S0KiioiH'r usawaaia kstioodtr IIlMCi-jj gy^py w poatat«* 

ci siodorotlinkw, ¿sli Ał*^% Fe**, C f ^ , / T i ^ /  ©ras Mb1"’ # 

yodorotloulsi tych katicaow vj* isłają cię w formie b^spostacSowogo 

źała o bardso sllays rosdrofeaieniu, posiadające 4**&® właściwości 

atdaorpo^ae dla innych joadw.

* sscsagóittoSci wodorotlaaki w^daioiona pray posocy wodorotlaa&&# 

ałfcałieaayah posiadają to właściwości %r taki® Biopolu, to w aasatisi* 

aia nadają ai# do praepro^adsaala rosdsiału* 

fablica 5 poistfa wapółwytrąaaoie w S6& i»»gl,«ai-l:te?yc& katioaćw 

/¥& * /  wraa z wodorotianka ai Cr"'*, Al , Fo”3̂  *

fab*5 Wapdlatrącaoia się niektórych oetali a wodorotliBkaai 
3&l&sa, chnjsiu i giiau

•oiorotłonki ii
*5;*.

SI !
~ a* f
Co CU2*

{
| Ha**..

f

1 Zn2*
1
1Cd2*

i I 1 ’ f" f
r«/oa/3 *1 a?,o } Ap fi

17,9 ff 36,4 | 1Q | 10,3

Al/on/^
i
1

97,0
S
i

. |
ł?,6 § 83,7

i
fc i

13,1

Cr/O!!/«.
a

1
f 81,5

i
i

i
72,4

t
*1 7?,9

{

i 96, a
t

56*6



- 30 -

sirqaaaia byly m i v a d a r a t l o a & i  s t r ^ o  a®

100 lal rostvfora satfi©x*ajqcego 1 sillcol Mo2** 1 alHao!

op«5 55 tsilteoli SlkSI pra*? poaoc^ 10 si &  ssaoni&ku*

% prajtaaaaa^afe w tabliey 5 daaych ^¡alka, A* aJUaa saaaaafiga

dtf&®aia jondw sa*^* l$6re aapavalla paasiaai* fcasplsfcaSv o agSi-*

Bi?4 buaowlc j!‘is/Hii,/ eras koraystay» stosealot Ha t 8i^
*/ 2k

1 s 1 oie&tdre ¿atiaay aaataly uaaalft® s rostwaru *  97 «* 9Sm

2 aaalit?ass»Qga pua&ta wiSaaaia m &m  4»»t bmawtaM /pH/ 

roatworu w kt6r ^ . ©db^va »1% atr^eania wadorotlaak&f *

2®/
Chariot i B&alar pedali aastfpa^iiea ssaisaao&ei parai^day

nartadclti pH raatyora a ^¡Jsieleaisa araa petrtdrnp» roapasacaaaioa 

a£f woiarotl^akcy /isbliea 6/*

Tab« 6 QjPia&taes'jtts. gr&aiaaaa tfartaSai pH raatworu Ala wgf&sie» 
laaia 1 raapaaaaaaaia *oio?atl*ia&Uhi

iiodarotl^nak i pH

I«y&sialaaia
! ^  , ! 
I roapu^zcxaaiat

.;a/Q«/^ 0*5 1 ip 1 id «• 13

Sa/O^/g 1,3 i 13

I 10,5

! »  
i 13.5

ax/ cebA

cr/on/t

za/on/z

*
1 3|0 

| 5*°

M

- 13

- 14

Pb/OHA 7.2

5.3

{ *3

5 14W 9

zvls&kl

aafataryasae

sa/as/j

Fa/QH/j

M A V |

cu/mt/'
&

$1/03/^
(U

■-j-0/ : ■••«/ ,p

CCi/OH/
£̂l

Hgj/ite/ a

0*5

H»2

5,0

7.4

7.5

8.3

j 9*6 - 10,6

pO&y&ej 14 I 

pauySaj 14 * 

pasiyi©j 14 * 

pawyioi 14 J 

po^S-?o 14 *
I

pa«fae3 14 | 

pow^aoj 14 * 

poii^Sej 14 *

awi^zki

aioasif ate ryeaoc



iSofciarająo oipowiodnio czynnik strącający wodorotlenki 

/« f i  SB^OB* urotropinę, zawiesia^ 2»0 w wodni# itp*/ aofcna w pow* 

nych zakroaaofe regałowa« wydziolaais osadów wodorotlenków.

tlak wiadomo a praktyki* wodorofcloalsi strącano przy pU poni­

żę;] '? adsorbują prztvde wszystkie nnioay.

pS < ? fte/<K/, | A0*“
> t

zaS otrącano powyżoj pS ? adsorbują przed© wszystkim kationy

pH > ? He/GH/- ! ‘te***
i* i

7m  drugi przypadek .j st ocayi/iici; najcaęScifcj bardai-sj szkoli iwy 

dla analizy* dlatego t-ń -¿trącani • wodorotlenków oiby«a sic v; ob ■•o« 

no Soi jonów, któro sagą zająć rainjaoo "flo*” " na powi.-.rzchni osadu, 

arsaio^ssająC w too sposób adsorpcję jonów następnie oznaczanyc 

w przesączu /Ca*% ,Na,K /, Rolę tf w praktyco spełniają jony UBU*
*T

osiowo dołowana do roztworu w postaci łiH.ei,

Mino przestrzegania pH i dodawania Jffî Cl przy strącaniu 

wodorotlenków ais wystarcza lob jednorazowa wydsi^l-nie* dlatego 

taft wykonuje &ię taft zabieg dwu i trzykrotni». Doprowadza to do 

ssgroaadawnia dtt&ych ilości soli aaonowych w przssącsu przeznaczo­

nego do oanacsaaia Ca i Mg ora» do przodłtt&enia czasu trwania on©**
*p£ii

lisy* Sałato równi oś na skutek przedawkowania aaoaiaku /w ozes©«*

gótoolci w przypadku konlaczno£ci przeprowadzenia równocześnie do

roztworu 2» n %  M  lip ./ oraz w ob ■¡cnofici dużych ilości chlorku 

27/
ossonowogo następuj® oistaolowo rospuazesonio Al/OH/^.

Próbowano opracować jak siajltpsz-a warunki wydzielania 

wodorotlenków w kierunku zsmlojszsais współwytrącenia lanych aatali 

prsos m stąpienia asoniaku elabyrai zasadasi organicznymi jak np. 

P « '3Z zastosowani* pirydyny* pikoliny itp, '

¥ 31 "*



Fray pH około 6*5 i’ w obacności od 5 — 20 g HS^Cl wydalała sif 

wtady ?0,Ał»er*ri, a m rotworaa aostają $afCo,ïïi,3a i ionai astody 

ta jadaak w hutnicsaj asaïlaio tsobniosa© ni© sanlaały aaatoaowaoia*

36*»3S/
Ha tos last c^ęśclaj stosuje $1$ w ty» celu urotropiny ^

/ese êclosatylonocstoroaslaa/ wykoraystająe jej hydrołiaę i r^akejf

a

3cuL¿B  ̂ * 4 h®5* + zoo/* ♦ xz m £  ♦ isscoa.

Boatwór aaaliftovatty dop rosad sa slf wtody pocaątkowo do 

pli 2-4* dodano 5 1  tflfcoj gr&æsôw SB, ci a nastepaio kropieni 10 % 

rostwora urotropiny && do uayskaaia pH 392 - >«-J, W tych warunkach 

wydaielają się Fe'^% i-ł'1, C’uc %  Cr^% f i  i inna, któro oddai&lić 

aoana w toa sposób od Bi^*» Co¿+* Ma*'4 , C a ^ , lïg"* i innych* 

Stosowania urotropiny póstrala aa lopssą kontrolę w ustalaniu warun­

ków strącania, nia usuwa aatos&aat aacadnicaych wad swiąsanyoh 

a poataaioa wodorotlenków, a powtóraania otrącania osadów á* at 

Rsjcsçôsiej równi®á koni-;esas*
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So ciakawatsych isatod wydti^laaia wodorotlenków Xll-grupy

êè$

39/

nalany strącania ât^%. Cr^*, Pe** I ti ' drogą hydrołiay aocaaika

CÖ / M j n * HaO CO« ♦ 2 33B_
2 2 ff 3 5

Badany roztwór, ssswłarający kilka gramów soli amonowych 

nadawany jest odpowiednią ilością roztworu aocanika, a następnie 

ograowaay do t ¿aparatury bliskioj wrsoaia* öodatak soeaaika dobiorą 

sif tak, aby w wyniku całkowitej kydroliay roat^ór u&yskal wartoM 

płl odpowiadającą punktowi iaoełaktrycsaa&u danego wodorotlenku* 

óaif&i takiesu postępowaniu powstały oaad wodorotlenku okładaj© 

inae składniki w atoaunkowo anacanio ani© j asyst stopniu od woâoro«* 

tłasków strącanych gwałtowni« prias dodatnio gotow y wodorotlenku
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/moniak®/*

^ykoraystując hydrolizy eocanika K r 1 o s a ^  

o&isiala kationy Alt Po, Cr od HI* Co, «a, Sr, a rostyoru aawiera« 

jtySAgo ponadto duźs ilości PoJ*?*

Strącani» prssteisga « toaporaturse 38°C w stosunkowo dłu&ła csaaio, 

praycssya kwasowość roatworu sawler® się y granicach pH od 3,fc » 6*3*.I 

na4barda1*3 optyraaln©j w pr&yp&tku obecao&si jonu. fosforanowego*

Zagadnienie strącania ¡san-ianu- --------- -— J. . ■_J , . . . ____  * ....... ‘ '

Ma oddsieine onówieaic- w ¿-rupio kationów wydaiołoifceh prssy 

j*moG$ rosstworótf wodorotlenków aasiusaje stangaa*

Mangan p*akt.?caai® biorąc znajduj?. się we wsayafckich spotyka­

nych raateriałacli huinioaych 1 to ©ii kilku Butnych części procenta 

4ak np* w dolomitach* kaniealach wapianaycb* niektórych rudach &ala«J 

sa# de kilku procont v awykłych ¿uśłach sarianowskich, kilkunastu 

procoat u Sullach pochodzących a produkcji Selasoisanganu do kilku» 

4ai«*aięciu procent w rudach »aaiaa©wyck*

;Jiasyesna analiza chaaicsna adą&a^ąca. do oanaeasnia Ca i 1% ,  

&U$i uwsgl§dni£ usunięcie i tego praesakadaadąeego składnika* salso 

aoźl¿wcicl oaaacaaaia sassg® ssangaati v tych isatu* riał&ch a oddalał«» 

n;/ch oderatiJk w bardao krdtkla csacia / ; .otencjoaotrycsnle w caaai© 

lo 23 minut/*

Jak wladoso, w aakreaie pB rostworu w jakiś strącają tiy 

wciorotlonki hl* Fe, Cr /i i /  t,j.: 5*0 - 6,6 nie wydalała się ¿esacael 

•»* prasowe warto;: cl pR dla M 2* laty popiej 9,0, Wpraw&sie 

,̂ ray pB bliokiss taj wartości aacsyaa sif Już wydaiolad Kn /OH/- 

według reakcjit



4 Ka/OH/g 4* Og/powiatra®/ -*► 4 Ha/OMA /ferąaowy/ 

a prs&Oaąc»* wagigdaia np. biały osad Al/GB/« przybiera brąaowo 

zabarwianie, ala Jasi ta jednak jaascaa wydaiałanio ilościowa,

Cfaeąo «ydssialiij Un ilościowo nalo&y do analizowanego

roztworu wprowadzi  ̂dodatkowa utlaaiaca jak h°Z* 3t2* K l V

/iH^/gSg08 iip* cała» praaprewada»aia Manganu w nierozpuszczalną

43U*45/
postać ftn$* * IH.,0 • ‘ . la&niają j -daak bardso powa&ae trudno«

£~> £«

ftói Ilościowego wydzial&nia aa taj drodza Banganu, gdyż «»zwyczaj 

aia da się »achów": wsgłędaia uchwycić takich warunków analitycznych, 

które pozwoliłyby aa całkowita wyrugowała Mn. z roztworu 41*42,46/^

V; praktyc© spotyka ni# w przaeącztt po dwukrotny» wydzieleniu Nb 

wadorotlaoki&s oaonowyia jeszcza do 0,5 ng ^n, a w przypadku analizy 

rud raanganawyoh względnie żużli a produkcji talazcmagan, aawot kilkę 

tsiligrasów. Spoatrsożania opizm w literaturze pokrywają nię całko«* 

wicie 53 praktycanyial 4$£*ia&es*&laad aabranyrai w codziennej pracy*

i jajlepszo utleniacza to niewątpliwi© woda utl salowa
Aq /

i aadtle&odwualareaa* anonowy • Utleniania jednak tysi zwiąakaai 

musi sit odbywać w środowiska wyra£nis alkaliczny®, albowieis w śro­

dowisku słabokaaSaya nadmiar wody utlenionej wcfeodal w reakcja 

z powstałym f?n0o • XH«G rozkładając go* ?akfc toa jeat dosyS kłopo­

tliwy* gdyś po pierwszes wodorotlenki graątraysgwśa® w roztworzą 

o pfi pawy£»j ? wykazują snacanl; więkzzą ©klonm&6 do adsorpcji 

kationów aa swojej powlerzahait a po drugi©, w arodowiaktt s eto** 

sunkowo daiya nadaiaress IfĤ OH zaczysa częściowo przechodzió do 

roztworu glin ct^ *

ai /oji/3 + ;.r x  ai/ou/4

* 3 4  -
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stawisko to J®st w praktyc© »«uwa&ałao » różny® ocsywiScio stop­

niu, w s&łe&ećai. od ilościowego składu próbki*

S przypadku prób&k, a&wiorających Ma powyżej J aal ->£y 

strącanie prz pp&uaAeiS oddzielnie dla grupy Fe, Al, Cr / f i /  

ora* dla Hal w każdy© prsypadku coaajsmi-sj dwukrotnie. Hi itfcłe&* 

nie oi t#go aalefiy określić dodatkowo 2awartoió Ha w oanacaon;*» 

y przcaącau po wodorotlenkach %  /ap•gdy ©anncasaaia prat>provadao- 

uo wagowo w postaci MngP.gP^/ uwagl^daiają© odposiisdnią poprawką* 

4*1.3* Sa^adnionia oanacaania ^wapaia 1 aa?-;nogu

34* 4-*
Po kłaayc&ays oddalęl@aiu kationów Ha i 8® * kolej na

©smacznie CaO /BaO« irO/ i rgO*

¥ pfaypadku ob ceosici w próbce baru* wydalała aię go Już

4^/
wesMaiaj w postaci BaSO^ wraa a SiOg/ łub saakuja sit ®® 

pray poaocy chromianu pr&y kospł i-kscrastr̂ caaya oaaaoaaaiu ©usy 

CnO i f?gQ /praco w caęici akapatj»« stała s J A

Stront w materiałach hutaicsych ni® występuj & w takich 

ilościach, aby awsglfdaia&l® Joga pray ©aaaaaaniu wapaia i sagaaaa 

było konieczne.

Wapń wydalała się a roatwara anallaowancg* aajcaęćoiaj 

w uofitaoi ®%Gzmmtu wapnia GaC-,0. , lf-0* a Gsas.es» najcsędeiaj 
* ■& &

43 ^9/ , ,

wagowo w postaci. CaO * CaSO^ aiaroeakowo sł&gnano»

©otrącania pr*«s oaascaeais Jonu aacsawianowago *włąaa»®go a wap- 

n i«  51. » / .

Magnes wydsioła się. anjcsęściej a roatworu na siata© w po­

staci fosforanu aasa»20wo~asoaow«§o H^iR»PO. • 6!w3.
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spo&Ób tm  »alo$y So aajetsrsajfch 5>S&/ c^ g | e j$MC]Be praktsfco** 

msseh aabiog&r - * Sas« osnaeaaaiu koaea# «4$ a«$ca§ści«4 *ago«o 

w poataoi pirofosforami isagaesa» powstająca®« praos prfc&aai© osada 

m &tag realic^i:

a/%im 4Po4 * ea2o/ paw* 9oo*c

¥ saleśaoSci od aaruntów strącania sagą «¿/dział ić się poaa %  KB&PCy 

•Cńf̂ O równi«& i inne sol-.; «sagana, ki^rń w wyniku pra&-.-aia ai<s dają 

pir ofoaforanu nagaesówago, ai<> inna awiąaki sp»t

w oaadais? p© p?a&eałU

%  / ^ V i ?  Kg/P03/2

.-■ /̂FO /̂g Mgj/PCł /̂,g

%  /C2i/g % Q

poąoduja to raoea jasna aat^ssay lub wlfksay błąa aaaliiycsAy*

Praystępując do oaaaeaaaia CaO i *J@0 Bałv3&y »1  ̂ Heayg 

so Sradowiakieat, które ar pogapi atopaiu, jaaiejas;? lub wi^kssya» 

od&wiorcłedła t&ędy popełniono w popfaadnicb fasach postępowania 

aaalitycsa-igo, Władając j-.dask« &<> postępowanie to było tooretycs- 

aio doskonało» aal-'źy łieayć się a ips, is w rosfcworso próbki, 

prsesnaasoa^ w koiea do oaaaeaottia wapnia i ttagcusau, aagroaodalła 

alf ogroana ilość soli asoaowyefc dodawanych w ró&nych otapaeh aaaitay 

tjji - Ci?lo,io dolany do próbki dla araniajcscmia adsorpcji ka~

tionów aa osadaia .%/OK/ ora» pochodaącyeh a róiagcb faa aobojęt- 

nłoaia próbki t /ł-llî /gSÔ  - pochód si|Cy przód* wsaystkia s dodatku 

/iffi /̂gSgGg w praypa&ku uydaielaaia ia&^oh tłoóoi Siangan» w postaci 

:a0,, • X HgO, or as /¡^ ą/ ^ O ą/  aacsaw&anu asonowego/ - dodansg© 

celowo w dużym m śsAwm  m im  całkowitego wydziel-mia Ca s równo*» 

csssayG utratami ir-a w tmtworas aagassa#



3? -

¥ przypadku trydeislimia vapais w postaci &z&mwiem 

'a potom aag«eau/ mlj^ę umaą6 natalar tych soli ctólosa stwor®<>aia 

»afcralovaiiyah warunki strącania, co « oseB^gfttaoćcl tNs«w*gł§&

ni« konicc&aa pray oanaesaatu aałyoh ilości wapnia

solo aaoao»0 asaiua się- najosę&eloj prasa doi ężonejjo

kwasu. aaaetosisgo do ro&tworu » ay6l rsakcjls

v ....U + \.J

"ssdaiojj tłctO?aia®t drogti sttbUs&fijit U odea Jak i drugi aabicg gą 

kłopotliwa i długotrwałe, $&$& aałaży caęsto usunąć od kilku do 

kiłodaiaslfóiu grastłw tych soli*

o wpłynie rdii&fck stęMa, rSfcaych soli aa roapuss&csalmtó&

» ag/l saeaawiaaut wap&ia w ta®p# lS*ao°C ia£orr>ujs tablica ? b0/»

'-'«b. ? gospusjseisalao&ś ssoaawiaaa wapaia w sig/ł w roatworacfc 
wedayeb soli o r&śays stęisaiu pray ia&p. 1S-20°C

i 43,61? ! 3?*34 | 29*14 j 21,64 » 16,20 j 9,20

1 l5*3i i ł2 *95 * 11,20 { 9»41 ! ? ,6B I 5,sa
i i I I ' ! I

mĄIW3 > i 1^»S0 s 11*46 i 9,?ł i 7 ,VI i 5*88
I f  * | |

$avl i 36*39 i 30*40 j 24,11 » 11,35 ! — * «*
I f i i I !

%Cla *464,89 i231,1? ii?3,15 i X04,89 t 55,6 * 32*18
i i -i ! ! i
i 525*61 |350*12 {135*50 j - * 68,22 ? 3?,3
f ! ! ! I f.

2 praktyki aacaarpaięty Jad«» a pray&ład&r dobrao ilustruj© 

trudności »»iąaaas a oanacs«aioa aatych Ilości y&paia*

M i, w mioł» caasie kllkmm&ci laboratoriach aofcowiąsaa# do oaaacaa* 

aia aa w gelaaoitraosil* mającsgo p6£aicj slustyfi aa wsorasa*



•  Jo ■

Po as&tawioniu otrayssaaycft wystikdw okaasla alg, £& najniżnjsy wpttfe

|sżał w aakroaiu poniżaj . 0,1 f- a najwyśssy powyfctf 1,5  $ v aać

więksssoś laboratoriów pałała «¡fotki łośąao w granicach od 0,1 <*

0,60 » Chociaż roapttaacsałaoie wapnia w roztworach soi.!

»i® «»siały by:' a powoda® taktaj roabiażnodci, to jatoak wydaj

by£ to ¿j '-.̂ 1 J*$ayoh# f̂oat bawiŁ̂ s*!

o ataaasisawo prost$85 składało, a Jals wyka&ały badaaia 

45 61-63/
2 fsdio^>tjfunj|si ¥23|>ił£iS8i Ca , po dwukr 6tsy£3 ^ti^comiu wo&oro*«

tł<:; Elków - pjrakiycBBie biorąc - wsssyatok Kapri praocbodsi do pr*oftąot»
£9/

i to ńami w ob.-eno-ci «iarcsanó^ .

Praaebodjsąo da oaaaasaaia %  aaleiy tt»atgl$dai6 dalas* tradso- 

śot* Oaaacsaj^a ^apń «proyadas ai§ do rostwora pr^&si poaowai. aoła 

a&osotfo f & oo z$$x<fixk%, • .̂ j ó»3£i£ $ osy SjSĉ s3iwS.si3iot/̂ #

§a4siar Jobów dodsj« slf a*ł«K mmi^mmirn rmp&*

sseaaloości aacaawiaau wapaia oraa dla prr.®prawadaaaia sagasaa 

w koapłeks szaaawiaaowy aby aaksyaalaio aoaiagmft dago wspdłstrp-

i A thift fjn f łfł ntW ^ J i ł  A  >«l ifci* V- i«»* 1-+A+ ■&*

scbesBafcycaaia saSaa to pr»odstawi'v następająco*

. , ,  > ■ « *  /

4£m -f i*clo* mm z &. *9

* n ł * &  i i -

Chcąc a kolei z takiego rostwora wydsialió iloiciotio siagRaa 

^ 4*^4 * C«g0 Hal*-»śy awagl^daio wpływ tycfe soli*

Badaaias toga wpływu gajfil aię aaaaagSlo^ Gooch 

©ras Mol ja*«* # Stwiardaają ani agodalo, i® zawartość, soli aao-

aowyeh susi byń feoatrołowam, aatoaiast Joay aaeaawiaaowa,

f̂e»i a*(i i s a j w  ¿vG!̂ płod#.£.ovi ,̂ 21 »:.aazĉ  oyf' t̂ 3f ao*

rsy poaoey stężonago kwasu azotawego w ayśl roakejis
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# n ... c'.'iOn * ¡1 '̂ 0

Otecaio oaaacsaai® wapnia i saga©su wykoauJa eię w anałiai® 

tachaicB»^ prawi« wyłęcssaia »«toda&i Jtosploksom .trycsn^ł, aato- 

siaat w dsłs&yta ciągu stosuj© aif w snął lala hutułczej ros&alał 

F©» Al* Cr, fi od ua i %  oparty o s&tody kiasycaao, dlatago taż 

m M y  oa$wi4 aisktóra sożłiwo£al pos/atawaaia błędów*

Hlsrccskowo koapłekeos!©trycaa« netody wprawdslo aaaeaaie 

skracaj ii oaas wykoBy^aala alsktórytó oaaaoaoft pra&s aaatosowaaia 

odporfodaiOb firadk&u soakującyck i prsss obejścia długotrwałych 

% sko»pHk©*aayafe roadaiałów, łoca mtornUk bardaa daźej rd&aorodoo- 

ści składu ®at©rlał&? tratalc&ych tak pod jakoSclewysi 3a&

i llośeiowya# powsaoctms siosowaaio aaskowaaia jost aieaośłiwo*

sa

Siawątpłlwie aa^&oakoaałsay» Środki»» aeakująffar* ¿osi ©ylaas*1*

potasu, ale siaty aaskujfa oa eśiutecaaio tylko nUkUr& saafcała

,  ,  ,  « _  /«„♦Si - 4-3/ «,
prao&& wsaystki» »wuwaftościow® Jbks vu* ui* w  /* ~ » *?© /  «

i uao&łiwla dokładna oaaaeaaai® Ca i !% w próbkach w ob-oaofici 

tych ckładaików.

jj prayp&dku ob?ca©fici Fe* i F© prooaa aackowasia ¿as j :sat kłopot* 

liw&ay» a soso osaaaaaal9 ap* va cay toż •?% jjast atrudalon®#

Sa|e«|.śoi©5 poł«caays caynnlkieŁ* maskującym dla Ał* Fe, ’'a 

przy oaaacaaaitt Ca i Hg w knwaiattiach * * aualaeh rs^talurgica

ayeh , w api«kaoh, dołoaitach, kaaioałoch wopiiaooyci:

&■*/
o?nz cm ntach j a i irojetaaoloasi&a*

Jednak dodawani© dużej Ilości /Od 5 - 30 sił 50 £ roatworu/ tog© 

odoayaaika utrudaia dokłaiao oanacaaaia i ale 3®st pożudaao.



f?apotykaae w praktyco tradaoSei ilustrują odstępujący 

prsyktads w ©Balisici doloaltu prażonago* gdsia auma F© i Al loty 

w granicach około 5 ?>* »o&aa koaplaksaastrycssaia osn&csyfi e©& i KgO 

bas upffaodniego usuwania sataii IXI*cioJ grupy, stosując &y łącz nie 

tr$J$taaoioa$in£ do Ich aasaskowanla*

U a t o s t i a a t  o z n n c % a j ^ c  t l a n o k  w a p n i o w y  / o k *  1 0  $ /  o r a »  t l o n a k  ts a i ja e « *  

sso w y  / o d  k i l k u  d a i o a l § t n y c h  d c  k i l k a  p r o c @ n t /  w  s a a o t o p l i w y s  s p i e k u  

/ P a  o k *  5 0  f /  m t m . f  m a s k u j ą c  a b y t  d u ż a  i l o ś c i  & ł a s a  t r ó j a t a n o l o -  

a a i n ą  p o p c ł R i l  b a r  i s o  p o w a ż n y  b ł ą d *

• r o b  v c » o i c l  bardao sałyeh i ł o S c i  w a p n i a  i  saga-ssu / d e  o k *

Ojfjb ‘ każdego z nich/ oraz w obocaości ap* du&ycti ilości chromu/

Jak np* w jsat-ariałach chrocioaasncB^towycfc/ o asakowsaiu Al, I' i

w połąąseniu s dokładnym oznaczeniem CaO i MgO ała ©OŻ© by£ w ogól©

aowy. ¥ przepadku maskowania manganu korayata ai§ & trwałego

koapłokau He z trdjataooloaaiaą. Kcsploks taft posiada intensywna

84/
zabarwiani« zl slono-riolatowe v co unissożłiwia stosowania t#go 

zabiepi maskującego dla datych zawartn&ci aaaganu /paw* 3 Jag/*

Ulatano toż w praktyce laboratoryjnej aatedy koapłeksose- 

tr.ycsnfe aą tylko uzupslnl^aias} Klssycsajch sa.; tod anallt.: csnyoh 

a ©ddaiolenic glinu, itdaza. chroau, tytanu i tanngaan w postaci 

wodorotlenków 3—a v w uî lŝ zya cxą^u im ^̂ ■ô ąco $  * r,i t </ ■ o h  >y. ̂  ■. *

4 ,2. €*‘¿$6 dsŁaialcsalaa

Prac- doświadczalno wykonano aa roztworach próbek nystatyna 

nych oraz na wzorcae analitycznych pfty czy® w aal$4ao^ci od cha« 

rakturo wykonywanych badań dobierano ich skład cbaaicaay tak* aby 

otrsyssa*̂  próbki o składzie spoty^^n^a w praktyc '* l*T̂ y dawkowania 

poazeaagólay ch składniki w takich przykładach« Jak rudy żalaza,



żużle wi^ikopieeowe , kamienia »apieaae* i© dolomite«**) , popiek­

ły# niektóro materiały c-gniotryaie itp# uwagi§dnl©no Ilości, która 

wystąpiliby pray 0»!> i 1,0  grataewyefe ©dwaikash ppfibski

4*11*1* Plan prauy

Ola sbadania możliwości wykorsyafca&ia banaoesami asonowego

i koajplaksosaatrii do aaalisy aat^rlalów typu mineralnego ©isracowano 

następujący plan pracy*

a/ gbadaftie warunkdv strącania sio b'MisoasaaSw glinu, żvls«a icbroou 

/tyinau/

V  abadani© «pływa joaśw to*arsy«aąiCyeh aa strącani« *i§ benaoimanów 

/w np618't rąca n i©/, 

e / pras badania ssoźllweSci wykorzystania wydala łonach bs&soa&aaów 

4© koapleksosjatrycan-sg© oanacaania iełaaa i glinu obok siebie.

& / określonie wplyu tytana na kesplćfcsoaetpycane oznaczanie Al oram 

Fe i .41 siebie, ©ras ©pracowanie sposobu usuwania tego «pły­

wa,

a / praeba&anie wpłyuu banaoesanu asaaawago aa osnacsoni© sodu i p©t&~ 

©u prsy posaoy fotoe-trii płomieniowej,

.?/ prasbadanie moźłiwoEci osaaasaai® małych ilości wapaia 1 m&jaoau 

u materiałach vy^okosanganot/ych /radach mnganbvych/ praca sasto- 

achania strącania banaoesandw ©ras «featrakcjl aungami* 

g/ prsebad&ni aoźliwoSci csnacsania salach ilaści wapaia 1 magusau 

w materiałach a dsią saw®rt©i‘:cią źalasa /rudy/ praea aastoaoeani© 

strącania banaoesaaśw Al, f i , Cp /po uprawnia ekstrakcyjny© usu* 

nlfClu śelaaa/ ©ras następnym usunięciu ?‘a róaaioź prana esktak** 

«tftt

h/ prsobaoianii aa a-.orcach analitycznych © snaaya skład ais ch-seaies» 

aya praydatnegci wypracowanych metod pod kąta» vidasnia dokład-

w 41 *



no ¿ci i cznrs.i trwania analizy,

4»2*£, Jitrącaisie benzoesanów

Zbafatm ilościowo strącanie się benzoesanów glinu, śołasa

i chromu, uwzględniając zakrasy sawariofśei od 5 do COD ag żelaza,

Od 2,5 do 250 mg Alo0- oraz 2,5 do 250 ag Cr„0„

M hutniczej pfaktyc® l&boratory^»®  ̂ podaje się swytel * pasa £ >la- 

«as* zawartości poaRCzagólaych składników w próbkach mat sriałów 

aismat&Hcząych w postaci ilankowa-f* aiatsgo toż przy pe&pwaaiu 

ilościowego składa przytoczonych przykładów prób syatotycsnych 

zachowano t§ sasą fora::.

Oo strącania brnące sanów opracowano następujący sposób po­

stępowania« kwaśny roztwór próbki rozcicmczoao do objętości od 

100 - 200 mi w salaśttości od HoSci osadu, następni* mieszając do-* 

dawano kroplami amoniaku /l  s 1/ aż do polatania pispwss-ag© s©§t- 

niania roatworu, która a kolsi usuwano praaa dodawanie kroplami 

kwasu solnego /I  : ! / •  Hastęp»!« dodawano 2 g chlorku- amonowego*

3 Stl kwasu, oc tov?©£jo lodowatego, a po skorygowaniu ¿Cs* &S0V?0 »4 ci roztwo­

ru do wartoóoi pK 3,5 dodawano aasyeouago roztworu b mzoosanu amo­

nowego w zależności od sawartośei wytrącanych składników zgodni© 

z tablicą 8#

Bostwór ogrzewano do wracaia* gotowano w ciągu 10 - 15 siani, po­

zostawiając w ciopłys miejscu /ok. 30 C/ w ciągu- 10 - Jo jsin* i od** 

sąosaao* Osad aa sączku przemywano rostworsa zawierającym 200 ul 

rUJ3iM30*$O|J0 X*03 VW*Obsnsoesanu amonowego u litra© »ody oraz taką, ' 

iloidl^ krasił octowego lodowatego, aby pff togo roztworu wynosiło 

ok. 3*5

Odsącz» sany prsaprowadzono przez prsżanlo w tlenki«

a po ich roapucscs?aiu oznaczono znanymi aatodsmi klasycznymi glin*





•  H  *

nastawiania wartości pH j>r?sd strącaniem bsnzo&m&im w prak­

tyce ruchowej aofie byś obaresoa* blędes, dlatsgo to& ebedano »a 

prsykładsia glinu wpływ kwaoowo&ci rostworu na ilościowo otrącanie} 

sbadano ssfcres od pB » 2 do 4,

Ofcrsyaaa-s wyniki aoatawlono w tablicy 10.

?ab» 10 SałeSnolc ilościowego strącania fesasoosobu glinowago 
od wartości pH rost ora

Hr j Dodano AlpO^ flH naciono*^!^ THHIcE

priWrtj j~—  | sauortorf | j ^ . * .

1 ¡2*0 ; 50 j 5,00 \ 03,3 : 5*03 j ♦ 0,03

*  i2,0 t 50 * 5*00 i 49,8 j 4,93 i - 0,02

1 ¡3,0 | 50 ; 5,00 ; 50,2 j 5*02 \ * 0,02
2 i 3,0 i 30 t 5*00 i 50*2 i‘ 5*02 f * 0,02

1 54,0 ; 50 ; 5,0-i ; !&0#3 ; 5,03 j * 0,03

2 (4,0 \ 50 j 5,00 j 50,4 | 5,04 t + 0,04

Celo« dokładn '-co astslt-ais. ilodci b.msoncnau asonowe/ro potrnab- 

;»age do wydzielenia ¿«161 • okr^ólonej iiofici chromi, żel asa i glinu 

sporsądsono roztwory, sawierają^e oddaiolnie po 4$ a® tych »©tali 

/t j * 0,0 4 / .  i* tych probes wydzielono boosocsany w t » spocób, ¿© 

wprowadzona do ro&ti*o?$v próbek taką iloSć odczynnika, która po«* 

wins.a była wystarczyć do :;tra co nic. tyJOo 00 s:j kaa-i^o 120 talu*

Jako podstawę obliczania potraebna^ ilości benzoesanu przyjęto 

załóż--• ni :, żo reakcja przebijało «* kierunku po -etan la:

/Or/ 1
/re / i /ćfoOO/3 

/A l/ J
Strącone benzoesany odsączono, a po prs.-.ayciu osadu oznaczono 

w przesączach fotoc-otr/esnie Sr, Al, Fe*

Tablica 11 tłttfstruje otraysano wyniki»
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rtak. H zawartości źsiassa* galinu i chromu w prsseącsu po 
strącaniu b&nsoesauó'»* tych 00tali Bicst@ehios®ir$Q&£; 
ilością banaoosanu anoaowo&o

lir 'Skła^Bili', dodano
prób I ag 5 sawari.

f i®*1

f Ossacsono w przosącsu 

» &

1 1
Fa

i%
i

43*0 1
I 4*50 i 1,0 0,10

2 \ 1m45*0 I 4*50 I 1*5 i 0*15

l 1
!

Al l 45*0 !
t 4,50

t*
|

t
1*5 0,15

2 ! 4^*0 1 4*50 1 1 & i. |U 0*18

i [ er j 4^*0 ; 4*50
S i i 45,0 ! 4,50

t 0*5 ; 0,05* ♦ 
i 0,4 l 0*04

Jak widać z dofcoaangch pml&r6v, wydzielania składaifc6w nastąpiło

w coan^ani :̂  96 *

¥ ltmstj serii doświadczalaoj sprowdaoa© ilościowe otrącani©

sit Al»Cr,Fe l- îirostworsŚK o t6&m$ zawartości tych »«tali w po«

staci biinsooaanów, u d a ją c  -ijsiara o^c&y&tica stracalacoj^o
i  w 1 •*■ '*  "  '-■>■

kij* Ć)/’ «

-Silonn r&itmr? aawisrały 5«50 i 100 Ais 5*50 i 100 ag C*|

100 1 200 og Foj 5 i 10 ag? Si* **o wyd&islaaitt bciasossanfe zbadano 

pri50s:ics aa zasfartoa ■ AX$ t»r« F© i ¿i* tablica 12 ilu&trajo otrz*/*

tfl&& Sć' 5̂ fi%&X m

Q%?z$mm wartoici z omasmń Al, Cr, Pa i fi  * przasącsacb 

aą bardzo ssało» zawartości tafcie ale aaja zaaczania w noranlml
*  *  *»*• «¿r

analizie iachnicznaj oaayianyefa aaieriajM9w hutniczych.

4«£»3» _ uspóln :’ strącania śig innych joaóv z banzooaaaaai glinu 

żelasa i bhroau

la próbach sjmiotyozaych o równych kosbinacjach składu 

zb&daao wapółsstrąeaaiG si$ wapnia, aagaozu i manganu z benzoesan®« 

ał glinu* Iwslaaa i chroau po ¿iidaorazcwfa otrącania«



<m &C «*

lab, Zwmrto&ó 'glina* źolaza i chrossa » praesąeaa po
etracaniu tych metali aad&i&rcsi bi*r«zoesasu naono«©^

Sr ■ skłBanlfc} I OnaeW.» prwagmnł Uoflg al
nMh ! >“ r « £S r t 7 ” n„ i ¿auart. ; “EB«b0Q3°-

I e. t * «- I aa.ammo&e -;o
i i " fwziętag© do

I I I  l i  !strąca»!«.   -. . <»
.■».w • -■ r - " 'T   -------- ■-■T -  r,— r Tnrr-iinnnTritfit n inyrrTTTUftirw ifniiriraiwiiiiKWim i i ii ■ mm i » r u m u , ii u i n t  »m>ritr'iiir n>'ir m n » niBi iwni ■iiii>iiiTr-irwnir ,rt'iTT ¡iT.rtn : it m h ».

jo,G3? [ 0,0037 \ 15*0

10,112 I 0,0112 ! 25,0
I0,135 | 0,0135 j 40,0

¡0,040 j 0,0043 | 15,0

f 0,02? i 0*002? ! 25,0

1
i

l
Al

!

I
5 , 0

f

i
0 , 5 0

o I
ł

Al !
f

5 0 , 0 1«
I

5 ,0 0

3 l
Al

1
1 0 0 ,0

»

1
1 0 *0 0

1
1
| 0 r

!
1 5 * 0

!

I
0 , 5 0

2 i

1
1

C r !
t

50,0 i
i

5*00
3 Cr |

)

1 0 0 ,0 I 10*00

1
I

Fe
i

100,0 $ 10*00
I
i

?0 i

I

200*0 I
f

2 0 ,0 0

1 j

1

!

Tl
•5s
jis

5.0 |

1
0,50

2 T i
i

10,0
i 1,00

¡0,06?
|

0*006?
I
r 40,0

10*0?5
I
! 0,0075

i
i 20,0

10,090 M 0,0090 t 40,0
I i *
I 5«/ i 3 / * 1 5 ,0

! 35/
|
} X/ !

i 2 0 ,0

J

a/ ObscsoSś ‘ii przy wyfeorsyatiułiu m-atedy a Ho0;> nie dała ai§ 
wykryć* Zawartości tego ekl&daika « przesącza Usstałtow&S 
sif poniń&S 0*031

Po vij?dslels>niu i odsącsoniu benzoesanów oznaczono w przesączu

tr&pfl 1 atagnsa* posługując sit;; «etodą kORpliiksossetryczną opracowaną

H * B5/
wszmnt&S u Laboratorium f*ufcy ?:o*o;f • Ifedług tej aeiody wapń

miaroczkuja sif m ztm rm  0,02 m weraoniaaa dwasodowogo przy 

pH > 12, stosują# sureksyd jako wskalstik* Uts&ę zawartości wapnia

i isagnezu oznacza s»£§ aiar-iczkowo tyst saâ ffl roztworea weraeaiami, 

ale w obecności czarni oriochroaow©;! jako wskaiaika w przedziale 

pH rcat -oru od 9*5 dolO#

H roztworach* do których dodano ©nasan, ozaacaono 

zawartości wapaia, aagnozu i aas^asa koapleksesotryczaie wobec d żerni 

«idochroiowa^ 1 a1 obnc&oficl chlorowodorku hydroksyloaminy* w t§sa 

przypadku zawsrtoać magnezu wyliczono przez oijfcio od ilości sl 

roztworu warssniaau saśytyeb do ssalarecskOKaoia susy wasala, sta&nesa
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1 manganu ilość sil siu&ytych do m i are cako« aa i a aassogo wapnia oraa 

talią ilość sł wpmnl&ffl,* jaka wypadła z uyłiesoaia aa swiąaani© 

<iodo«ago di> próbki naagaau*

Waa$aa natomiast osaacaon® u następujący sposóbi csęśó 

psasGącatt, 8aw i® rającego co aajanioj 0,1 ag aangaau odparowują się 

8 kwasea siarkowy» do białych dyaów / u s u c h ł o p k ó w / ,  a następ- 

Bie postępuje elf »g saaa®J ec-tody Saltba s naduiareaan*a «soaowya

i &m tm m  srebra* aiarsoiskuląG araoniao® mioyyia, fiatosdsst aaad- 

sorboiiany aa bsnssocsanach sang&n © śniono fotoceirycanie u postaci 

kwasu &ad£saag&no»3go*

?p«y Kawaytości w próbce manganu do 80 ag i  rótf&ocsosnej 

»awartoSoi 70 ag głitas* 200 «g ftołasa or&s 20 ag chromi ilośó sanga* 

nu strącająca eiy wspólni® wskutek adsorpcji a bimsoesanasti ni 

prsokracaala 0f6 ag. W praktyce taką sawartoSó &oł glinu* imaga** 

nu i  obrosną aa^ą w praybHianiu awykło żuił© sartenowakia oraa 

ittół« poehodssąe» 8 produkcji &©łaaosiasgaaa /ttygiajj chrosrn i  &?laas/* 

Biorąc pod xmą®  próbkf o odwa&c© 1 graaa i  **wartości w s ie j 8 » 

asnganu* straty aa sa artoSci osaacsarasgo w prsonąosu po b nzossa- 

aaeh aanganu wynosiłyby aokeysałaio 0,06 fS beawagłtaaycb* » tablicy  

13 poi a no wyniki tych badań*

"¡badano ró%?ai«ż aa przykład sio Al «schowanie się ¿oaót#

**% P**y wyd Me laniu baesooaaaów* i ty» calu praygotowaao saoreg

prób syatatycanycb o 3edaakowya układała Al, CaO i !%0 oraa śró&ni-

3—
©ęwaaoj. sawariości pa,*' • Po «ydsioluniu a gUoa, odsąc

aiu osadu i 5«go pracayoiu rospuasesono go w kw&sio aaotowyta/ł i If 

a aaat§paie mmttmm aiaracafcowo 9 0 ^ "  pray upraadaiis wydaiałcaiu 

go w postaci foaforosolibdanianiu maonowago*

¥ tablicy 14 sostsv;lono ofcrsyoaaa wyniki.



'?sb.l3 ¿traty sa ssaaartor '■ wapnic.* saspm# i sa$B»«o* w-stsatöfe adsorpcji isa
strąconych banzos::aaach z&lamt gila«, ehrosii

1
¡ Skinisiki strącana 
j Jako fca&saasaay

I
1
1

-.kłsdaifei
ts

prsea-csr.

1
!

dodano *
1

oaaaczono ! Roiaico
*I
J

f#

Sir
prób

!
Î
i*
f

ł
i•

m?* î s»»rartoë 
!

ó ! 
1

ag £saverto 
* %*

ê theismsg2* 
»

J $* 50 î 5.00 1 50,6 * 5*06 Í+ 0,06 1 1 !
! CaO

1
25 5*«5* JM

*
25,€ î 2,56 *♦ 0,06 Í 2 §

So* dodatku
! {

2~J i 2,60 I
25.5 * 2,55 ** 0,05 f

3 5

i ?i ! 25 Î 2,50 «* 25.2 ! 2,52 l* 0,02 J 1 !
1 *î HgO Ï 25 î 2*50 I 25.3 ! 2.53 !* 0,05 Î 2 ?
1 Ê i 50 ! 5,00 1 5.05î 5.05 t* 0,05 $ 3 1
tf© c JO© sg - 50,00 V- î 1 50 Î 5.00 f 50,0 i 5,02 U  0,02 J 1 f
1 A2?0 . » 75 ®g - 7.50 J CaO «» 25 î 2.50 ? 25.5 î 2.53 ! 4- 0,03 J 2 X
ICr^oł « 20 ag t  2,00 :•' * i-5 25 • 2.50 Í« 29.1 1 - ë*SL !+ 0.01 i

.... 3. . j
i *” ~ ? i 25 Î 2,50 ! 25,9 ï 2.59 t-» 0,09 ** 2 1a
i 1 î 25 ! 2,50 Ï 25.2 ! 2,59 Í + 0,02 1 2 «1
i ! 50 !..... .5*00. 1 4S.Ö ł .. 4.98_ Î- 0.02 5 î
IF® « 150 ag *  15,00 i J 6a0 Î 550 ! 55,00 ł14*9  ! 34,90 Î* 0,10 f i

JUU0« » 40 Kg - 4*00 ";; I Mg0 { 100 1 10,00 ! 99*2 ï 9,92 t— 0,08 j 1 J

ICfpO^ = 10 ag t 1»00 v;: î MaO 1 70 i ?,00 « 62,2 1 6,92 Î- 0,06 3 i Î

* r® « 30 jag -  5*00 $  \ CaO ! 20 ! a , 00 ; 20,3 { 2,03 l* 0,03 j j
• AlqÔ. » 20 ag if 2*00 :«v , * t ! I *

rfOf *  150 ag «• 25*00 I J%0 , 600 ; 60,00 t599.1 j 59*92 .*  0*09 , 2 t
i ¿ j ł 4 .* s 3 • “

dÈ!■0S
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% podanych wartości »yciko* §ą jest soałiw» dalokoidąos oddalała»!; 

Al »  postaci bsnaoosaau od PO^^", co w #r«y$adka wy.isiel-nia glinu 

srodorotlaakism asoaowya byłoby niosofiliwe. 20 is© Al idąlt tsoro- 

t^cssie 69*6 ag ^ 4^ nn £1 strącając tf sasą lloM  glinu

klasycasi« w osadzie aaaiassłby się cały fosfor sawarty w próbkach 

o.i 1 - 4 /tablica 14/*

Tyjacsaaoja a b^asoesaaes glinu, trapdłstrącają się tylko «i .saacsn,
3.

ilości P04 , aisao to prz oakadiwłyby ©a« w prssypadka oanacgaaia

glinu t# postaci Alp.0  ̂ ©traysaaneg© pras® $r&tonie bsaaoaaacu glinu* 

Ha praykladsio próbok ar 5 i 6 tfld&ć «ioproporc j or»alny »arost 

ssawartoici fosforu w banaoesania glinu* IŁiarayć się to soźs w prak­

tyce iftady, gdy m rtoU pH roataoru w którym oiby.a się strącania 

prstftrocsy warto£{ 5*0 tj. wtedy, gdy aaiotiłioją do-fod&o warunki 

powstania obok banaoesaim gliau rówalaż wodoratiosku gliau*

&r.h».-...ł4 ^spółiiy trącani-;. oi^ Joalfe ¿'osforaaowych a kna© a s&nas 
glinu

-Ijładniki |Sr I <ł<vi->no po •»•>»« **3
stałe i prób! a 0 f °4  , ©Snacaon© eO^

f f |¥ osa&aio b®nzo®mrm
1 l " ag l W " "" ł ag l i ®
f i !

BO,0 oj AJ I l i  5,0 ! 0,50 1 2,6 I 0,26

/2 .0 0  /  | 2 J X5.0 { 1 ,5 0  | 3 ,6  | 0 ,36

50*0 Bjy CaO i 3 i i?5*0 i 2 i 5G I 4 ,1  i 0 ,41

/ 5 ,00  /  | 4  | 50 ,0  | 5*00 ; 5*8 | 0*58

35*0  jag HgO ! 5 ? 75 ,0  t 7 ,50  I 38*4 t j?,84

/ 3*50 /  | 6 | 10 0 ,0  { 10 ,00 [ 54 ,7  j 5 ,4 ?

I 7 i nis#£dUf *« i ślady i

1  ___________S 1 S

il eat-jrialaoh hutaieayeh tyi>u sinsrałitago zawartość fosforu,

/lieaąc na PpO-/ siouci sir; aaswycaaj poniży 0,50 ?■■ * wy^ątak tylko

stanowią rudy darniowe /li onitowc/ aawierające kilka proc.nt pj)L
2 5

/oo..ca’i..v aatalary£csnxo ¿ii' prs•■?rabiana/ ©raa ay co¿©2asa&owa ¡luźl
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a*’* ^nptciiowskic sattfierâ Qco Îq&Sqp y grssioseh 1*5 ’ * 2upsïay 

tt$fôt<$fe ctcnowią âaàie tmsmntäkl® »awisrającs! JsUísatiaáeis procsat 

®íP<2* a^° spotÿîm się ich ¿odaak t# Poiece,

otrsyma;/gh b nsoooasfSti do àaasplohc,os© i r yc2**
m no mmczmitx âeiaaa i glâsRi "* *
<w».».» h . o M J w m . w w n u n  n ,  » t 'WffiiM n » * n  i-J t» m » -¡ftt

¿badawo ooâli'A'Oâc 'wyisopaysfcaaia strą«aa^ch ba asoosaaźkt pa 

ich uprawnia roapusacsosiw w k#asi^ solaos do aiar-ricakctfcgo kosa*. 

plcfcaoastPi-cancgo osaacsaaia glinu i t<?łaaa jednoc^éale« 1 oaoaoaa»» 

aia ehrosu sffasyg&otmoa» gdyś składnik tes wj»iÿpaj<* v dyskutowanych 

satoriciacb h aałjfob ilościach« aioprasrkraoaiî ficyoh 1,5 Oy^CUę

sií’ktÓPo aatöriaiy ogaiotrwało aa o sao wio chycaitove 1.%f *

-0o oassaosaaia âsiasa setodą kospl f̂csosctpycsacg© siiarec^k*» 

ttanła saanycb jost w literatura© wicia œotcd w dtaUjagej pra­

cy px-aŷ  oso ttypróbow&ną «? prakiyc© raofeotfíjj# Zcbraats na ©ifcska b •••»> 

osaay Slioa i â -lasa /abrasa, tytan«/ roajmsecaa sif w 15 « go S£ 

st̂ ¿oQrî o kwa.., a sol8®¡jo ł sbx--. ra si^ do kolby ssiarow-J* í-'íjCJB-vk pr?"-'* 

«Sira się roscicÄcacnya kvaaea so!aya /5»500/ a uaatfpais scbraay 

w tioiuiô siarsMísj rostwSs? aaupoluia sodą do kroski# i? cola wgkoaaaia 

osrmcseaia źolasa /a tr dalsa^a ciąga glins/ śnieży o&-b*aś -
w *  r  *  J ■ Ä>rw»<ifr 11̂

nie oi aawartośoi ozaaesaayoh składników »  m ęii prdbki m  pomocą 

pipety i uproî/adsi:; do kolby stoisko^ aa 500 a|t dodać 1 ml kwasu 

octowego lo-iowatogo, roscioścsyć «odą do ok* 100 nl i na&tmU kwa- 

iCwoéë roztwora* posługując sit saa praw* ian roscitáo&oaya tewâ&m. 

sol aya i asosísklas* aa yartoâé pu *  1*? •  2*0 używając unidoras!** 

aogo pcpi'îrka aakaániko ’Mgo»

Po ôs?aaaia poatwra do ofe« 4^°0 dod&jc- 8Í9 kilka feryss*. 

taîkéw kuasu aol ? osai icylov©30 i siaracskuâ- żolaso restores Ô»0;2 3



-  9t -

lub 0*05 »  wersanianu dwusodowogo do assiany ter«? rostworu z Sio- 

btónej na ¿ó> tą. Klairscaflipsa&i© prs;; takiej -wartości pii uoawa 

nieb ;apieoasa?$siw© wapółosaaos ¡s»l& tytana a ź las^is.

Do osaaaaania gliau a rostworsa po asiarecakowa&iu ¿alaaa
gg

opracowano postępowania oparto sa pracach --Jajo *

S&ywaaą prsss Sajo bonsydya,. w poiąeaottlu & żalesicyjaakieta 

potasowy i śolaaoojjaakie® potasowi» nastąpiono oran&sa ksylan©«*
m

Próbkę po amlaraoakowanitt ź-.-lasa roscleńosa alf wodą do ok* 

8!00 tsl* ogrzana do około 40 C# dodaj o nadałam rostworu w*rseniauu 

sodowago w stosunku do ilośol potrzebnej do siriąsaola glina» part 

kropił fonoloftalainy i zobojętnia asoniakiaci A t /  do wiśniowego 

aabarwiesla roztyoru* po capi ieiajo kroplosi kwasu solano /i j j /  

ad do zanika zabarwienia* Hoatwór po«lal®--1 wted.y ©iti wartoSó 

pH » 6,0 •  6 *%  Tak przygotowany rostór po dodaniu 20 al buforu 

octanowego /do 500 ad wody dodaj o alf S550 grosów octanu amonowego 

i tyło kwasu octowego lodowatego» aby pn buforu wynosiło 6 ,5 / 

ogrzewa nif do wrzenia, gotuja 2**5 alnut» chłodzi doleje oraniu 

ksyl^nolowogo /l  cz#ć oraniu kzylanowego aa 100 cz ¿ci chlorku 

potasowego/ i odalareozkownj.- nadalar wsrssnlanu stlanawunys ros~ 

twerea 0*05 a cglorku cynkowego do wystąpienia ssiaay koloru wsk®*- 

alka s tółtago aa czirwono-fioletewy. % kolei dodają alf do próbki 

2*? »1 nasyconego roztworu fluorku sodowego 1 ponownie sagotonuje« 

utrspjują© w stado wrzenia prasa 2 ~ 3 ainut*

® taj fasie oznaczenia wydziela sit gila w postaci f luorogliniaau 

so&swego wyzwalając równoważną do zawartości glina ilość worsealnna 

/rostwór znowu przybsera zabarwienie &ołie/ którą po ochłodzeniu 

próbki edmiareezkown jo się ssianewanys rostworaa chlorku cynkowego#



'4 punkcie prsałOwOy^s &laroczkowania na stopuj c- 

ka a ż6łt--v;o aa es$r ono*»?iol ©ićwJf*

.una barwy «s»:a.-n

Opisaną raatodą ao&na oznaczyć glin w obacno&ci p-̂ wnoj Uofei 

«tlą pra-skracsającej pl?, 30 sg « rostvorae wl&rse«kowuk?tt«

<i0ś@ll w pr̂ Sbco ni# it?. cfaroisu /np* śuńlft wiclkopiocokf©» ka** 

tjioń wapienny, do!onit itp/ osaacsa sic glin jasscs? asybciej 

w następujący sposób * do próbki po atsiaroc&kowaaiu 4tviasa wo~ 

t*oc kwasu salfocałicy 10W .50 jako wskftóaika dodaje się nadmiaru 

rasfcworu li^rssuia&u sodowogo w stosunku do ilości potr^bnaj do

- 6 ,5 , do-gtfiąmnia glinu«. awlękaaa pH rosstuoru a»oaa.aki*s oc* &§o 

dajis 20 s$l buforu octanowego o pH *  6,5» ogrz&m do ok*

% odaiarecsko- -uje nadmiar warsaalanu «ianoaanyK rostworess 0»02 a

cbloits żiłauoW)® do sssisay barwy tsfssa&nika aa Kolor i iol •. tovy•

lw«yR irsjfeiady wyników osnaesetii Sałata 

rtrącaniu ich w postaci bsazossssóy s prob

» tablica 15 

i glinu po upraadnirs 

©yntot^canych»

• ’ab. 15 «yaiki OEnacaania glinu i ż-’łasa obok siakie? s;-to&ą 
kespiekaosairyesnego oiareeskwania rospeasesonseto 
o.msoosnaóii tych cs©tali

Br i 
pr.i*
mUm

Ai„0. | H B

dodano i osnacsoiio I dodaao I osns SflW

! nu? I sawsi’V# * ng 
« t S£ I I

iawar»*T T H S m T s E --TsiwraHl

1
i

500 j 50»00 ¡492 * Łf& P $***?#£
*  ̂
! t $

; 2.40* *1
2,32*f

0€* ! 120 ! 12*00 ! i PS 8I JrC4w $Q tl2»l8 ?400 i AO.OO! 399 t 39#SO{

3
i

50 | 5*00 ! 50,5 | 5,05 ! 15 | um\ 15,3! 1,53;

#*

i
!
f
}

200 * i?0̂ 00 *200»9 

! 19.6

|20,09 1 50 j * » { *9.«j

149,1i

4,96-

5 20 | 2,00 1 1,96 i 150 ł 15*00f 14, $l\



tytanu

Koaplekso^strycsna laatoda oaaacaaais glinu* opisana w pki.

Rio n&daja się y tsj foraio do stosowania t? ohacnouci tytanu 

Obocay fc? próbce tytan, sawesss ilościowo strącany praca bonaocsan 

aaonowy». podwylssa wynik analisy sat>riałów na glin* 

ateriały hutnicze typu Bin^ralno >; aayierają t;;tan od 0910 

w 8tfifct4p|8h Pttiiftcb M a ta  i faangisnu* ok« Qę*jO % w iiuźlodł irisłko» 

piecowycht1*50 /Jako fiOg/ w »atsriałaafa saanaotowych* ©ras poayż®j 

2*00 % w np. boksytach* ¥ niektórych przypadkach a&wyiający vpityw 

tytanu na yyalk osnacaanis glinu nożna poałaąó* j-.-dnak prsy dokład­

nych oanacaaniach a ju£ konieeaaio pray więksaych Eawartościach tago 

składnika takie uprossesanie jost aisdopusscaaln#*

Chcąc wyfcorsystae pała® sofcliwości b>mzmmm aaoaowsgo 

w połąca-.;niu a kospleksos^trią do bardso dokładnego i esybkiogo 

oar.acsania glinu opracowano całkowici® skutacany sposób smakowania 

jgo składnika bsa sastos<H(fiJU6 an&litycansgo roadaial^aia* Okazało 

sif « praktyce* źa »ydaieloaie tytanu w postaci fosforanu, tak Jak 

to praswiduje oryginalna praca sajo * nic* aawns daj a sadawalato 

c© wyniki* Fokrytfa cif to ae spostrzo&ł niasi 1*0. do Łonguyon

fi 1*5% prób#Fodobai jak d® Łoaguyon sauwaśoao» ¿a » pr-.-.. 

jrsoprowadsor? .eh do rostworu bcspobrednio praad osnaca^ni 

stopienia. a wodorotlenki«® potasowy®, tytan ¥ iloSci kilku proc ot 

nie iipływa na wynik osa&czoaia glinu nawet bas uprzedniego »prowa— 

•sala buforu fosforanowego.

a Longuyoa tłujsaesy to po»staaiaa kospłeksu K^/ilCl,./»
4un

W przypadku ¿jednak próbek prs@provaizonyeh do rostsoru na 

draiso «okr^j* np. prasa d z ia ł a n ie  m iosaaaiay  ktrasu ®l&Fkm®m



au fluorowodorowego /z  ró-nocaasuy» usunięcia» krs-salonki/» albo

t»-vł 2* v/ prs * pro - aitsouych do ro&tworu prs -s stapiania

ilkalicano, ai® po usunięciu krs«sionki furto* kilkakrotni odpa.ro«

ala i a^oł* roztworu po krgîi&ioaaa do oaaacsani® glinu, ni® i 

stępują warunki do powstania ko^plateau tytanu '¡yiiwlg/, wie-dy, 

hcąo osnacsyi gila« należy tytan albo asuaą" albo aasnowo • «

pota sato rls łasi aaaaot©- 

«gft$ I aoKsyua®** prz.prwadaa àiç do rostwora Ba drodss Kokroj lub

tylko prs© je C8‘. âciow© stapiani.--. » u ttgo toâ usuaiçoi© prgHrsakadaa— 

|áO©itó wpływu tytanu It takich sat&ri-l&ch jak âuil©» rudy, topniki 

Ltp# ¿tóst nadał probłssaau

AA/
Pfsssiwiâsono badania nad aaatoso^aoi^a nadtlenku wodo-

s*î O 3sforano«@go dla usunięcia wpływu tytanu prsygaco «»ont sc

kssslâkscwtwoíasa onnac sianiu jsiłnu ísstoáíi opartci o xass’-iy podan®W ¡tym il*&*< ł»w s/ ^

pr£':*z Sajo*

'Tytan w obecności nadtlenku wodoru i KáfA t^Ofsy ślółty

n 7̂ 5/
i -■ ' ! ,v ' '•■■■■ Î •' • • • •' • ' " ,|$mû.:v: /¿l\A /  ** SuiA * n o s p w n  patf**v&¿9 &«/&

co i rtast trwalszy od konploksów ’typu Ti /l l l /  - SWA a nawat od

o C-Iów anai.Ł&yua«i

>ïâ* ?ę tr^ałoió kospłoksu wykortyatuSa at$ 

in* Łiabar yl/ osaaesa w«ła:S© i tytan obok

i® ? :łer  aastosewał tę aa sa

»ortlandskia »

Wydawało sł$ prawdopodobna, â© po dodaniu nadtlenku wodoru 

ïaaiast bufora fosforanowa#©* tytan bfdsie awiązaay tak silnie 

? koispłak©, ¿a podany flaowk sodowy badała roskładał wył^osmi© 

;ospl®k3 gliaoia y » a wydalał ©8j &&£& bfdslís odgéwiad&l tylko ¿’li no--»



Oo prac użyto prćbak syntetycznych aawierających glin

i tytan w różnych Ilościach I proporcjach, 

p* ae bada no na st$ p u j ąc a sa 38 daia« i a : 

a/ wpływ nadtlenku wódom na roakład -vW?A

b/ wlałkofió dodafka nadtlenku wodoru w aal^żnońci od anwartości tytc

HU te* prafeCO* ■

c/ »pływ stęż-.mi o fluorku sodo^og©

d/ do&lainośś oanacSenla prsy różnych proporcjach aawartości

glinu ł tytanu*

4«2*>»l* Mpł$tt nadtlenku woiorana roakład . ■-VA

Stosując fradtlanafc wodoru jako eayanik do saakotrania tytanu* 

nsl«£y licayó się a »tloBi®aiea praea aiogo 8DfA* katoda ««dług ¿>ajo! 

przewiduje dwukrotno ograani® roataoru siareoafeowego, co aacaagól- 

•ni« cprayjałoby t«au utl^ni-jaiu«

Cełosi aoria»tovania s i ; , v jaki® stopniu wpływa ©baonom: 

nadtlenku wodoru i jago stę.ż*»ia m  roskład 89fA pra*prowadaooo 

saorog do&^iadcasń w ton sposób* żs przygotowano róża* roatwojpy 

aawisfająco wsaystkie używane odeaynniki /aa wyjątino« gltr.u i  t,.;ta~| 

nu/ i dodawano do nich różno ilości nadtlenku wodoru pray aaioanym 

stężeniu» oras po 20 al 0,05 a roatworu M A *

Do ro>;t ora ni© wprowadzono aardwno glinu Jak i tytanu* 

dlatego taż ni© dolano roat ora fluorku sodomo, a co as ty» idaio, 

dra-”! isiar* osko •anł-t ohlorkion, cyn .u było ni potr.. • . * ^k pray^o*»! 

towaaa próoki otowano w jednakowy® caasi®, a po ochłodaoniu odala- 

r*cakowano 0,05 a roat orss chlorku cynka v©b?c orasżu fcaylo- 

nolowtgo jako wskaźnika*
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Z prasdafc&wionycii w tablicy 1$ m rtośoi wynika* ¿9 dodatsk

2 ml a&dtlaaku wodoru & stężaniu oi 30 do 3 V pray gotowani« w oia* 

gu 3 ssinul ¿ost sakodiiwy. w praktyce dodatek 2 »1 30 7 nadtlenku 

wodoru i pray gotowaniu prasa 3 ainaty powodowałby posorną straty 

glinu /pray odwa&co próbki » 1,000 gratsa/ w ilości około 0,50 <? 

boawaglfdnyctu Batoaiaat dajatak 2 sal 1 ę  nadtlenku wodoru nawat 

po 5 alnutach* a w praypadku ł al 1 f nadtlanku wodoru i po 10 

s i nutach gotowania ais wpływa m  wynik»

Biorąc poi uwag§ fakt, źo według opisanaj »tody pray oanacaaniu 

glinu suaaryessny oma gotowania próbki ni prsekraesa 6 alaut, 

m $m  naloty^, ¿a w graktyea a a 4 a i a r  2 sal 1 S nadtlenku 

wodoru w stosunku do ilości potrasbaąj do prasprowadsanla obecnogo 

w probea tytanu w nadtlenkowy nwiąaok koaplakaowy a s.:)TA aia wpływa 

U|aiaali» na wynik ©attaosania glinu*

O^tal^nla dodatku nadtlenku | >,;o,:oru w aaląźtso&oi od

Badania praoprowadsono aa próbkach syatistycaayoh bas glinu 

aawierających po i " tytanu /po 10 og/ każda* Do każisj próbki 

roacisiicson:^ uprsadnio do 300 ml dodawano m i m m  ilości l % roa* 

tworu a itlenku wodoru oras po 20*00 jsl 0,05 s* rostworu %PM, a na» 

ntępoia postępowano jak w punkcie 4 ,2 .4  o laiariHsakowu^ąc aadtsiar

ń WS el *

ilayakaaa wyniki prasdntawia tablica 17.

m im»

Wyniki te nastt-.-ają następując? spostrsaicniai 

podiitaiiri«» próbki nr 2 ni ; sawlarająę^ nadtlenku -.doru widać, 

rtan ulsga ilo&siatfeigu swiąaaniu praas fi'Zfltk /pisrwsa® »łaraca-Aa t

kowania/ nsstoaiast po dodatku rostworu fluorku aodo-^m przacaOasi



y.ab» 16 «ostil®d B0?A prasas nadtlsnek «odoru

i i ?  i  D o d a n o  0 , 0 5  s  i  

próbkit wsrasnlaaa d*m- !•
! snsadOMe-go 1
j w »1 j

dodano nadtlenku wodoru
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20.00
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Ą
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*•*  « ft

on ilościowo w koaplaks fluorkowy uwalniając rÓwnowsiaą iloéé S'OT'A, 

Qiar?cakowaną nast^pnio iaianowaaya roztworom chlorku cynku /drugie 

miareczkowania/* tfypływa a tsgo vnios^k, Ss boa doáatku nadtlenku 

wodoru saisraczkuja sl§ zawzaa susę glinu 1 tytanu*

y dałaajfch próbkach już a dolŁitkisas nadtlenku waloru widać, 

źe w zależności od wzrastającego atrásala nadtlenku wodoru w próbce 

coras to wtfkaza ilości tytanu przechodzą w trwały związek nadtlen­

kowy a SKSA nie reagujący s fluorkiem sodowy»* W warunkach stoso­

wanej setody P. &1 1 : ’ nadtlnku wodoru wystarcza do trwałego związa­

nia 1 *'••• ii  /-lOsg/ a IBfft* Ilustrują to dobra© oznaczania przepro­

wadzone na próbkoch od nr 6 /prak* esnie jut od próbki to* 5/ do

3 przeprowadzonych doświadczęr: wynika, że do wyoliainowania

wpływu 1 f fi /1 ,66 r i?iO,9 w próbkach typu itiaarslnsgo/ całkowici«
C *

wystarczy dolani© 2 ©1 1 ri nadtl oku wodoru* ¥ jprsyp&dku większej 

ilości tytanu w próbkach potrzebny dodatfk nadtlenku wodoru naloty 

pr©porej analni n- swifkazyó«

i  hutaict -la /poaijsjąe asterlały ogniotrwało i boksyty/ 

v tfifkzaycfc takich materiałów jak rudy» topniki, źużł--& i w ai«któ— 

ryci* î a v un̂ âch Ł̂ tal̂ i, svano^i^c^cu ô .» analizowosycn p̂ ob̂ si» 

w których oznacza się glin* zawarto««; tytanu nia p^seJaracza zaswy«»

C8Sj 1 %'m

iiiSik«3* .¥pływ st&en.la fluorku solowego

Ha sarii prób syntetycznych zawierającyeh 1 tytanu /bez 

liii nu/ przebadano wpływ różnych Ilości nasycona go roztworu fluorku

0
■ -.i / i ̂  i i -







Uwayi:

N-ł osobno pa*kr©•.¿leni* z-̂r. uju^- fakt* śo przy zawartonei 

ponad 2 tytanu w próbce /?0 ag/ źdfcto zabarwianie związku 

/ t i ^ x  /  **' 8BfA ^ast tak intonaytmo, ta utrudnia a k w ik e w ił «  

koapl «‘ksosiiitrycsn.- woboc ©rańżu ktsylonolotfago* liiaiego i « t  dla 

pr-Shak o aaWsrtoioi po^-żaj 2 tytana naloty orana ta^lewlwy 

zastąpii bimsyclyną w obecności -piesśaalny ¿ł&zoesftjanku i żela- 

sic. ^saku potasowego*

a laboratoria*» Huty Pokój atouuja się ¡uchą saiaoaaałn.-./ tych 

odeayc?iik&# o naat^pającya okładzie:

i ? 0  5  c h l o r k u  e o ' i o .  7  *  ;  . $  t e l a s o e y j a n k u  o r a «

0,082 g isalazicyjanku potasowogo naloty dobra» ®»iooza-S pras-z 

rozcierani;'- w jsoMzierau poro«lano«j^.

U ton sposób przyfotó«any wskaźnik 4«et ttUegrutiowBle trwały*

.Ponadto w prali ty co zaleca ał-, • ssrłaaacza pray dużych zawór*» 

to3ciach t;/taau* dodanie joaaese około 1 al 1 >' nadtlenku »odoru 

bfespośmlnlo prs'4 raiaroeafc© ani*',; ?.yf& wydzielonego z kosplakou 

gliBOwsg© po dodaniu roat -oru fluorku m-mmgp* Uzasadnia się 

to jaoilio^cią Bl^saaoanago rozkładu nudtlsnkowsgo koaploksu 

tytanu a BOfl na ¡kutak praakrocaania czasu gotowania* &laiy£ 

aif to no ta zwłaszcza pray saryja^j analiz!-? większej iloiel 

prób*

4 ,h ,6 fcpływ booaoanauu osonowoso na Ilościowo oznacz nia sodu
m ri^« ł * * w .»«i^ n i * < « & r - « » » . « » . i. »nm> W  ■» m ■..!. ■■■ — M.  * l - n  '<■ —  .M 11 11 ■ M* mmmm . . .  .— ■ ■... ... i .  1— —  — —  —  — — -- -~- —  - r -  ------------ n, ■ ,lf ~nr Uh «» 11 ,i g p

i potas» Patrią fotometrii ̂  islyiignlowo^

I ni których ootoriałach hutniczych prowadzi cif biotąoą 

kontrolę okładu r&miaż aa aa»ario£S motali alkalicznych* Jak 

sodu i potasu. Sałatą do nich praad© wszystkim żużle /popiół..;-/ 

kotłowa ora« źual® pochodząc® z czadnic gazowych*

- (>? «
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2na$03o£6 z M v l& ic i  t cis «M *jr ianyai «iUaiaikSv w %»m typu 

¿Uółacfa UBOółiaia d03orowi U cha lezm m  »©ri«aio«aairt się w taapo* 

returns topSstanla tych M l i *  V laboratorium sut- ■.«¡toj oaaac«-. 

slf ta składniki s oa4ai#la<>3 od»a£ki próbki, ko^osąc poaiar aa 

fotometr»# płwai«ałov3«*

Zakładaj %a aotlitroliS »ykorayatania benaoasana eaonoaofo 

w raajoaaltt:-3 aaalłai® aaterlei6v nionataliossnyeb, ni*..-iay ino,* su 

i « anoUsio mgosvtlmjoa ¿ttśli, po >. i ano ¿or,o «badai tipiyv 

oteoaoSci w aaalisowansa rostwora - aa wynik fttoatttryosaaga pomia- 

ru* W tym ealu praŷ iotovan© rostwory próbek sjmtotyesaych o zawar­

tości sodu 1 patasu , podobnej do apot>kansj w •

da roat-n-oru bsapośrednio prsc-sa&oaonago do *oto«otro¥oaia dodatko­

wo rd&ne ilośdi baatoaaaau ataouswas©* «ynikl poaiai*$w aa stawiono 

«  tablicy  SO*

tab* SO ttoły* nadmiaru bsaaoaaanu amonowego^na ©aaaoasmi« 
sodu i pots aa aa fotatótf®'-- płosianiowpi

~ 64 -
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Pra badml--. w  gróbksab
* . 1 » W W H I» *I» * »  MKWt» ** W»'W  W VW> —  »W» M»*W> w  *** ■ ~ ~  ’ “

o sana aa-aow©ff0 1 koapłoskoraatrii
»Mi m  » m »H' »m ■»» »w >»  <■« — m->i ■* «*»■»»■ m «*»<«** ■—  - «  —* Hm»* ++«—  -w  <w w

W osia sori^ntanowanirs sif w bospośrsdrłioh korsy-ciach , któ­

ro m m  wyplya%6 aa stosowania barsaoe&aau «MMwog» « praktyco anal 1 

tjcznsj pray *50 toa aao próbki syntatycaae o składali chazaicaaysi po­

dobny© do rud żalasat śażłi* dolossitów, kaaioai *api:?ar>ych i aia- 

których aatsriałów ogniotrwałych• W© wrsyaikiah praypa^kach otrąca» 

no banisoasany galasa’!  glinu w sposób poprą dni© osóaiony i osaa- 

esono ta składniki jsfeęeau&af* obok &i M a  koaplsksonetryeaaia* 

ti arass3.csu po fesasoosaaacb osnacaoao bo&piss‘i9£>Qtf̂  cani■.* yapft 

i sus,, wapaia* asgneau i aaaganu ora* aansea a*todą prsea siar ¡ca- 

kowani> arasnirtos sodowy», sa§ sód i potas aa fotosratrse płoaieaio- 

w$n, Tablica 21 ilustruje otrayaaaa wy alki aaałia* wa wsaystkłch 

praykładacb atr^cssi13 b#aaoasanów nykorauo tylko Jo »I-, fi aa««

1? cala sorionto»ania się « skróceniu csasa tncaaia amilis 

pr Sy; cot c a‘ as o kilka s&ril próbok po 10 rasy i ossoacsono

w nich Sslaso, §H a, sangaa, wapń, tt®$a*8* aóci i potaa t,jU 7 skład­

ników w ka&i sj próbca, cayli w auaia 70 osnacsań.

Badania wyksssały, ia 3*4ya praco iik potrafi vykoaaó tf 

iłośó osaacsarl v ci-;gu 4 do 6|5 godsia* p£-3- to obraa ®tól 

soacsB^^o gyięksM aia ĵ raapusto-t <.-« o i labar&tor iuia dl*3 t* jo «ypu 

aaalis, awiękssaaia wydajności prae^ 1 operatywności laboratoria» 

bas awiękas-^aia licsobaoSai ssałagi*

4 ł,A . oaaecaeaia wapnia i sasnaau » materiałach typa aia&raiaego

o da&aj aawsrtoóci /po». S ,,^/

Prs»ba3ans aożliwo&ó oaaacsaela wapnia i aaga&aa « aataria- 

łach sawiamjącycb dute iloóci aaajaau, do których aalsżą pi*®4e
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W3Ś&-stkłsi rud:? oangaawa 4 áadl© pochoisąoa z produkcji áálaasssap 

m  í 3urówki 8wi#re4aálisst«á# Tx̂-rJ M m m ^ ú asatarsją od ok* 35 •* 

55 í? Kü ora* od 0*1 í; áo kilku pro©sat Cao i !%0i vymk^mmg&tiom 

rudíf aawiar&Ją kilka 4sio alftáfeh łub aawat mi ¿fek ca . áci procent 

CaO í MtfÚ»

H radach m&tifzim&wyoh występuj® rúmteé oá o¡s* 0*1 do ponad 1 ■

BaO* fé i ál w graoicacft kilku proo-afc, iytau do oís* 0#J?5 »

iiuñkaob

y áuálacli poahodaąoyoh ss produkcji ¿-'laaoaaa.'.raatt «ialHopiaco- 

mgé saagaa vjrstfpuja «r granicach od ok* 7 do ID ‘ « CaG do ok.

0 0 9*0 %  ÁIS03 do 10 *t 1?iOg do 0*?0 ?I, feO do 2,00 H*

$ praypadku sasioaaaaoia do aaslia? tyofe saatorial&w astodjr 

%aaaoóSá.aw«4 do oddsiolsaia ?a* Cr* Al i fl, eaiy sancaa poaoriteja

pi?!* SS'C* IS-;". -'"& w •*» •

Ü prábk&eh o aslaj aÉWMPtoéai jaaagaau ap» dla 1 "- 1 vagl^dnio

du&aj cawartoftci c#0 i MgO - /po»|fcaJ 0*-j0 / ,  albo t«$ « prajpad-

ü$u aawarto&ci ííi^fes^oh ilości ssas-:msu /do ok» 15 /  ala feardao 

du&'jch ilo ei wa¿*aia /kilkadsisaiąi proc->at/ i aar-ja .-su /pSSü* 5 '■"••/

i î k» a na*--

- 6? «*

m&tm ©anacsas *^i#i#38«w^a»*«í va oras susę va, «g a ■«§

atfpsiv po oÜmiélss tr> oza&eznníu sangaau oiJ:%é tę warto-fi- od 

tych tP85sh składaikdtf •

I?iik i- tai* post^po^aaia ai  ̂ Ĵ śat do P *3 ia dla

o takiej proporcji akludsiltóv Ma í tía ♦ f% Jaki spotyka al$ w prajp« 

oadku rad tsm®*ti9*yQh» 4ł«t«so tai dla takich aattriul&í opracowa­

no łasą dro;;v poat#porasta# FostaaotiOBO aiaaosiicla ttsulią6 ?'c 

s rostvoru pr**a ak-trakcję 4^3tylod’*«tiokarfeaaioiat»«a aolowpi 

po apra^dai® ystrącaniu boaaoaoaad» <*■ Fe Al /Cr i f i / •



«* CS "•

Według tea$&$ 8o3e t$o ô o-a.&itml& tea

pozwało na wyekstrahowanie- z rojstworów w sakr as i". gK ci 4 «* łl 

kilkunastu pierwiastków*

y przedziale pU od 4 - 9 ©Isstrahuja sif tylko /Fe*' /  tu \ fto *

"̂W * — 44
Sb i Do *

Dwuetylodwuiiokarb&ainiaa sodowy jest swi-.sśim. wyjątkowo 

nietrwałyst przy  niskich wartościach pB i tak przy pR 4,0 jego 

połowiczny okras rozpadu wynosi 30 sekund, przy pK !>,0 wynosi 

51 simii, a przy pH 9*0 jut 35 dni*

Dla ekstrakcji ffn porano więc zakres pH od 6*5 - ?#5* co

aapewnia debrą trwałoś.' odczynnik« ©ras pospala aa szybkie utlenia* 

ni© f!n ikr' ił. nsss powietrza podczas ekstrakcyjny30 wstrząsania.

Jako rozpuszczalnik do ekstrakcji wybrano chloro:'ora* 

i przesączu po ekstrakcji oznscza się ko» płekacsetryoznie Ca woboc 

flureksonu i tyaoflataleisa* oras %  wobec czerni erlochrosaowej 

oiareczkująa przy użyciu sikrobiurety 0,01 łub 0*003 a roztworaa 

FMk*

l)okSaino£'1 kośpłeks^asitrycznago aiar-.cakowania banlzc isałycb 

zawartości Ca i %  przy pomocy bardzo rozcieńczonych roztworów uda* 

ło się znacznie podnieść dzięki oolowesiu wprowadzeniu do próbki  ̂

pĵ ẑ jd kali sia* Ł’CSiCo ̂ an̂ .i -*̂P ąj śoiźłe określonej ilości

0 ił¿litrów roztworu aawierające.̂ .o tylko Ca i % #  Po miar ..enkcwaniu 

Ca i suity Ca ♦ %  siareoskoiiuj# sif oddzi-c-ł-saie próbkę &lepą* do 

której dodano również w tych sasycb warunkach eo w próbce badanej 

tf saaą iloii roztworu zawierającego tylko Ca i % *  a, nastfpni© 

od&jsuje tf wartość ci wyników siarczkowania badanej próbki.

Babiej ten pozwała na daleko idące usunięcie subiektywnego błędu



» Ł a r a o s k o t f a a i a  z%Lt\zmo$o s e  z a i a a ą  b a r w , ’/  a á y t y o h  a u - t a l o l a d i k a t o * »  

rótśf*

W ealu ustal;: aia iloéai d w aetyłoAwutiok arbaaialana sodowgo 

potrmłmS do asuaitaia a próbki akr®#!©aaj ilóćci aarsgarm* prse~ 

rpwa-isoao dafrííaicsaaia aa próbkasi:- syatatyaar^cfc »

3o 100 al IfcjkiaJ próbki usslasacKoaoj w rosdaialaceu sawicra- 

jącoj 0*0480 $  Ha wprowadzono 85 al ohlorofora« i 0*2 g dwaatylc» 

dwtttiokarba&iaiantt aado&f ...o*

Bkatrakcj§ prowadzono praas ©k* 30 akuaci, a aaatępaia f»8f orga­

nie *»ą wpuszczono da siewki, aaé p®»ostaÍ©£l w rozdzielaczu prze* 

plttk&ao dwukrotni« chlorofojmaa używając porcja po 10 al i kaMo*» 

razowo wpuszczane faa§ organiczną do taj aaaoj zlowki« Pateas 

powtdrzono «kstrakcję saagaau ^ssoaa trzykrotnie, dodając do roz­

tworu próbki kaáderasowo pe 10 si chloroformu, 0,2 g dvuetyloáwu- 

tiokarbaainia&m i płucząc kaliorazew© dwukrotnie parejea i pa 10 al 

e’slor.famu. Ekstrakty org&aiezao í przechodząca a przepłukiwania 

iloáai chlorofarau zMerano kaMer&zewo da adds:. ̂ la^ah zla^ak

j x .-‘̂5 ■ i s X ̂  w -‘i t •

&awar$e&¿ zlzmk odparowano do nucha /usuaięclo ahí ore forsa/ 

a następnie, pa rospttssozoaiu posoataloáci w kwasis solnya, wy&zie- 

laaa aangan a roztvora slabo asoaiakalaega w po&taci íosioraao 

aaoaowcaaaganowa^o , a pa odaąezeuiu osadu wpmn&omąo do
C ¿ f

i  w y l i c z o n o  s a w a r t e M  « a *

S anaio/lczaej próbki syatsiyesnaj wyakctrafeéwaao laangan 

w toa apaséb, &-■■ do próbki y rozdzielaczu 4v&&no 30 al chlorofer» 

aa oras jednorazową p*rcję 0#8 d«uot l̂od>;#atiokai*basír4aau sodowego* 

Siesmobr.-zawą warstwę ekstrakcyjną, oras ehlorofora pochodzący



® J?**8aplttki#ania /2  raay po to »1/ usiosaaaoRo w alolfco * a naat.- 

ai© podołmis $ak popraadąlo ossaaOsono fóasgaa, fa&liest 22 podaje 

otr&yaaa» n#yaiki pomiarów»

•  ?0 -

-tab«r gff Ustałem!® dodatku dwuaiylodiitttlokarba&l«ilar>u sadu 
 ̂ ssaieŹBÔ ct pd zawartości tsp&pmts

«¿-ir iilośy li)tnł8t|lolCWlo «l Jiu 3 Całkowita 
dod.tf g Ipróbki!ekstr, idwuticfc.lrofora! w HwletUofd &» v p-

I ! i i
*

0,8 » 45
o*ou?o i i s e 0,2 i 30
m > 9  ag/! i

i
i 3 !

O -#

I
| 50

■ I w Ą i 0,2 I 30

0.0480 J II j 1 j 0,3 | ?G 10*0491 j 0*0491

.1______ t....... ... ? f t > ąą/

«traysaayeh »art fyaika, ¡1® 0*8 g dwuatylodwutlotEarto» 

©łałąna aodowogo wystaroaa do aałkosiitego armaięcia 0,04800 Ka pr«y 

y® dmietyłoivutJ.okorbaniaian aotcn. wprowadsli w JadaorssomśJ

jp©j£*Cj| & #

Ponieważ- o&cayauik t©a ¿j-ast dobrać rospusscii&liiy w w od siot 

locodaisj iast go w roaiwoms- o aaaay« otę&oaiu* .śkstrskc^a 

łisnizo a całkowito ssiRi^ois staa^aao t(| dro^ î

twa 2sl-"d- i© Mik« oinui*

Salo» «orlontotfanta aif w praydatao&si takiego paatfpaw&ais

ii poiącseaiu z kompltk^mfAs^cznm osaacsAojk-a Ca % : przylotowe 

X0 dwie sari o próbek syat«tyog»yefe s których ¿odaą r-:?pr .skatowały 

próbki o następujący® akioiteiss

j*00i g MgOi 0*005 CaOj 0,10 g Haj 0*005 g Fs ora« 0*Q0?5 0 

AlgO-» Próbki drugiej serii aie aawiorały fe, Al i Ha*



*  '¡?1

Poi,ano tata;} $&ffart9$ai odpowiadają skiadoui rod wysokoarsô anowych 

przy odtra&ca próbki ró-.»aa4 0*25  &*

W giorwsastj m t i i  prdb Strącono b&neoosansts aaoaowyss J«&no~ 

rasowo Al i Fe , s drogą norią prób postępowano ideatyesaio a tys* 

&s w^Ki#ienli{ osad&w ocaywi&ci© »1© rmstfpllo, a prssasąca po 

bsnaoooaaacb zabrano w łtolbl«? aiaroiio;} »a 250 sal*

Po osapołaSaniu p r z e s ą c z u  uos*? do kraski odebrano kalftóint*» 

ao-.jo po 3.00 ał do roadsi-slocsy coles akatrakcyjnofjo aouci' cia 

»sagana* Po ekstrakcji próbką gpro&adzoao do kolb@h stożkowych 

■ca ?50 »1 i  oaeacsono ko^l^kseaa trycsai« Ca i % «  Wyniki o m c w i i

■•,■»'.3. 4.€l- L<,i w -i- X\* l i  f

ôkładtiofić canacsonie €aOf BgO po okatrakcjł tsaagaao

»Ottiat»*• I Dodano CiaOS:<Sfiał®8ioa©i ¿kJdaiso i.[*nalo«*¿ono* tlwa>ji
tpr.t ®g JCfiO ®g iVfe0 sigtHgO ag i

* f. ł-v ?  ̂ ^ #* ¡- i ̂  odda i >; * *
* * » <?»w i ' ł-' t -»v i ♦*'*J | h> i *1 bsn-» 5 • e a <4 1 f O  1 Ofs 1 “ * BA L~ "
i f ?•* i ił i Z*ZZ s eoes.atsonow
i ** i i J*' ś i * J 11% przez

JL ~~L . ____ !___ I t . . tekstrakcjo
* 1 ' 5*0 * 4*9 1 1*0 1 1*0 !bas dodatku
i a 1 5*o * 4,5 * i fo 1 1,05 }ro /ii s m
I 3 1 5.0 i 5,1 i 1,0 l 1,05 !__________ ___

Ha poistawia wartoóci polanych w tablicy vlda£* ko oiray- 

san • wyniki analiz są b&rdso dokładna*

ftttciy a®tsgasow« zswiarają zaaas** większą lob ania4saą iłoiS 

baro /od ok* 0*1 ■ do kilka proe nt/* ał techniczna potraaby ais 

aawnas 4«go oznaezoaia* Dlat-.-̂io t«ś w cola anikalęcie

ni -potrziba^s© ©d&s sloaia togo składnika w toka analizy* przabado* 

no ao&łiwoial oaakoifaaia bara podczas ko&ploksoaetrycanogo oznacza*



m* ■'**'

nia Ca i !%* »lako oloa^anlk do aae!so»aai& wgrano dwuchrotaiast

Ot ■ k 3 0

Colo© sprawdaaaiti asiotty pr^ygoto^aa© rasjtaory wsorcoiri 

a&wierająoa tf 100 ai próbtci 2,5 ffig £a0 I 0,5 % 0  ora« 0,62? sg

«os&gae rosuroi jf?5 ag 080» Mląreo8kov880 rost-oren 0,01 

ilości 5 wwiwora K-Cr^O«*
C < f

Tablica 24 iieetru^e o trap? as wyaf&i*

gąb» 24 8stal'.iai?: d©dai:;a dwuohroaiaau potasu w sal^iaaśei 
od saw&rfcoćei baru w próbce

Hr f SodmsoilSuałesioeAt8o€an© iaaisiio$¡o! Ooii&no l boi aa o 5 $■
Jj>T »tCaO ISa0 tsg iHgO tsg i i-00 sg iBeO «g r roatii ,lU2ro0„|

i j l ! w al 2 '

1,
1
t :>,l>

|
j *•- # $ *■ ♦

i*Y i'
w,5

!
i o*503

i
'tiio doi&ł -

2* * 2,5 J 2*54 0,5 t 0,490 lalo doiil *

3*
9
* O . |t 
| 15 *

J
1 2,49

1
f 0,5

i
i 0,490 i i A ^i Skia uo-ia -

■ ł> f -5 ¥ v» J i *, $*r> 1
o*5 ! 0 #?85 i0,625 % n i. dodano

!
I

|
¡0,625

|
«!/ ♦ i 2,60 1 0*5 f 0,715 1 —

6» i ? r.> r Ul ■*«y* ! ¡”i ! 0,540 !0,625
i 1,0

/ *
t
j 2,§

I
1 £ f

1
I 0,5

J
i 0,502 j0,625

i !3 fi

b* 1 2,5 i 2*50 $ V*P i 1,59 13*75 f af« dodano

Q 1 
i 2 3  j 2*48

f
* ći 
| -1 * ̂

$ n CA,  
1 •-, >43

1- i 
i «i? * 2,0

10.1 0,5 i 2*48 t 0*5 l 0,5CK^ 0*75 3*0

u-j
i

2,5 } l 0,5 1 0,405  ̂5*75 5,0

2alcł@4ajf|a$ śa w prafttyo* yaiftoby siłslil&ycaa  ̂ od^aś&ż pr&felii 

rdwaą 0*2500 ę /calow aałą s® wagł^doa koni oanoM ‘Jkilrak«,;̂

anu/ paiony poarygoj ifetad odpowiadałby wtad; 

¡i 0,Sy fi łi;ijO i ,0 > o ras 0,25 i 1,50 !5ii0#

duiyah ilośol m 

próbce o jsatrart

'i&rtośoi połasi# w tablicy 24 ws&asują ¿wdiiosisacsaio* Se 

S5ft0kowaeia dużych ilegei baru Jast atotlii?®# ¥id&i rSwaiai, ¿a bar 

v podanych ¥ da;i«ladcaaaia ilofeuiach ni« wpływa aup-Iaie saa fargaik



essacsesia «apsia* dlatago taà  paîc s ü b  aiarooskowanie wapnia sfe$d** 

»y Jesst dod&tôk rost^oru dwuchromianu potaau* Fakt iss aa bardso 

korsyatao naatfpstwa* s łbów lec; żółte sabarwioaie wywołana dodatkia» 

kilku ni 5 - rostworu dwuekroaianu potasu utrudniałoby w duâÿs 

stopniu aiarecskowanio wapnia wob-;-c fiuroksona wagi. auraksifda* 

te ssïss żółto sabarwiani. v przepadku miareczkowania m%$ Ga i %  

wobec oserai eriochrosoyaj aupsłal ■ .sakoisa# ®iyâ prsejóciu

barwy wskaâaika a koloru czerwonego y z ln lo n y  Jast wyjątkowo ayraJaa

i ostra*

badając wifc w praktyce 3 ał 5 fi rostworu dwuehroaiasu. poteau 

do próbki praod »laraeskowa^iauyté wtsd^* stosując odwa^ki próbki 

Q»8S g- /ewentuaiaia prsÿ wi^kss, eh oiwaikach próbki oisbtatf ilości 

rostworu równe tar.iaj odwa&ce/ aeâaa skutacsni» saaaakowaé do 

łtSO ;' fiaO# Sabieg tan Jest unlwsr&ałHf i da st§ saatov,owaó do 

rdâftÿ'ch materiałów hutnicsych « których aacbodsi koniacsnoSó osne** 

©aenia Sa© i Hg3 w oV-caoêel Ba.

4*S«9« Osnacsaala :;y..̂ x%o o i v;a^nlo i. vm̂n -zu w .gafrśriałaeb

t;/pa aifi»ralne%o o duâaj sawartoóci &®l ttm /rudy/

M wielu gatunkach rud êaiasa sawartofcci CaO i ć-*gO laêy 

goaiśioj 0̂, 1*̂0 ' * ci t̂ ŝ iĉ i pr aypadk acl*  ̂ sw oisrdso £■* o X” o v n  ̂

pr&ed jarsaprowadsanit strącania p sy goaocy bensoesantt eaonowego 

Oddalali/' główaą ileió &&łasa prsy po&ocy ekstrakcji*

ketrakcja k-lasa w posteci chlorku Jest snaaa od dawna 

ag/
h sitaio taaa saaadaloaltt po 

oo /
obssarną pracę Sankaann i spockar ^ 1 *

Autorzy ci oaawiają sdolnoéci ekstrakcyjne sserogu katonów, 

eterów i astrów oras osawia J ą wpływ podstawowych paraaatrów Jak
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<•» m

temmwoM, iojspefatara 1%$« m  ekstrakcji»

9o coł&r sial^s aa «J pracy wybsmno do skatrafcej I octan -

a«butylowy a to m waglę-da aa swoją 4os$fpaoiS* -ajwifkssą wydaj*.

ftOM akatrakcyjaą dis chlorku Sołasowago wykazuje octan »«butylowy

tfij
%} O ® kwasi® SOlnyK: *

Sacbowadta ai§ golasa w taki» środowisku aprawusORO aa 

rostworaeh syniatycanych * prsygotowając próbki aawic-rająca $00 sg 

^0 /50 /  w poctaoi chlorku* Próbki następaio odparowano do sucha» 

dodano 3 8 a kwasu aotnogo ora» 3. sl kwasu p.sotcwsgo /I  * 1/
i air gotując» rozpuszczono osad. Roatwśr próbki przaat&aioao do 

rosdsial&c&a w ktSfys akstraho^&ao &»lazo pray poctacy 13 ml oct̂ , aw- 

«-‘butylo-^go*

Po dwukrotnej ekstrakcji osn&czono wa wszystkich próbkach 

»4 f&aie wodnej posost&łoSoi ialaaa? aska^aałnio wynosiła ona 5 wi:* 

Badania wifo wyk&Śtały*. ź© akstrakcja w toa apos#b przeprowadzona 

joat dla cat&r wstfgasgo oddziałania &>lasa bardzo akat-esna, dla­

tego tsŁ w wsst^paaj części prób prgaprowadsono .¿aż badania na& 

dokł&daOiclą konjpl^kaosstryczoogo oznaczania wapnia i magnasu 

w próbkach po ustppay® ekstrakcyjny.: oidzielonitt ż • łasa octanaa«* 

ri-butfłot̂ ss» usunięciu glina, tytana /rogatek islasn/ praas strą** 

cenie ijanzooaanara aaonoŵ sB# a a&sgaau przez skstrakojf dwustyło»

4 miiiokarb^isinic- ■■ s sod■■» Xo ohloi’Q./or:: u.

Próbki syntetyczna posiadały następujący okładś 700 i §0Q 

/50 i 70 ■%/, 10 a@ ¿1/1 #00 Hf% 5  e® Me /o ,50 / ,  1 sjg ‘fi 

/0 ,10 V  oraz 1,50 ag CoO /0,15 ??/ i 1,0 ng /0 ,10 K/ % 0 ,



Tots postępowania annlitycaaaa© był • następuj ą©y: próbki 

oip&rowaao do sucha» a następnie aadan© 8 al 8 s kwas» celnogo

1 sł k^aau aaotu / !  s 1 / i ©graewan© w cala *^«pua&eai»&ia ©sa­

du* ifastępnia »^ekstraiioaano Itólsso octan,«*-f>-bu tyiow#s<

a po g f̂ercniu faa^ wodnej w alswca otrącano /po odparowaniu 

orgaalcsiłsg© odeay!:nika/* Al* fi 1 resatki Fe bcnsmum-  ̂ as©- 

nowy®» sbiarają© prsos^ca do kolb,-; saiarosreg aa &jQ tu 1*

2 kolby sjierow&J oietoar»© p© 10- asl próbki do roaiaioiaoay 

ool«s ©kstrrkcyjosgo usunięci« aanganu d-motylolwukarbuaiatma» 

aod©wyta* W próbkach poabm/ioaych i saangsn ©sbo csono Ga 1 cteaę 

Ca i  Hg koapl^kaoa^tiyoaaia •

tablica 25'podana otrsjaiaB-a wyniki poainróir*

2 otrsytsaâ oh w$ttlk$w wypłysra waiossk, ¿a dokładność 

osaycaeaia tłj śatodą Jtat wyźasa aaifełi^ Jak to wiad©»© a prak­

tyki, csatodatsi kłaay-câ Ełi pray u%ciu łsaoniaku do uouniecia 

XX¿-cle# grapy.

!?a sacsagóln.:; podkraSl. tii® usługuj© fakt» źe pray użyciu 

aotody tikstracyjnej w połąca^aiu s b îisoeaaass asoacwys i kosa- 

plokiiOE5itr̂ csRVi3 ®terk;G9fcmtm&&® nośna awi§kasy6 dokladnoS« osna 

eaesift aoutteh ilości wapnia i.jsagaaau praaa awifkaasmio ©dwafek 

prćbok rmwot do kliku grossó«?*

% a b i  © i  i  t n j e s t  n i s  d o  p o a y i i s  a l

p r a y  ttź y c i tt a a e a i a k u  do w?daiol«nia wodo­

rotlenki, gdjri ©P* » przypadku rudy aaaierającog© ponad 90 

tlakó* źoiafift a tjlko 0*10 ^ CaO i 0,10 k tigO wydsiftlei&e tych 

składników a ©,yÓłneJ Kasy wodorotlenku fc&b witea^ &i$ problo- 

smtycsn-)»
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*t?afe, 26« Sprsatdmnia l»&ia<laalssi o$rn.ecK&d9eb miód anslitjc&fis-cfc aa mtar&ł&jffits. ?*&ar«aflh 
&Balltje3isgpe&

Wiiaa«a •morę*

i tisora© 241 SSSE 
fspiek aanotopl*
f

! Kaorsac ruly 
i 3;d '-ryt. 
i IKi;*—Cillwics

, SStt&ił V,pl'.jCm
Ja Hut? ?ok6$
l&olmlt mzimg 
i Kuta ¿'okój 
i
,Cogls 
¡Baty Pokój

i C -igła ehronog# 
i Kuty &Qfcó$

jBCS lir 174/1» 
i 'Sasami»ńa^l . 05 ’.

I

[»CS lir 175/1 
*s*u^a 4»łasa

|B6S X* 1 %  
trmia jsangari*

7 ~ * n r a r ! «130 ! <?aO rvrO

! ^
* atestu

toffiB&a&f «tg lossaa©»* wg

49*9£!

DS-asC?.! DE "f

śst&atiłf lat^atsl I 'itoatui
asraes?

,at '-stu.
i t*0S»se-lS|

!
#9*80 ; 3,0? : 2,99 ; 0.39 ; 0,35 ; 9,54 : 3,60 : 0*35 ; 0,39 ;;;;

i 24,43 ?4*50 !1
i

4,55 i 14,48 
*

1 ! i

t 1,02 1 1,05 !12,30 ? 12,23
t f

1 2,65?
1
! 2,66

P

1
1 . 1 2 ;  i,o?

4
f * f
i 1,63 1,6€ ■t 1,82 i 1*88
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1 |

| | t
t ** - ♦ 1.72 * 1,74

1 i 1
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-
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? { t i
1 1.31 1 1,38 1 1*21 I 1,17
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j ! t
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- .; l',20 * ?,S$ 1 62,06 ,:02.20

! * ! i I
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2~3

i/na/

5,24 ;44,83 ¡"4^,50 \ 7,13 1 7,53

. i i f J0ll0 rlof

; 0,28 j 0,26$] 1,49 ; 1,45 l&sl&so ssaa*
jpesoa ©tetff*

I 0*78 ; 0,80 | 0,70 | 0,72 jUn usaa.
i I t t p t z m  e k a tr .
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s assaaaisiaala .2 i nu w oc 3 3. X
5.1« Cli»rr4it^ryst^^g*ggjSi^gSŵ l g S J ^ ^ 2 ^ — s— --- —

;i*Ari* ^hayaktargrgfgka

Mąesssiąc on«ll&t stall a ¡saki»» bsiafi objętiofc tytulsis

»ioiajswj V * m  K b » « M  »19 WlnM»*» W » « *» «  «»«■*«««» 

osmwaanta 1 1 »  w stalach swykJycł. i sto3o»sch, w rac aj« **>«>- 

essśmi® raws na »«U t*»ił MsaSSBSla *®S® U tofoł* "  »  *#ie»»to- 

» wfe»f»i»łfteh hutalaiS ch typu a i ce rai nogo o birdslej akot>EOl̂  -tłt̂SS ^ ®W5*®*«W*S **'* 1 W** *V ‘

, ,, «,1*•ł«*ł«et i «h«-.' •» »i»«-«--“-' /flro* ćhrSR0S8‘'®ijtif| Źłl&l© G.p.'0,jrtlpłi5088»y” ŁłŁ.-ia-vifJ+ •■ V*.«.-*» m-1- « f  ■» «

ii© łwp#/ *

thragę poświęcono tutaj «rląeasla aat nPialo© o savraHoaci 

Al paesrźaj 0,1 vi dla ktdryah stosowania ©otod *ot«n-itr?cs»i?ch

3an . »sroeta Al « pfóto« córa» brsrdaiaj ryasrkwn *

Stosom m  v codai»a«a3 prakty#* odcsytmifel prs.. fotattatry«®-

n.Yn osaacaaaia Al tj* ario«hroBQyjafllaa nagi« alusiaea

, „>**•< - ■■•.• hnpHiAulic»CO W BOifiCiisBiti 8 *Qfa'..•ją bard»© siło® w*aaa» * 4

v j ..  * »w* j-. (-« % £5X0 S tO ii OWSlS JL v< vJ ydużą eaulofccis? agimwi#* w pr®isv,c* b»bł -*ł%

o feardao isal®3 grabofiei «aratasr absorbay3»^/Ot& do 1,0 c©/ oraa

Sarda.o 4Ste »włoSez^nłB *>*%var6*  tatowe*’- /««M t  prajr nm rtM eł 

. Vlw . r niwa^ki »róMti :k-3t jp^mials a?*ra»ia&oae./» aS.;*vjvi*«»*‘' Sr* w

:3aasia dokł&il&ośS wai-~-aia i 3edaovoda<r::-- pr^tesl.

Al do 0*1

ChOGlatity

pri&tjHt saa a i? ptfsykładst #dsl - aP* s - i - t c - t JŁ>u 

iiiiiśłsSiseia 0 ««aarfcofiol ak* Si1®® v Al -tocuj -- alf #$*f®Ik£ 0*5W0 I

próbki i a pa ro8?usr.asaaitt l a W n » «  a»s- row**«

próbki w kalbia slarawa^ da 500 nlv odbiera ełę 1 ^1» prsaaasi go

s  ̂ nl —' ‘j?t Apfti fłflSit--'- tJlł’! O Ó©t|l!|kW$S?*®
CifW

aliaa. Sakia paat^p0'-aaia w grs*jpaarca

aws.efali.c:;vcb niepas pa iźaj 10

0;r;icb stali yyssoUootopouyc

i. a-iłobs aiś do posilałania z-





ppaootawia ¿'odiiafe w rostaoraa- »raa z glinsai T if p, Sr, V, a w pray«* 

padku »rób typu «•4itt,.ralo&go równi O ̂  W-4SI -f> / :-f :V . - cz &

oaaaoa&ftie glinu wpaga więc w dalsaya ciągu rfldaiał» od poao^tałyoh 

w ro3t«oraa składników« « sscsagolnoiai tytanu, który nię

wraz- a glines rfeaieg: np# « notodaeh B-hydrsksyehiwłSi^ej* foefo*» 

ranojf i wodorotlenkowej *

ł)o stosunkowa »ajsaybsayoh i a&raa-aa natfdokładoiojoayefc

siotod oasacsasia Al w stalach stopowych aalalą a.tody opariv o po&*

radaia wydałoIssia glinu » postaci kriolitu /Ka^UF^/ i wagowysa

sak ort Cis* nies poais.ru albo siara cskOWO s fluorki na sodowy®

s wykoraystanioa reakcji powstania kriolitu i potiac^osetiycanyss

111/
lais© pomiaru * Ca&s oa&acsania glina wynosi w fcych

- 81 -

«raM« V*

. dla stali o prostacy» składał® choaica*- 

a p , iiła prób typu ©iB<sralnego§ z powodu ©&?ei*o£oi Ca i % ,  tr*tody 

ta nie- wykasują ©p««Jalaych «Slot.

Bajwifksaą niewątpliwi:.; perspektywy rokują sotody oparte

0 kosjpl?;kso^trycans siiarooakowaaio • .«Jufc o&scai*? ssanych jaet 

ananasa ilo&i aatod nadających ®i>. do asmacaaaia glinu*

U o drak aajsaęSeia^ ograaicsa^ sit ona do aiarscakotiimia saasgo

tylko glinu| 4uś uprasdaio wydi&iolca^go as drodsa klasycaasj a sio*

,  - u - . .  67-76/ 
raaaiuy słtiaaaiitó  ̂ .

Soaadnicay a «rot w Jtł9«tóa sa--csa®>to prayypiesa ai®

1 ułntwieaia oaaacsania fil i aa w smtariaiach typu siasrałssgo sastą*

gg 87*
pil w aaaadsio dopiero po ukasaniu się kilku publikacji Sajo * 

11.-,113/ ęesegł|.vlejąiyoh oanaoBanic glina aotodą STOploi^ć^jtryessą# 

&sdlu.;; Sa^o ohoer.o w badany«. rostesorao $oay aetali# poaa m  tał m i 

alkalicznymi i aiom alkalicznych, kompleksowo ®i/- « rostwor-aa słabo







;?áb» £? Ilości©»« strąca»!--“ się glinu b-.uizoesanoa 
aaonowya w ob .cn oácl kwasu ticglikolowog©

- 84 -

Sr 1 dodano glina í Oznaczono g:lin w $ t*
próbkii* m 1 55 t ’ B i A !

1
1
j 8*0 0,20 0,21

i
l

Q,£2
!
I

a t* 5,0 $ o#so 1 Q#5& | 0,^9 i

3
f
f 20,0 S 2 00*.,w 2,03

i
1 2,02

i
{

4 t 50,0 ! 5*00 i ^,9? j 5,03 1
! S J l !

á - strąceniu banzooaanu glina próbkę gotottaae prasa

5 ¡ataut#

B - Glin strącono s -«rżącego roztworu a następnie pozosta»-

wioao pjrzaz 5 - 10 a i nut w teap^ratarz« ote# 40eC#

‘3,2* 2*2* vi'pł;/t; sfeła3nlK6w_ totfarzyozących m  strąca ni o 

glina b-vazoagaao& aaono^ya

y tcnsj serii aaalitycsno;}, złożonej E próbek aaaiero^ąo^eh 

!) ar; / 0.50 7 » 80 «3 / 2,©0 ; /  i 30 rag / 5,00 r / .a* utrącono glin 

w ob-’caoóei 30 ag /3  /*  30 ag Co /3  / ,  60 ag Hi /&  /»

30 03 v /3  f/ę 10 ag Cu /I  v.V i 80 ag Mn /8 / .  W oaadzio benzoes«-* 

sów oznaczono glin oraa sani«czyszczenia• tablica 2& podaje wyniki 

oznacaañ* vafe widać z otrz^saych uartości, tylko » próbkach zatrie- 

roj'jC /̂ch V i Cu otrzysaao zawyżona sawarto^cI Al«

Analogiczni© postąpiono w serii ©nalityczzsM alofcoasá 

z pr6bafc aynt^tycBnyeh o zawartości 0,50 f Al /5  ag/ i 5«00

og/ Al v obcności 90 /90'-: Kg/* 60 " Fe /60i= ag/, oraz 30 %

Pa /300 ag/ oraz oddzielni-* przy tsj sascj stopniowana;! sawartoéoi 

-glinu, v Ob&CftoSci 6 • Cr /60 ag/1 łś & Cr /1§0 ag/ i 30 56 Cf 

/300 ag/* Oo próbek zairi»ra4%cych cferoa dodano ponaato switteząS^a 

ait Holci kwasu tioglikolowego /20  oraz 30 al/, gdyfc w przypadku 

cnroea wykorzystuj a się również posa redukcją fakt po* stawania



iah#SB ¥ ' 3 | > 6 1 s t ? ą c a Q i 3  s i ę  i a a y c h  s k ł a d s i k & f  s  b s a s s c a s a s t e s  « g ł i a u  w  o b s c n o ö c i  k v a s »  t i o g i ï k o l ô w ô g a

' i __ * __ ,̂ cïwsrtûi;4 innych skiatlałkó  ̂ a py^bco'  ̂ ?
M  doda-::a ïRi©r"''" T'" iïo ”' p',,™™-”’» m| —"ffT- I ' V. ! Ca .Ma

ïdotîaaoï 3 f* I 5 t €> % I 5 % ! 1 f* I 8 % . !
*/¿O,Ongî/3ô*0E;|l/£ô,O egi/30*0 agl/10,0 ssgI/60,0 22g !

;.Q«gich »  osaiaieï . 1 t âlaày í , V

T ~ ^  I 1 I T  l Î I î *

/5#o 4 /  ! ^ » ^ 4 —^ * ^ 4 —  r - — 4
« ; - ; - ; - T  « Î ; ;

«drugieh v osadsie * * 3 1 : ! , a ; ! »
____________ « ______________ _ j _____ ¡ .............. ■ .,.. ..........i— _____ p . o  ’■‘ÿ/ U f # . * & q --------------------- .<

" m * .  i  i » « »  »  - - o a  i  ^  ;  * • »  ;  ;  -  «  -? - ° 3  ;  r f

/ ł”  ^  I ïi«îiaî’t*Si;La>inlk» I I î I Si t 1,30 ■ f ! î î
t

î ! s î/13.0 m J i ____________ l
ï Al ï 1 ! î î 1 ï 1

5,00 ?* I oanacsoao 1 5 ,0 * .i. 5.01 1 . £«sâ.J 5.03 ï 6,10 1^ a Æ * 1 ._S «S* .. !
/50*o 33/ ï Bauart..skł*.;ia» S ï ! * Si î  1,03 % X 0,9? 1- ! lin 1

Sdruîeh w osada le 1 * 1 - f î à|«âÿ î V ! Ca ! iîéi# ï
*• ? 9 S9.

f f
*
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&o«Atek tych d© próbek celowo anaesnio saiffcssssono* by

usao&li^id pftsa&ftl« ich «pływu na oaDcessnie.

fablioa %  jprtaj« w^niM &mi&r&w.

fąb» 31 i¿pływ obiOno&ci lorach składników na kosiplekaoiaotr^csRe 
&ia?&cnkottaai$ .erlinu

QaDao®oa© Al w obecności Iflłiych okladnik6w

? Cu IPróbka
I ł i  ISeria

!  5  i  6  !

>*50?; * ; 0,51 lo ^s t  o^isu g/łS f
/5 ,0  ag/ *0*48fj |fiłla?ocsiv.t |

t I t
»u"\-. j t j i t
‘iaosliwG * ' :
i ! ! I ! i

/ » w  I1*98 •! {».96 8.«*« t.se  r{ u
* i » ! I I I- 5  I . i . I I a *

P*QG 5- a « r I ?  *
/59,Q  wygjf- :* «5»01 V--,5*02' , ^ i9 ^ . ^»97 :-> 1*Ł

Po&cs&s prseprouadaoBycfc doświ«tóoa®łi sauwaśono* do tylko 

Ko $r»®ssksMisa *  ®iare«s&o»onltt* obeność inny eh składników ols 

uplpm n& Jakoiś wyników m i  taś ni« utrudniał® siar- cskowasia*

¥ obscnoici Mo mimmikmmt® koaplekaese tryoan# byio prawią 

niis»o£ilwe 8' powodu powninfcb trudności w ustalaniu koficowogo 

punktu M&rses&owania.

w pwtktyco ob caoie !k> w próbce ni» &Uxm t problesu dla 

osnac^nia glinu, gdy* ni© wydziela się on m a  z bonsoosanca 

glinu*

$ dol^tesas osiówioiłych aoówi stdcny fó wynika» ¿o tylko A w s  

stanowi* a®£o aam&Btafią prsesskodt w dokłaanys kospX-eksos®tryc!& 

nys oaaacsaniu glinu w osadsio b^Rsoesaen glinu*



¥ próbkach o sairartoiSci glia i okros* /5  Al 1

Cr/ wsględni© dui;5 ilości cferoisa prsachodsą do osadu.

Pray kosplaksosotr^asnys* osa&csaaia glinu aai 4;/ się ari§© lłcayi 

a p05rstaai«si alełdr»*£iols tśfcago koaspłc-keu chroau s TOrseoiaasa, 

kt<5r& to aabarwiani-u aoże atradaić w«gł§dfti« aasat uai;;iśą&iltfi£ 

u,sfcji'->>.oâ ©* kOiCooo u iiiii*¿’C* c ÎyCk Ô-̂ ~vi»

2 t-ago tmgłęda oanaoeono ko&piofesos a trącani« glin. w »arii 

aróbok /b=?8 u^stdliloso stpąaatiia b3a8oesaaów/ sawifiri^ąejtó 

S,0 ’>! Al ora$ srtira&fcająeo sawarfco&ci ehrooiu, a aiaao^lci# od 1 % 

do 6 l.; ♦ otraysnao iryaiki li ust t*â © tablica 32#

Okazsała sit» $® sabarwi^alo roatworu tfywołaa wpiły wasi 

obocao&si do 3,0 ii /3jO ag/ Cs* aia siało źate-go aScssaago opływa 

aa wyaik sl&rocsiiow&aia* w Obacrości n Cr uehw^e^aia koftcowęgo 

^aakta roaako i. fi b̂ fło ô .ii 1»' j w o o * t o •' o i ^ wr  ̂o ̂

so6 oa.cnoftcl 6 .' Cs* lal&r&cakotfa&ia hyl® alzuoS&tm*

axGk£*ĉ ¿¡£Qtahia lnu w o<)»cno^c* ari*/?Jv 3 ̂*3?

wJ.2̂xc* 53X*£ ct-0~ioiz or&a&a ¿wŝ łoiiô owô o j ̂ ko

ktdry ir puakolo ssiarocakoaaaia d.-.ja ostra a barwy

'■i* \‘\".- -'' i';.V O . O-' '.ti j U : Sc .' JlO"’» 0«. --'i, i ■> «

f ijhił̂ i,555̂Głî S^  ̂ Ji$Ł^O ąN?'i'3̂ . v A ^ v l * ' ' > l } i  ¿£. 'iwiiw.WS*̂ łirO-..:04*

ts? ¡LtXi4.̂« ćrŜ*COIi'SliÔBi 0 .̂0 ¿¿£r05&̂2 *£*&&%.

fest if$0l$dsi'-ł dokłada-' raiarseakotfsaia ayaoyiła ok* 10 ag /I  ? /

;;g podat&tfio poprs^dsio oaawiisjyac %rjnikóut biorąc pod 

wm$%' aa»artoś6 cltrossa w osadala bom#męsub. ^lifta* yynilsa* źa 

aoSłim  Jeat bardzo dobra okrolłeai® aswartoSai glina yt próbkach 

zawierających aawat 30 SI Cr*



«* 31 *

Wpły* obecaoicl öhroraa äs koąplekaoae tryczn; 
raiarßcslsoiinnic* glim

Próbka
nt*

!

AX 1 G? 1 Al 
dolano * dodaao * osnaoacao

lisagi

; 2*oo s  
f/2O*0 ag/

; i tco

t /iO ng/
1,9?

; siarce kuje 
, elf bardao dobrs©

5 2*00 5: 1
î

&

s/yQtO ag/ j/.30 tr;/ 1*9» 0

Ä,QC

/20*0 m /  ;/5> ag/
2*03

2*00 $5 4,00
/20,Q  ag/ ;ñ O  ag/

3 i aiar nn.kłaje
ł,i*  ¡ tru.iDO

ïif

; a*oo & 
,‘/2Q*0 sss/

I
i í?»0k :' 
f/30 ag/

aiarecskuj« ©if 
â$*

A --lí'jW >
î

;/ao,o ag/
î 0*00 f 
/60 ,0  ng/

î al© âa éîf ssla* 
, gees&ow&â



Ifa SfiGlmą uwagę aasłujyje sugadoi* nio usuolfeis vpł$m Ti 

m  fcespłafcsoaaiitfcane osn&csaiú :- flisu. Jak ¿uá saanacsono* 

fi wydalała ©i© iioéóio^o «raa & glina» w procaai strącania 

bansoaasma® aaonovys* %konu;fąo 3 Koli? i norssalna koapł fcsotso«» 

tr^czns osnacaoni«- glinu /po ^oapuascs siu osadu/ oanncna się 

n sasadsie ausę Al * fi o ila tytan ni- aost&aia mmdtototmy*

Prz^ptmeémm i ępimm poprssdnio bada&ia nad aagadaia~ 

r,iass «aafeowanta fi /roaásiai 4,2*!?./ doprowadźił# do asstoaowaaia 

nadtlaftfett »odorousgo jafeo oáessynailia wakującego tytan* So&sjąe

l al 1 & rostworu do rontvoru próbfei, @o2aa skutaSSnio aa«
ć. £

s&i&irtf&S 5 ®g fi /0 f50 ?7•

Cg las pffajrt̂ caasijo prs*badaaia aoio&y bansossaacs-ej 

w óśłącaaniu a koapt©kso© ©try csn̂ ts aiaraaafeowaniaa do oaaa*- 

esaeia glinu w sate»rialacfe hutniosych waifto do poaocy sasarag' 

naturalnych yaorcdw aaulitycanyeiu

Po rospuoacańttiu próbki ucorca /po ©«antualaye apraodnia 

usunięoiu SIO ,/ ©trącono binaossan ślina w ob-cnoisi kwasu
M ł

tiagliStolovegi»* Osad po.odsączania i prasaycii* rospu*zcs©ro 

w tarasie solny ta / I  i £/ & naatępnio onaaezono glin kosplekoo- 

sairy cania* Otrayaane wyniki ««stawiono v tablicy 33#

- 92 -



- $3 ~

Lak».. .35 '¡»yniki oaa&eamia glinu w r6śa;/©b isatssriał&ch sgstodą 
h"!aaoasaaesią v polącaealu z kospleksos^ttrią

HasKia
uzotca

Pr.nr 241 
Asloaorai»
z&m

Prdb 8*C*S« 
lir 1?4/X 
£asado..y 
śuiSol 
fosforowy

Prób*
Kr 175/2
Ktida
Ż€?laS.1

^  ała prófeit

2av&rtoM Al/AlgO-/sCj fesa&»i^ss<? skłodaiki
w '•'■ *“ fcowarsyosąco

ifg atestu? -oaa&c&oao l

l
I

i
i
4

|
|

1*72 ! ł,?4
i 
i
I 
$

3*07 * 3*02 ¡49f92>? Foj 9*54;: CaOi 0,5J* HgO

112*30? Pg05; Vf,83 CaO; 1,20

j y ^ i  o,?©/ n o 2f 0,26* c^o *

i

!
!
I
tO,15f< ?iO, 
i

1,10 J 1,06 : $ M  ? ?©♦ Ó*28g CaOi ł*A9Jf itgOi

Pr.lir 78 1 • ♦«
stal o,7? f 0,74 16*97 :€ Cr
sum ^sm i# t•

&vśh+m 38
1
j
|

i

I

¡1*59 Ge, 0,19 i" HoI&bt Stał 0,85 0*86
Xii% Gliwice «

|

Wsoraec ** |

Stali 5,60 | 5*63 m fm  Cr? 0*$S: Iii 0,70?. Co
K,Pokój i !

FeSi 75
DAM !M?PJł

1,36
!
1
r

1*3B
I
180,0^' Si; 0 ,1""  Ti
l

¡45*40 f Si

5?h

FoSl 45 
OAHtMUłO

0*84

»

i

I
J

0*86

mtalic sa/eh podano swartość Al, a dla próbek

typa rai na no poi ano astiartoS W -J* \ !&. *» £



y**

5#2«4# iitatjratycaaa opracowaniu niektái’yoh wyaikó» pœaiarôw 

oarmczanin glinu g stali

f'îetodf fefôsplsfesosiflîtjig'cswigo osnacaania flisu w siali 

spmtdaoßo sŁaiyatyc&Bio i29* ł3°* 2^X/ na praykłaaaio dwóch 

ps’ôîjsk stali aiopowsá ao sró^nicówaną aawarto^cią ęliau.

¿fcjjam g,

3Sa»a?toÔé giôwïiÿcfe- Cr » 22*9C-

clsładai&ói» io^ars^ssąCfcoi Hi » 0*93

Go » 0*?0

Pojod;fńe»a wyaifci osaaseso nia gl Ina j ada33 sor ii pos ii«; rów

oamc&aá/ pra>ristawiają si!8 następująco:

ál 4 «1
fi 9 

iob s a **

5»60 * ❖ 0#018 0,000334 324 v

5*S& ?5 - 0,048 0,002304 2504

5»62 v" ❖ 0,032 0*0.1024 1024

3*55 S «* 0,048 0,002304 2304

5,65 f + 0,03a 0,001024 1024

27*96

'®Éífl(wi' j**v ****' IMN

2- 0,006$80

St^d charsl ł. łiMBfr̂f-ssrk V f**%. V<-•-># ̂  toi v«Uv* wielkości statya wypoöttffct

Orastoia aryta&tyegisai 

V *7*96 -  r ,X s — « StSyb %

Odt^fjoala standartowa poj^&y»ca$go oanaca.■ niaï

tl&6980 1





*  §& -

Stąd charakterystyczna wielkości statystycnm wynoszą* 

Średnia arytsotycsnas

I  8 —  e 0*848 fi

Odchylanie standartowa pojodyneaes© oznaczania*

7~ : —  i s c  0,0 1 3 ‘.r

Średnio odchslenle standartowe i _______________ _

=~\

p ~\ I
d i fiE\ zi-- ---- - a 0*0058 &

n/n-1/ * y

Prawdopodobna odchylania standarto»*® pojadynezago oznaczania* 

/dla poziom ufności 95 fc i «*» ilości pcsiarów/

S - i ,96Q u s j S s 1,^60 x 0,013 *  0,025 #

Prawdopodobne średnie odchylania standartowa!

3 S i,y60 SC I  i S * l,y60 X 0,0058 * o ,0113 fi

St^d aawsrtoSd prasKisiwa glinu* Al~ - 0*648 **■ 0,00^3 ;••

A lg  n 0 ,8 4 8  t  0 ,0 1 1 3





C.2. -Jharaktarystyka k la s y c s ^ ^ a ą j o l o g » ^  

*? zt&l&zmm «aaia

•  $3 -

Aaaliaa ©hosłto&sa fe*ła8©3tdp&* op*aaicsa się sasiyesa;J &o 

^ ^ aanal^ pra«!«! MSSyatklS jpłówBSg© SkłSdSikii stOpOwe.̂ p i B&̂ wy**

&a$ kilka aktadnikiw toaarsyasących 5akt C« Si* Al /w aalaaokrss««* 

f  i łmatttuainie S# Sls oaaseaoRia podstawowego składnika 

źfiiaaosti&p6w ttiaio aig aa pwsestra *»1 wielu lat ©pracować wiało 

feardso dokładnych- i stoiraokowe ssybkich sa&od ch^sicaeycn 1 liszko-** 

eb^sica&ychj która Jadsak sają swoje wady«

f4 n&wiąjsa&ltt do t-sjsatu iaiai«-jaaej pracy seiówl si$ prs-kładowo 

aaaiisf ctes&cssą ż-iaaosaagaaa aa aawarto^S p&i stawowego składni- 

fea 'fgge aelasostopti - maagaaa - wystfpująceso w »i« w sakrosie

od 60 ~ 9» n*

6.1.1« flB&*iaaia niektórych ootod oanacaaftła aanaairo w,J-.,łase?

saagaaia_

ifangaa *t»i«Ay do jedasp a aejei^SeliJ mnso2a<9^ składni* 

jtów 9 analizie mt&WfBUzmi w ogdla* a stoao aa® ¿ m m s  obecnie 

pOwsB&ebni  ̂ miody &Łfia3ą ponad pół »laka« 3o jmin--<3 s 8at&ardr>ie3 

ananych nalany aotoda oprmco-anfi prŝ ss ;’sith#& a nlopasosa

później praas Kaosłera oraa Lilio i Hudafc aa A '^polegająca 

aa atl^ais-ala śawartego w próbce aangaau do kwasu aedoanganawago 

nodtłanodwuaiarcsaBoa aasooowy© /rfa» * / w i^CMfieł ¿onu srebra* 

a następnie aa oksydyastrycaayn posiarse ilofici sang&aa prasa 

aiar<?cofcowaBia aiaawałjfiB rofciworaa arsaaiou sodowego.

Słioaisa ssatody podstaw iają aasifpttjąca reakcja i
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g ^ 0 3 + ♦ 2 8g0 * A^Oa 4 * Siao5 * Hg504

SMa/HO*/,, ♦ SAĝ O,.* * 61110;, » 2Bfta0., 4- IGAgiO. ♦ BI J5

sHmo4 * ‘̂«yńo? * t ó o 3 » a i / i i y ? ♦ 5Sayis04 * 3h2o *

Liflt&o prace wsfe&saiy Jadaak i l /* 11 t* rotitcej* ni-« prsofelagBte 

ataohiosatryoaai«* dlattg© toż w prafctye* sachodai koai -¿ssaoM 

posługiwania sŁf aaoreaai* ©o prowaiai do łodatls owych błędów* 

Motoda wg 3®ith*a na^«3® sit wo&tttg właam^ praktyki do ws^lędais 

dokł&dr^go osaaoaaais jaangaaa naUay&aji do 15 v;-*

i?«/
toweaeehoifi aoana ssateda ¥ołharda - uprosaoaoaa 

q£żqz slołff'a „  aada^o się pspss&do wa&yatkia da oaaacsaata 

wysokich aaw&fto&cl aasgaau w &  łasosiop&ah aaagaau* Katoda ta 

polega aa wydaieleaitt s roatwora próbki ź Issa /Cr#Co»Ał/ pray 

posocy 8a0 w postaci wolorotloaku, Hsng&a /XX/ poao stają©;/ w roa- 

tworao oiar^cakaia ał§ jsaagaaoajotr.resaia siaaowaay® /aspiryosai©/ 

roaiwossm K8a0*i powstały w »akcji wolny kwa wią&e ob^oay 

w nad&iarao SaO*

Podobało Jak pray netodsie saith#a* reakcja ehsaicaaa,

o którą opiera się s»toda Volhns\la, ale jnrsaMUga stechioraetryca- 

aia* co w praktyce spyowadaa aif do koaiaeaaaśei wyatuaoaaaia 

slaaa na droda® ««pirycaasj co z k&l&i prowadaiś so&s do powata- 

&1& i*óśai’ cii błędów *

iia laddokladni?Jssą ssfcedf oaaaaaatil& s&agaatt aehodai 

raatoda aaaaa poi aaawą rscfeody biasutynianorej opracowanej paias 

Bł«a#a a połaga^ea aa okaydya&trycaa^® osaseaaaiu Baagam* 

ttprasdai© utlandoasso do SHa% błasaatyaiaa^a ao&owpu Sadą taj 

aatody są aiaktóro tradaońci awiąaaa s ilościowy» utl --alanina 

i4a/lt/ do t‘n /y ii /.
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ii«/
Małtc?rs 1 Kałthofs* ' «ykaa&H  * reakcja*

W 8* ♦ KaO^* 4- 88*  4* 15 H2P<*°? 2"  ̂  5 * ^ 2°

j>*©wadai do powstania stablłaafO, trwałago ko&plokau Ha a joaes

plrofoafaaaaawya i &e reakcja jopsabłoga staohlorastrycanls*

223/
fakt tae Wfk«tf«ystali Łlagaa» i Karpim do> opracowania

potfcacjaastiy«81134 «»tody osaassania aan^ann# Hatadale t "4* 

j»md* wsaystkls dla jsj si«ofcio:itrycsa*|*G pra&blogu* rokuje alf 

ttaią nr«fS®Io^6 i wlała Instytutów studiują obronie jaj pwjydataoóć

lj>4/
* Praeds wsaystkim bada ai§ wpływ niektórych caynulkdtr uboca- 

nych jak ap* tl nu z pawlatraa Xi w , waglfiata nloktSrych 

składników t o war iy sa ący ch * prsado waayatkis ehrosu* ora* sposobów 

pjraygotowonla rostworu pironiarcsanu, fyal ostatnia! cayanika»i 

aajsowało sit rdwnidfc łabarataritai Huty Pokdj pray waaj€®a?4 

współpraay s 2akładss Chemii Analityceasj Instytutu Miar 1 Bada1-! 

Materiałów Ma&loeki i Ra publiki Stesekratycan®j •

Ostatnio pojawiają a lf taś próby osaacaanla manganu w iala«*

%*&$/
aosaaaganla asiodaal koapł aksos o try eaaysti • % •  fi ssaka 1 PUsahal 

saskają ń laao po r.Kiukcji kwaaea aakorbiaoyysi pray pcsoey dodatku

Pa,
IGK a następni« ¡siarwoskują Ha ' roat^ora» a9TA« feciinioaai©

130/
lepiej ©pracował swoją satadf Sajo *' § który w roatwera-s próbki

pjrsy pH *  2 pdalarooakowuj« p e * f  poaoey £»fA i^l&so wotec kwasu 

sulfooalicył«tfeso, a następnie paiaossąo p!I roatworu do wartości 

6  ** ?  ©dMatr«e*iBwn|$» san^aa* Al» i  ta s  iody* chociaż sasao 

£łiar@oakouaało manganu a ifostaeraa S0UA pysabiaga Ilościowo, są 

doayó kłopotliwa i  jak dotąd« ni-?* adobyły sobl« j&aaaaw w aakladadi 

hutaiasycli prawa oby-«raty 1 o twa»



tru&m&ol » ba raco dokładnym oanacsaidu mam*® w ssat̂ Fla** 

laefe huiniesycfe. 3 ilustruj o m stępujący iM^tłsdt i'.ą to wjniki 

oaaaesmaia saaptatt w źa&lu jmkźioisąof z prodake^i źolas«ia»f;aa« 

w Kucia Pokój, którego aaailaę «^koaaaa w kilku sokła-iachs

S&klad I* *  12*0*5 fi Sfe

2akład I I . *  13*89 &  ife

¿¡skład 111» •*" 12*31 ?• 8a

&&ł*d  $¥♦ - 13*64 # Ma

Nakład V. - 12*84 f Ma

fidgtiica sifda^ w^aikaai ekmjntai w^aosi 1*60 'r eto* .tpwiaaaam 

-u posscaasdlasch aakladaoh asaks^salo© rd&ale* aięday pa$«ty»e*|Bi 

ojssaostaaiasi tsj próbki a&a pjpa/fcracsały 0*40 i-- fis*

6*2« Ca§iSó aośMi^otolm
Ul)»."» « t w W l  w-«0> - W » » III ' «», - «»  « *— ■*#*»»

Analityczną praydatco^ć tj.maotsami ssonoKogo v paląc*®«* 

ula % kaapieksosatrłą ¿la itiiamttfpćtf p^a* badano m  prasrfcładai® 

k >'■ laaaaa Sjjg&au •

6»g«l* Plan pmgą

Ula sbadaoia ooMiwo&el sr^korsystasia biiiaoaaaaa o®©ao~ 

istogo 1 koapfekso©str ii do osaacsaaia aaagaaa w ^lasMaasasi* 

©praccwawo oast* puj^c;/ pi aa piescy?

a/ prswfcadaaie aa prafkładsi* fcel&sastaagaa« nożliaośei od dale* 

icmia Fa* Cr* fl  I Al od aaagjomu notodą bmaoessftową*

fe/ prsebadaała ao&łivo£cł kosiłoksamir^aaaefo oaaaeaaala aaggarm 

w pnsaaąosu po ZK-aaaaaaaach prif aastosowaaitt ICCI do aaskasł-aaia 

<m«aiaaiai£ obacaago w prassąsisu Ca* Co* Hi*

«• 1 9 1  «*



c/ praft&adaat«? sa waorca anaiitjcsa,*p. â^laaoâaagaao o atoettosraaoá 

sawsrtoési ffisagaatí prajfdainoési wypraootfaöeä Jastady «umiliłoś— 

Btj s im nktn iddasnía aakładnośal w p iiÄ  t .c m m  trwania

lîSÿm

6*8*2* SôR®à80Bi-3 Sv?tôdÿ bgasoaaaaoift-d & feaaplafcaogatpycangj 

asasosa»la maniami w próbkach sgat  ̂tgostgfeh ¡Lala&ch» 

san&aau
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Ihwty poDöc  ̂ b&usæaantt &*:;ôru. aotśtaaow íono &$pąoi4 g ros** 

t-rtowi próbki f ü ^ ,  â l^* $ i *%  C r ^ , staao»iąpyoh rasas afe* 25 î: 

prôb&i «  prsjrpaAfcu ¡líala aotaaasa*»* wlalfcopłocawego / & t o û n i o  6 3  & 

!W i  a ok» 3.6 ii a è»l&sos* »¡epsal ■ s piec&w el«kir;/esrtf eh M o  80 % 

Ma/* ¥ prssosąesai po b¿*Bi«»e»anacb past^oonioaa fetwpldfeeosairyeaalß 

oseaosyó æaagaa *s© O»05 ® raatwarsa ¡*B.iA /X si 4*©t>a

raatwara « 0»0027^65 t Mis/ ««tese easrai ariac&raao»aá 4 ^ °  v^k&ê- 

alka w środowisk« o pH olí, 9 ,5  i » «feoeaofei ahlorawadari;» h;/dro~ 

imsiomiñs aapobic-ptfąe«so utleaianiu sif æangana tl-naa a p©~ 

wietraa* Pana« ilaáai Su /6»20 -;/  oras iii A*o/ /0 ,l  /  oas&uja

pi’-“ áQdñUÍO Ci® rOS'ilVíC-’U .Uaí 1'̂ ;úC.'::í;.:¿C C,¿. potoku*

C«ftm «pragda^nla m Ú S f pz-Zfgotmmo 6 waraji prób 

a aaatępająops aisladlas

1 pr* 65*00 Ha

g  p p .  6 5 * 0 0  g  « a ï  2 0 , 0 0 : F ® |  5 * 0 0  ' ?  Al

3 pr. 65,00 .;. Ma; aO,OQ *> Fai 5»00 <$, A l

H pr. $0*00 *  H*

5 pr* 80,00 % Has 5*00 - h i t  10,0 K V»

6  p r *  8 0 , 0 0  r - R a i  5 » Q Û  $  A l ?  1 0 , 0 0  £  F a

Posscse&êlapoîï skła&alkó^ dodana mœglgdttiaj £ÿ? 0,5000 g adwaâkf 

próbki*



prób&l a r  1 i  4 utsls 33ozono w kołbkaofc oiarDwych na 500 al 

i asao-'înio»o " ' ę to /bess bcasoscûiiu mono^ù::.s>/•

• a&dzoßd 9tr^ssi9 b&nzotsaaéi? /S1®* Al/ áedn. 

n, vf pyćbfcaoh. «r 3 i 6 stf^coao ::- , zo y /£*■■:?, Al/--.'nmwze.'.&vÂQt 

prsanc|©3‘Æ kaM^J pjfôb&i sbio'3?aao dû solbn-Sî suayoaysb na 5H ®1 

i xxzvíppl aiono wtóą de krosfci*

Ek>ao9éyod»io do taiaryoskoaaaio Ma waifto po SOO si /0#2000 g/

taetwo&u próbki* ïshllça 5& ilastiiijô ofcrzyss&a® wjfalki distiacaaôê

ïalî« .3% fîoaspl&ksoaaitJFÿ«»*® ©seacaaai*-* jsaaganu « praeeąęzu 
*' pç s’fcf'ijöaaiii fe-:ííiósóflsaii4fe‘ ßllött 1 &>ls8& /grélxi 

msxiiâi t%'€£ sis/

s?r i Ü P® 1 -■'. Al "f Üw
pr*!(io.^uoî 0S6&&&OEoîw prôbcoî príbcQ î

1*
1
f feStOoJ 6 î 5̂ !

1
£ <q

Ife z  dodatku b- j »zoo mamo oau
6$*00| &}»05 I bsa î boa

1 65,00s 6*,?Q
$ 20 ,0 0 I ï».ÎT5 asoesmvÿ /Fowa/ c;trą-

* 65,00: 64,6$ so, 00 s» Ô’ïP **>•••• » cono 3©doa f
3# « 6!?*00t 64,95 i 20,00 1 5*00 fbi ri <¿0 -i s aą /Fô«*AÎ/

1 65,00* 65#10 1 £0,0-3 I 5*00 jc£tBO iwulirOtïiiô

*î #
«MMl
i

'
ODjOf.'i Hfl 1AWfAM

ï
f bes bfS ?Î5C u bößaoeQanu

9 80#üôt ?9*95 1 boc 1 boa ¡Mîoaoîàego
1 80,00* 79*80 » 10,00 î 5,00 n>:;RSOfösany /F©«AI/ iifcrą*
I tlO.OG* 80,15 i 10,01; ?|wł 5 Ctmo 3«4#8

80,00? SO »SO f 10,00 ! 5 «00 |fecmsoessa#‘ m - M / etrą-
1 t 80,00; 80,05 Í 10,00 î?*00 f CiSB© dwukï

J'-x wÿüiim % otwaaaaicb peadarów# aayakaa-,? v sito M  M w ® * 

ioôoi o&agaæ* « poescssôgôla^̂ b préb&aob w stosuska 'do iloâol 

fcyczsÿch si| bardzo dobvß, 2%>Ibíj dobs*ô wyniki usyo&atło

tùti&iM'è ii tych préhkaofe /2  1 5/ ^ ktûrÿcû oadsisl -al© ? • 1 Al

i&g&au prsjpFowsiïôiiô pvz$z ¿scî orasova ©..azossaB&r*03



-mm %Qfy « *

o a a g Ł;uy -v . -:ąau J>q„gs&rgar ar ni i l.yaa.

S2S

Haatfpaia ¿owtórsono oaa&cs.ai* Mn aa ataai-sefciia /BB&/ 

i/Korcu aaalityc&ay»« 3leła& atoatowy wsaaca był następująoyi 

Aaalyaaa *• iestprob* Hr FaHaS

Ha CS 80,50 1

SI iMł 1,10

Cr K 0,?3

0 1,31

p » 0,23

w S* 0,001

0 ,5  g waorca rosspusaeaano v* kwasie aolaye i ail aiono sałą ilo­

ścią km.su motoa^-jo* Raat^paio strącano fcanaossstay ?at Cr* fi* 

Al a tyra* ¿a w d óah próbkach strącania pe#t&raana*

JPpaeoącsc sbioraao »  kolbia aiarosej aa 500 $1» aaS 4© ssała«* 

roa&kaaaaia usięta Uaioorawwo po 3)0 al /0*2000 g/ coatworu 

prót&i* Otrsysiana a Jf4a«| sarii pcsalAnihf ayaiki ilustracja t&błi« 

ca 8 35*

■łyp» 3̂  Spisswds©ai a:»tady kaapl<jk&osi: tiycaae30 osnsosania 
ssagaaa na ■ aorea ftslaso&aBijsatt

Łp
os?

i

mcsonia*
'¿ayarto.56 Rn 
w "i w;? a tostu S?3

Rn jS
l

f
1*

0Ha$&

1 I 80,50 f 0i\ <*9*9
SOf33 { strącani * błnao:>eanu

2 1 t>o,5?u I 1 pis f-T.pô -iłya*

3 I
80,50 i

1 80*33
1*

dwakrot afe st rwanie

h f 80,50 f B0|5§ Ą IłsaaaosaaStf

«.Tali widać z otnsyaanscii ^ynikay assfak&ss tiarto^i sr> h&adRO 

dobro n&ast po tylko 4-dao:ra;sayys strąceniu tKiasaasasó«*
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Caaa oanaefctmia /%  jroá$dyaoE'4 pjrétski/ ais j m *

km cm  60 almii* prey «»y®. wsayatki« amdlitjfcsBo cssaa^éci. 8$ 

pj’ost :; a &m& mlwrzúzkwmlv ¿..-ist & Uaitóso fet * ¡p$& v*gi -ám 

gzmxl tnta&i& ogaacasaio' feoakurowaé s g>$d&ay& ,

3«fáyfii« atetada jjot̂ aê oíssty/íílilis /esas osnaosoai» ©d JO *>» 40 aiímV*





Ba poâat&viis przvprowdzQnyeh w mmch praay b®&aA nożna

dla posaetetf&nareh anaHso»a»yc& mtorialć* wysuaąe ustępująca

waioa&ii

? .I . ■lûio'-.rJ. a îgÿ-a-fe&r. .bfdnó_aąj sra stogom ni* a^hjn^raau 

asiofiowô o i  lsôapiyteô2 ïtfi?ii w ansliaiw mat-srialâw 

Łąsą alnoral R.-̂go

Î, Baagoasaaÿ glinu* źslaaa i chéom /tytanu/ Bteąc&ją &i$ 

ilościowa w dos$ asa^okio «afe?*>8i > pH.

2, utræyaaay MNfp ą n y  sit ¿tetoe gsruboaiaraiata o wial.&

ieptej i saybała^ anldali strącca© tfftdoratlâ&lti« 2&chovranl@ 

$>wsy strącania wartości gE ©i 5*5 •  4*0 4a$a najlepiej 

tsącsąm gig ooady*

3m Pravldidüio stjpącaaa beasoosany adsorbują w adnissałny® 

stopniu 4oay napala» ©agneau* sodujpota&u aras manganu. 

FajMyiMBO strąisaali Jasi 4la potrą *b anałłay ruchowo  ̂

os % ko» xci u. o îî y& tarcajŝ jj ̂ o1 - *

4* S» istrąeoayefc bonsoosanów Jaoàaa v prosty sposób osmacay: 

leo®plâUsc®ôtr2r6 aai © i !*'•"?' X stu* o i  glin ¿»dnocsoóni« obok sloMo* 

m m t w obecności doêfi dużych iloici tytana i cî**eea.

5« v praasącssa' pc b-mseasaaadt moźaa rôaalai osaacayé wapâ 

i jaaga®» Iwapłaks castry csnio * sans®» sstolą arsaniawą, oras 

s&i i peta a aa fdt*»*tr®& ploaionioaya boss pya-*pr©K&dzanła 

dodatkowego rozdsialu«

6 , iSotodą ï>--;azoo«aaawn aotna łatwa* ssybko i skataeaało oldaio«*» 

lié źelaso* chroa* i?Hn i tytan, gra^askadaaj-co w feaœpte*» 

î:co;3c-trycsâ 3 osaacaaaia wapnia i smps&sa w takich ssaferia-

«  3 . 0 ?  -



•w xos **

lach jak magnezytowe i chroaitowa aatariały ogniotrwałe, spis­

ki saisotopiiwe, żużle itp. ij. w naturia łach, w których sasko- 

wanie tych przeszkadzających *?oaów je ot w praktyce probłoaatycz* 

a& łub praktycznie nlsaożliwe /np. chrossuA Jokonani? tego 

rozdziału tran zaledwie do 30 ainut.

?. Stosując okstrsibyjae, wstępns » usunięci: żelaza jeszca* pr*-3d 

strącaniem benzoesanów można bardzo dokładnie oznaczyć nawet 

bardzo sał • ilości /0,1 $?/ wapnia i aagn^zu w rudach żałaza. 

Posługując się metodą benzoesanową i ekstrakcją można nawet 

zwiększyć odważkę próbki do kilka gramów» co było bezcelowo 

w aatodzis wodoro i 1ankowoj«

8* Usuwając przez ekstrakcję wstępnie mangan /z  iwuetylodwutio- 

karbajsinian.:® sodowy»/ oraz Cr, Fe i Ti b .--nzoosena-a aaonowya 

można bardzo dokładni'.' oznaczyá koaplek eosetrycznla wapń 

i sagnsz rZvdu 0,10 f< w ®atario.|®oh zawierających bardzo duża 

ilości ©agganu jak np. v rudach manganowych«

9» Koapłoksosatryczne oznaczanie wapnia i aagnezu odbywać się 

może w obecności baru, którego zawartość rzędu 1,5 ? aoża 

być skutecznie maskowana dv/uchroslana® potasewya«

10» Ponieważ zawartość krz'jsionki nie prz .-szfcadza w wydzieleniu 

benzoesanów oraz w dalszej feoaplekoesa*tiycznej analizi* s 

uprzednie usuwanie krzemionki jest najczęściej zbyteczna*

Ha to podstawowe znaczenie dla skrócenia czasu analiz?.
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?•£» ttfalaski a v$nik6v badań agd aa&tesawagj.aii frmgoaaaaa.

aronawaigo i koagl>sk3oaetyii^lo osoacaaaia^gliatt w stali

Aaalia$ stall rospracoy&ao pod kątem wia^ola tewplekseaatrycs

mgs aanacaaaia glisa* % praaprowadsaaseh feacteń wynikną aaat$pa3ąr

aa wnieakis

31* Wydalał ¿mis bsmseeeaaa glinu w attósaalai tarasu tiagłikolew^ga 

ji.-st w apiaaayah warunkach ilo^ciow?»

g* 2 awaatu&lala ta«ar&jro2ąeych skła<iaik&i sr^iaiolają sit ¿odymia 

w ai&aaaezaych ilościach Fa# Cr, Ga i V, a&ta&iaat fi v|iai®la 

się ilościowo»

.5, Za wepSlwydataletiących się csfieiowa akładaików* tylko chrea 

ujraaga witfcssaS tar ag i*

leżeli raatwd? próbki, prasan&caony da ka&pld^a&try<as*tego 

©iaracakowania gliau ał  ̂ aawiara *if*a3 ai4 3-0 ag Cr /3  S' Cr/ 

'aasaeaesie praablsga boa zzk£6c$ń* Praes prawidłowa strąca- 
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108* fa»a®s|#w 8#lä*t 4*Jwwl«f iVfa** Saw.Lab. 10*1155/1948/ 

łOf. WUafeowa »#)?#* 3av«t*l|** 5*547/195»/

110» l?i®ök©is»a ** «7äKo»1ö « F*Jf * <Sav.uab«* 6 **••• 35/19^2/

111* HaUaina »#».* ^tasakiaa -.’«** fitowyj« aöiody leputsalf;, 

siaiałle«^ 19*31/1960/

112* Sajo I*, Magyar Kas.Folyoirat, 60*260/1954/

113, Sajo I., ragyar i&a#F»lf©&rafc* 60*331/1954/

114# SsiitH 8 *?*, 3talii a* Btsaa, 25,594/1905/

115* Saaalar J*» flat©paachunssssthods» fttr Kohaiaaa, ¿ftabl 

uai I’ßrrol tgl®pang«a, 1932 

Xi6* Lilie- 8*i Kudafc <2*, ^tallur^io a.Qiessc-p&itscnniK, 4 ,4 i$A 95V  

11?. Xraae 3*, Z*anal«Ghe*# 155,414/1951/

110« jteörffel s*r ialtöXs* K ., Sgaasima §»» flsu* Etttte, 7*377/1962/ 

119* Volhsra* A&a.d-j* wh^a*u*i;hara* 19S*3W15?9/

120* ttriLff I«* sta&l u* ieoa* 11*377/1891/

121* Blaars v.r4«A»*0&:-a*3cso»* 34*1395/1912/

122* Waltspa Ł** Eolthoff «?*;■'»» 1 a i * l i n g A n a l  .ii-i* i 11 * « / l ^ /  

1"3* Liagaae J*4** Kapplas S ., Xa& »KagiGhes*Aaal *■* * * 2.0*191/1946/

124* ?«*o« B1SRA» llatallap|fla»'Vol*ilIS* 99/1964”

125* üribaap y.o*, AaaUO&M»* 3^/96/1960/

126* Scrifeasp Aöal*Srb*sst# * 32*970/1960/

127* ri&xska pttss-1 a** 0&C'.^iat-#aaly»£** ‘*4*71/1952/

•* 123 **
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131#

1., Aets Uhi&,Aaa<UHuRg« t 2ï%253/19(>1/

£tí*c& sbiorowa, Spektralna snaî las ewisÿjm » Wax'osa va 195?»

atił*300

Poarffôl S** 2#iîaal.Cbôs.f 185«3/1962/

9«, Kacha&a ln «ter Chasis » f#Ü  XI, yi*» I960,
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10.
w izm zsm  prägst



Co&sl$nna praktyka laboratoryjna » siak ladach pracaysłowych 

stawia praad chOBikloSi analitykiem réjln® se-JUrnia* pray cay» taki« 

jak opracowywania nowyeh, saybklch a jadnocaoini« wystaresająco 

dokładnych matad hal^Ży do sad&á pal stawowych,

Slasycawt aaeliaa ©atariałów hutniczych takich jals np* 

rudy* topniki t żużle, raateriały ogniotrwało lip* trwa od kllkuna- 

stu tío kí laúdalos! f alt- godaia* Sóvaiog w praypadku analisy stali 

1 żalaaostopów oesacstiaite niektórych składników stali stopowych 

nalo&ą do trudnych i caasochłoonjch /np* oanscaanio glinu w sta­

lach wysokostcpcwych/« Slsitego t>sź wsEfdaia tas* gdaia praojéciowo 

różm warunki i ¿.ácsjanlfcí nie poawslają aa roawiąaanla probl ;;su 

caasu trwania aaalia pray poaocy prayraąd&w, posatkiwania nowych 

aatod szybkich, a ráwnocaaáaia dokładnych dających ulg pra-prowadai-'* 

prostki árodkaat frmt wcią& prohl eass aktualnie.

Taki taż «si prayówiacał niniejsatj pra«v w której posta­

nowiono wykoraystnć fc naoesan aaonu i koaploksoi^trif do napraw- 

niania racjon&lnaj analiay aatsr-ałów typa aia&ralisa$o* stall i la- 

laso:'.topów.

ient*.
¿U& około 50 iat/Kolihoff i współpracownicy w poasukiwa-

niu odoaynniteów wykasując^ck lapas.- właściwości w oMaialoslu

fa* U |  Cr o& Co* Ml, 2», 0at %  i innych* auli li je posiada

amoniak* urotropina cay soesnik, skrócili uwagę mi praydatnoáó

aaalitycaną teaaoaaaitu aaoaowago* fworay on w roatwora® słabokwaś- '

af® iradaorospusacaałne osady a €r^'* F-â % 7Í®* Zr** *

Bi %  Sn i a inayai /raadal^j występującymi w materiałach butni-

csych/* natosiast takit- jony jak Co^% Ii'c+ * Ma' *'", Ca¿+#

S*
Fe-' * K, Ha i inne sit twarsą w tych warunkach osadów| do ca^Ściowo

•  .1 f 6’ **



2+ 2+ . 3 »
się otrącających jonów nalofcą Cu"-, Pb' , fi

- 12? ~

tan®,

iJajba^dsiaj optyjaal«;^ '£rodsrtriski«s. do strącania wysiani©« 

nyeh jonćw w postaci fê aaossamófc? j-.-st aakroa pR od >,b ** ^#5#

W ty© sakr )8i# powstaj® osad doj^Oif ^®z porównania lepiej 

aącsyS od wodorotlenków$ iaS »łaścł^^ci »łse^cj^cs ofiis okludu«* 

jąoa b$B8009&!i$tt aą iB ik M  do a»sł%'loaayck ałfiiciwoścl wodoro- 

iłonków*

Póiaisjaa* badania aad aa©tos<waai«w bansooaanu amonowego 

v analiaio tochaicaaaj $rowa4sily grsade wsaystkis do aaatoaoasate 

go do analiay atopó* glinu* laiadsi, «agacaa i cynka*

Ha ©acaagólaą uwagę aasługuj a irlWteCK' -.3 tsgo odcaynnika 

ais strącia&i& jonów iNlaBawyobj daięUi caaiieu aaoźlit#ia oiiBJ 1©bs,s 

Al od f« w oba cno ac i reduktora.

M o  rodaktory stosuj» się iiosocanik, hy&roKayłsJsiaę, podsifcrcaya 

soda itp* Sacaagdłaia co aa® sftaśoiwości w grupia tych odca^naikó® 

wpM*«8toJt kwas tioglikolowy, kidry poao *¡1® 'Citf0----Ciaai radakuj|ą*> 

oyai posiał® rćaniaft s4olao$ci koaplijksotiTÓrca« *

Sai^ki t-saa aao&litfia aa ap# odiaialani-i glina Al* tylko od h ,  

ał,> rówaied od S r »  który tworay a ala fcmły kosploks*

Próbowano tefc wykorayataó bosaotsaa aaaao^y w aaaliai* 

tachnican«j dla aat^riału typa aiaaralosijo wy stępuj ąaych w imtaio* 

tai^ ¿alaaa« ai# osiągnięto tutaj jadnak powoda#!!®* gdy& pray 

oaaacaaaia ap* gliaa, aia© aaatosowaaia caynnikśw radakujących 

i koaplatuająeych* wydaialoay ©aad boaaoaaaaa glinu sawi-rał aawsaa 

aaaesa* ilości takich śmiali jak* Ti /iloiei moi'U Cr* f«# Ca,

Oastrs baasoooaaa ai© aadawal się wifc do feyapo&rva;•.lego oanaca^aia 

glinu ap# prasa wyprażani# go do AlgO^, u%& aaalaai oa t&a a^atoso-



«* l i  8  —

waała w a&ąlljti® ctaii 1 &-itm

Pwwraattfąe a ainio^caetf pracy do t..i,.o o;l»i&flt»ifc& poataao- 

wiana sruntatmie ar^badai ń&m 1e»ko OfJi»r.ifn*»*li» w m «

wag© fcasiopąjąeego ®aonl«fc da oddal lania $, , Cy„ Al i Ti. g *«rali 

soyanag© roatvoru, ¿ykorsy<jtać k«a?l*.k«o*i-fer4g do ozaaczanis 

w »rttsąestt po benaoaaanaeh wapnia i aagnazu* natoaiasfc Ma satodą 

arsaninową, a «a i K aa SoUmłr* ploaUaiwys. 

w arstadka aa&lizy siali eyfeorayata*' ¿jo ¿o oznacza ala glinu, 

a w praypądka &4&msmt*$6# 4© oza-.ezania oafigąau«

Przystępując w pianrazej czyźci pracy do analiz;, aatoria-

Idw m im  go w ploraczy® raęaale uataloao warunki sir*»

b*azo*sanów Fe, Al, Cr i Ti, Oimaalo al«t £g w środowisku 

/pR od 3,5 «  &*9/  « obsicnaćci jaaćw ocfcanoaych 

fe*nao«ea«y apJiaaionycfe «atali strącają sit UaAsio»o, t.aoi*8ąc 

objftaftciowy asiad dający ai§ w &  porćwaaaia latała# sącsy$ ani- 

£@ii V0taBtlaAMi «trącam asoniakiaa albo urotropiną» aafcieg 

strącania j.ct prosty i %m& krfitko. Analizując p rzeczą  po 

strącani« tjfeh bsnśOfseandw att&ardaoaa w nici) fcrak fi oraz ila­

sty Al, «i* i Fe* Stwiardton© rÓ»aia$ aksparyaantałale, & -. ban* 

zoaaaay j^llau, &tla£sa* cferoaa i tytana atr^cajs si§ iloSciofe?©

¿«3 przy p8 2,0 a począwszy od pR 5*0 osad przypoaina svois 

wyglądae jak i właźa laoćaiassi wod©s?©il<aski*

otrącając jsdcorazowo feaazawasy Pa /aa 500 ®s *s 50 fe /,

M/ssx ?5 .AlpO- * ?*5 /ora® Ci*/ aa 15@ ag 5yn0s » 15 fi/
* «* d 3

* «&**»»&* jonów Ca /as 350 m  CaO c 33 V  Hg/ax 60 ag KgO *

6 >1/  i i-ia /aa 70 sn0 *  ? 7  staiardzot*©» źa z puaktyczoBr,©
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puBfetn «Mseaia ai, me. strat » wyniku sspMstrącnota 8tł tych 

«¡ttadnlSiw ł 4o poirtirno strącani« ba uzoaaonówA airóial aiu do 

wodoro««Bk6v/ j@sił sb?t «rosną*

Wapń osnaeson® v przeaącgu kmplzkmmtry<tenU afereczk 

iąe go przy pil po». 18*0, G£ a roztworaa 89TĄ wobec fluoreksonui 

- M M  osaacsono rów»ia£ t o p i e l  t*y0m i« , i ar-cstojąc

Cft 1 m  **** pn 9*5 wot3ac CS5® «* **iochr«KKi»j$ eangan oznaczono 

®*todą ®ia^eCis5sô  s arsesitt^s po up^datsa omiaigeit chlorów 

i WitosUm M m n m m  «Mmmraso /odparowania okrefiionsj ilości 

9*6bfcf 9* atęfcooysł kwasem siarkowy»/*

¡>rsjr SonplgteosHrsosa» oanaccanlu wapnia i eegassu pat*l*i4m»

“  Z n a " J  *  * « o r * t a > T  i « * t .  i *  a a a a i a r  b , B s o . - « i s u  o » , ,  n l  , 

p r a j a f t K t s a  p r a j  k w * i r t e « M » t i y e i e « i r «  n i a r  o a k a r a n l u  t y c h  a  . t e l l .

¿ppęm wm  równio i m &lim Lcl oddzielenia ?©# Alf Cr od ■}©* 
£* rj?*» ** 

nów P04 . Ifa p r s t f k U i z i ,  «trąeaaSa teasoemim Ubu /«x 30 ag *

?.o * Al/ V o &eao ki jonów § ^ ~  / m  10o mg/ stwiaidwi», go 

P m  m » m w w  *t*ą«aai« /pi!/ aoSliwc ¿oet dalekoldące oddzie­

lenie t ^ o  a®talu oś jonów fosforanowych / *  a-Hodzie wodorotlenko­

wej strąca się z gliass Ilościowo/.

« dalazya ciąga prowadzono praca rad możliwością wykorny- 

stania w kulonych  baazoeaznóir Fe, Al,/Cr ii/do koapl^soastrSc ^  

nago oaaacaaals Fe i Al ¿edaoczefei* obok aiebio. v ty® celu ^bra­

no dwa p o z n a n i a  tj. d U  próbek ni, aawiarajncych praktycznie 

****** 1 %tana /s:c 0li* 1 **f  <*«* « •  Prób zbierających as 30 sg 

VT/ 3 :;/ °r:;;3 titaau do 50 ®S / *  praktyce bardzo randko spotykana/, 

Pierwszy wariant polisa aa miareczkowaniu ś laaa przy fil 2 »inno-

^  *0Btv#ria «**>  * « ■  «alfenalicylowo^ jako ^ n i f e a#
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a następni© po dodaniu aadaisru $&2k w stosunku do Uo£aŁ potraab- 

do śtfiąMnła glinu, na alareeskowaniu V. .0 tamiarz przy p« 

ok. 6*2 eianowaay® roatworoa ehłcrfeu fcaUaowsso* równi«* wobec

i. ̂  tr*% ¿C'***? +l3fł* tł1PSlVt5SSt33fett ®Sł̂ 84®- Ijłi&ięv/asu ouliocslicj,lowaii,o* tCvor„. >* prajry»

spowfOtŚH a koloru ftóUag-o *ł& fioletowy#

Dragi sposób oporty Jest na eotodaio &$o* ifoaluj; t«4 »«* 

tody po aoiarocakowaaiu *M«ft wob.c kwaau suUosałicylowoso do* 

(łBłje aif aadaiar roatMoru ’d&Sh w ntosunku do iloSoi pot* «> b«»-4

do awiąaaala glinu i odsiaraeskowup- a--n aa-cuat *»«:• py»y pti w*/

rosstworps chlorku cjftkźł wob o o 

doia^o aif nasy

»Anta kcsl^nolowoso. Haatępaia

_ w „«A . .M. «u I '#t 14 ńf> 1? f i <5Cl' > / O iv o« fk Us#r̂rOSw0/.u i . ¿U3+ **u *• #

 ̂  ̂ *•<*'1 •? •** r?? *#■* ? +%*■ $yy*A?* „  1*1  . M i «  *v i #s*5*£'I SI- i i\.L 4- b 1 ̂  v * **» V?iś**bw4VW.ji
a ¿lin*, w ł iwai’%  raapuaan«a*»j ,u *w *v*

. . * . „■ *--*..*»»» ńhlofku evnku wobsc oraa&urecafcuife alt »laiwwaaie rtat.oresi eiuoniu ey^

ksyl^uolowogo*

W pra^aa&u obecności wii&asyeb ilości tytanu, powodujący 

aowyfeaie wyników oanac«a»ia glinu, m l ^  tytan Siatkowo 

•**»*»»# Frofiorosr' •$© dodatak fosforanu 4*6a«ą*80ę̂Ł̂IĈPfef»V # * TwfwS*«* *•••■*‘ *<» -fe1 ” *

i  ̂ . j .„'1 t* Wfikt^C; WSoikOW# " latuiljO t&w p  ̂ p*
aio .¡a3e m m ¥ m ^w V &D * y* rw.̂ v>- »

« . 4 _ j- «„* »»rttt=tłMwnif*s woli? utlanioa ?3 4o s® skowaniawad sono bs»--ai® nas sa»*o- owij»f** ■l; i

. ’ S \ ' ' ■ ■ ' -
i r-U ' i ' .'.<H- : - ‘.w " ■ pl •• ̂  f

tkoch od fcoaplsknu r? i - S ^ *  Hr8«bndano więc wpływ»yah srarunKos

nadtlanku wodom aa roaklad »»*♦  r.tr^nia fluoru co:io-

wtgo, ora» astałono sale£no£o* dodatku ilości nadaloeku wodorowego 

od aewartoś«! tvtaau. H wynika tyen ba&i; u^t^lo^o o^tataoaai-t 

■ie w worantach opraco :an^ n -tody 1 »1 ł ^ ^oatworu noitl^nku 

wodorowy MBkujr.- «M oeasi« 5 ag tytanu, a aadaiar 20 al nasy- 

coBsgo rostwora i?aT w stosunku do ilości potrs&abnsj do uwolnienia 

glinu aie piaess&adaa oaa-D.csoaia#



Oanacaając ostat caala glin 1 & laao w rostuorach otrayssa*» 

&yeh praca róspuaaoaaaic w rdaeiaticaoay» kwasi«' eolaya ich 

bm&Gmmówt etrayaano wyniki *>o»i®r6w ar,cUaa4.<|S® fctraao ■iaorKe

2 £aktycańyai sawarto^ciasil ^próbki synt* tycaaa/*

W aaaHsla J8c;ial«rgic»a$3 aachodsl koaiecaaoóć osnacsaaia 

w niektórych saatcriałach htttalćajcb także sorlu i potasu /«p. 

w popiołach kotłowych/ dlat ¿go tcfc abadsao ^pływ obccao&ii duiago 

aadsisni benaoesaau saonow^go aa oaaacacai* tych składników aa 

fotosatrsa pł$.• iealowyst* Ofcasał® oi^f źa aad^j.ar naw:st ¿U na 

nasyconego roatvoru beaaoosanu aacaow«g© pray oanacaaniu np# 3 " ♦ 

f?a /łicsąc J&kc Ba^G/ ora« 3 ■:': K /Jako EgG/ supsłaie ale wpłynął 

aa wynik fotoacirowaaia.

M niektórych rudach ńtflssa i saaganu sawartf-nfei wapnia 

i aagnaau l*źą w granicach ck. 0*10 «

Oiiaacaeaifł takich ilości aatodaai kłasycaajmi ¿eat ai^aisiaral© 

trato© i ucią&liwc* Wysika to s kotai«cano£cl wykonywania wislu 

operacji aaałitycanych a których najbardziej kłopotliwą j#at usuwa«* 

nie wodorotlenków '*• i Al /Cr« Ti/» a w praypaśku rad oar^anu asa-, 

waale bardso dużych Ilości Ma /ok»50 ::-/pr'-hkl/» ¥ pracy i<ej 

postanowiono i ttft problem usprawnii prs*z włącaonis skntrakcji 

jako postępowania pomocniczego w wy|EO£$yniy waala benzoesanu oso** 

nowego i kcttipl$kn023ctrli w aaalisi<* asetalargic an  ̂j *

Ha próbkach syntetycznych rapreasatojącycb sawartońci 

poictawowych składników jaki® występują w rudach «nagana, wydaia~ 

loao boaaoaaaay fi-* Al /Cr i fi/*  a a prs-aąc&u pr**d aiaractkowaal« 

Ca i auay Ca i %  asualfto ekstrakcyjni? pray pomocy dwufttylodwit» 

tlokarbnsinianu sodu, laaagan#

~  1 3 1  -
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r&airakejt ôif ppzy pU/v

stanowi ctol<&ę&Qvm, rk&ÿæ&aàïiiaîais ustalaaa potrsafeaą tr âm$o& 

mswttstesGh da €$as$#â&a|i iio&S ùàszÿmîIsa* ^aacsapą 0*8 g

eôdu âw<Ém/ m  30 i&j ita*

l-'oaiewaS « radaaïi jaaaipaa fearnso eaçsi© v$3tt|>ają duâa 

Iłaśicl baira, ktéfÿ pvzy sastouovaaia iaatodÿ boiisô^saaouaj 1 -ÿî&fcrsk*- 

c^i pr&sii; caïfeosrieia jipsaaitoàÊl do res&yaru frcscyH&osa&ago âo 

H«^lu^i09atî*ÿCîaKH;0 asaacsaak; -a i 1%, agtmâ&mo J«;;o ugïlÿ'v «a 

te- $$&&$£§£&&* Ofcsael© ¡§4f# â© abacaeêC*-. Ba, aie- s^łpra && licą^afca©** 

astjpycâoâ. oe&aeaaale Ca» asfesssieat jsł^oos&oina^ąc 3oa@ €a * 11̂

«iąaó ait rdvaiaâ $&* S?&$¥ Sa «aSil# si;- 3«daals uoaaąu prsas 

dO&atek 4* rositfewu aiôpeês&ovaaogî» o&roôi©»^ lîôfsi S^Qp Ĉl *
d Ł i

V Jg?£$$>adîca sitw2*iai<Jw t^pa siaoralaeg© s sełą &&%p$rtośaią 

wapnia I a&gaafta a datą zma%gt&&&ią galasa /Va&y/ ^feorafstaao 

r&aietó e%&trakoj$ do vst-sgaag© uauai^cia źsiasa* a po ai?ąęaaiu 

kfcASôaaaau giia ©tema, i^fcaau i rasstak àaîma» usaaSfi© $#,as©ga 

jp2’ 0vl. îĉ x*oc ujà'-»o..'v.‘.-i* ĉ a i £si,?aaiaî  olcoy x"-.i

i« rudae& »aagaaa/#

Wm^aâmù wù&mMi netvpmgo asa»i#aià źełaKa prac® «Éwtyake^t 

M l a » ' a«* aut^lata^a* U&ialoao» ¿a go àyakro&n&J «skaiifakaji 

pr4lfeâ, sawiara^^ea^ §Qû «g Fa, a § »  kümmi pep-sjm -

15 ml oa&aau a» b^i^law©^©* pasastąjo m ro»fc*#arKa iyik© jêssass 

as y rig F©* faîsi toi; pmà$pO*WÀ& L̂ soâîivdt. v d̂ft&tÿcro ^iÿks;aaai©

 ̂ ŝ lii 4# .iX? - i . t i  f ao  ̂ v^o ü̂a *.? ¿¿¿0**

iodaio voâor-otleafeaiiâ  *

opraüôfcsaaaÿ tak poatsjxaiaaia aaaili^ag»o^o aaatasaaania bea- 

«oaa&aa moam&$o i îscje^le^aesatrii /ląesais % ©Haispalsĉ ą/ do
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aiîsli&ÿ isaim’l&Mî* %pw. sĵ pawd8c®ö im wsoreaefci

g$Bfcti^e*ßye&| ödpewlad&ä^eych siföla Ä & t a  s?-4â»$m mtee%*tm 

ï«itaicsÿ»f üras aa a?®r«esh a&ałltgęsafeh imturalaysh /&  etefftms/. 

ft&Ÿ&kmm wyniki p&tvimü&i'lg «^ikoiíiciü doi^esąe®

doklí&toóá-cl wptikó¥ i s^éfmls, csaąi trwania staalis^« Dokl*d<M»£4 

i pip0è$*$* V ni<6S$tk uife wio&ttt klas^Es^a, a w prs^>a^ka

í>¡s$agaaai& aatjé&k iJaioi Ca i >■■% »• i'uâüçh »aagaau i á^Isaa ¿est- ©na 

a&wsi sa&osots tfl'-Mm&i Q%a& aahlizÿ 4 «safe w «¿a~

fetfe|tâl |09ygMttMM& tfisftio&rotaltf atisa^* Bjj* ossacsoisia f$* Al* :

Ce, Mg* I&* SI y m%®?liümk sotas sïaNMîià z killiü»

ásieaitííi« do ole* $ gods»

Prugą esfiá jwaôÿ pQâvisùÿm 0?&Wmùyi glim

JMS»* Öf| £■ 1# ©tolacö &t$p&ia¡¿?Gh i %tügm$$h+

m&Xlzt¿ stell m  zmzæto^ ;;iiîm 4 sai saj^aiaio*

M«am isMßaä|«i £ ««^se&Zoaa^gs. w e^oKasélacíct w j&*E$f©ä&tt stali 

sawieratfąasek »  Uaáel Cr /np*pGv%&*li £0 •; /  

vu i imiÿch*

% »ią  prag^odaiq, $$$&$! gpsê r feylo ut&$llmêcl

®ûàz%&Xwl& gliJm « posiael h^M^ñsmu %r ob^cmécí km m  iiù$iÿ$&>* 

lomgo .s rost-jiöjm gréhkí* ¡miiQm$%&3 pom £© t^ia&ias® i^aàâiasï 

składniki a

glim* po tsmpniBZdzmkvt bùuwmmM*

£tt$á%4<¡$ toms tiogiiJtöiawy spödsle^as,# gif u&ys&sá &m.û 

X>&tx&&9wm giiau aakŝ ssslnií- sálalos* m  lelasu i «íiraga.

ytwiordaano, &s w obs>waoáci fcwasu tio^llholowa^a b̂ á.o-usaa 

«HW» striée* glia iloáaia^a.
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«¡Mrf&no al$ s slinu

fc&feiak Bkteózm* ptóMii Jak *’#, r.o# Co, Cr, Bi, V, Cu, Ha i f i , 

fe^stesa wjfiłifel &s WBpólBferącąfą sif *g*4cioye V, Ga» F©#

H$| was- fi llaśęi^we*

M^k ^Sam ł# aast.-^ toaaia, V, Cu i p© ale pmfakada»» 

ją * kmpl(&&<gzi0ts$Qm$& m a a s m n ln  i i i  p u  v a e v m i^ a % &s dMea^ 

aadssiar d&fA ’&$%%%&&&& do swi^saia glte  ar as 

łt^^łssi eferĉ iu & nsf&sis tecmeaaB&eu gliau sSe seî a

30  Ag* wtoM p ^ i& ł #  śęaapitiks Sr - ..*:>;v\ o 

arowa»»;?lol«10*93 Ucbw$ęmiQ feofioo^o pttakM

alar«c*k<»tfa&i&. itsjfcyj i&aśai O  v oi&ŝ eiy oo£aa łatwa &&pa4»JL&Q»

Udając do pHhkl aino-wituałą Uo-di k*asu ¿ie^l^-sapy* .-. :;twi^-i-.o~ 

ao* żc ©trąea^ia sjj* ;..0 ag Al /5  U  W obiKUiećol 300 a.; 2r /30 •; €r/

X 30 ał , tevSSU 'viOrliiit;lóV.:..'̂ 3i 2$m?%Q&ź .Ci-.:tt c>Vcc.u w osadsle 

ilaaaoasaal* gliaii si::: ^ r s ^ a e m  5 ł^*

% Ip ?  %$tmu mmrm  $4§ Jak m ^ts^ps^im
©ata^ASiS« typu ®ltt«**i4aag©$ p$&$% doś&si© 4o gOKi**«!??* miaraeifewa«» 

a&»o tns:lj *

Osapaeaaaisą ®at©a$ wgp^feasraiia |Mrakt«ss&slo »& afatal^s-

iijafe, 4. £&tnig"$2&jfaii #t*3Ł4#. U&iai&aa s^s.łki jposlsr&t pa&sp^w&l̂  #S# 

bi-̂dłiO da&t?s® % wy&lkK.-i fcawatjfsssłipai /p̂ 4-MEi Rjat.st^-tą^/ j$jt 

st€łst©¥s£ifai /sisarc© mtw&titmt/* pr&$kładom średais

o4e&$i§ai$,& $t£&&aptajf$ 4Xa d&ads ps-óbęk $%&£i 0 6̂ś&łe®w&&&£ 

¡¿QUiU*iQ'i-ci, ¿Ilijg# ulu &!,ixQ̂ t&z-Qi Q$&Q ji stes^aaas ** 0*013 ?'

Ai, su.4 dla S®mr$$Śai gliau aft* 5*00 i- *  0*0X8 ; £JU

szziiiu 1 'n n m lii  c m l i z v  aaps*oafer; ra «alsc y jaat

@ayi V3®ik ©&iaca«nia slir.a w gtaii a barto skaspłikowaa^o isfeis-



dsię /3**, V# Cös o# Ü  aôàus. usgjslc^ v osssío do §0

/Ucfcąc 0-5 chiflU roRtw^ftsiio p*»U :.f / > :c u w  ,:;■; «„to .:, ¡vi- ,;;,. 

m  dopiero ,_.;o fellkusastu gotlsi^ch*

# QíHatsUJ «fefáct j*&e? otjtf» ś %  att&U«o£cią

Staate ü^o^óímu æsona i ¿^oapUki,^£-;.■!;. s.üHe,- ¿ttU^.ostop&r 

m  ¡yr^klíkí:|í;: oaüí^Stíídu w ^1 ;

9*£s :UoC¿l r.a;v.:cu;: osa««* ai* v uteliU* n:i ï:W rU-.xaej m >  

cKv-ciw¿ i4«s©áQ Voliiaraa# setoy^ -̂y í&teu'a oras:

potsiicjoa ;;:^VÍ . -lo =.;.■; hi£f,u.n » ;^¿,.lu;xu ' .- : o-X)f fcoa¿:ltt¡asaP.atryC8ao 

4©& àôè̂ OiÂi£îJ53 üio P̂ ss¿‘¿i2.f cit¿ y uiÆilsi© a^tal^-jicsisąJ *

3Mä®öö m $ l i m é ® i  e&ł&Ulatłia s rm tx m 'u  ptühkb áaias©~ 

aaagaau pv&j? poa&c? bc*zo<¿m¡¿v cnuMw*¿o ;-a, ■_?, ri i ¿aiü^ 

w K R B » ^ ^  pcstaBowiww eauaes^ f c ^ i l ^ o a s t r «©asie ;•*, p-sva 

Biareeskoboai* ,70 v ârddoidisHii o $& £>> rostw ,,'^w vob»c e z& rn i 

•ri©tó*«KOwq} y  ®b®m ùéQ i &$éTQfcBrjls¿xte.$ /ár^ám itsko  z-^ M u y i& u /

'■'& É̂M8SkOí«álisi Ctt, Hi, ilo/,

Segwlódosaaia m  p?$łto&eh w«as

a a  s * *n r # iÂ 3fûb pp&fetteh aSGvcewyeh âeàsaflam ^esii» 

as^r.^aa® vyniu pwnisiiów b3ły feitfdg* dakłfidae i aia ttótępąją 

*urtus«i9a u&ysfciwagjft jrssj soimi gsttfL Ssa® fcr. ®* ¿,. po«

fcssa&csaata ai© jpaffcófewaós&fe ö§ miiiut /koiodą ffolH&rúa.

Qk* j gófoinj/#

¿asiisaf^ «ipaiki i tgplyirajqp« s ai©& imioaki u&d mûîjL» 

-j.ti-i i/.y.wr^-ptaai« tasbaaaatoi ^o a o & ^ e  y ^ołąosstttu a fcoapJu-b» 

«etsetrią v aa¿?bkla¿ aoelici© toebaicsiutf hutnict a áolsoa $$&&&

0® öpr?««M ae <Ua Jtat«gerU MAwielév

...;-i¿- n¿a :;-;iko ñl* aoiuv..u:t>ielą cotoi^ Kl&a^as«

-  1 3 5  -
■ V*



B'jm*. «1« 4* ¿VÍMncMmto«
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¿;q¿»& sobie ¿iOSsaliC- aa vyp^ie&Maia .0 u&łoa&ł*
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w r^ląojsaaiu s fco^X<&s«a*S3?ią daje «xarôso ¿obra «ya&ä -' ^-.«rakia 

Si^ßi-y mtcrialó^ Ïmi.ïic^eh i v;... pr*.,>-:.,,-: .̂. .̂-; w üiai&J*.

as*4 I»scÿ fcswîimifc caî;<>?Sô*<mo nocteJkÿ poB*¿lr.Ío 1; wyjalUi©» posgtÿw-
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Psra-egląd literat«?# dotyo&ąs<8$ w^ksra^« 
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w obtien&.ici tvt&»u 53™  W . ł r v w p  *•’  ^  • *  1° ' * r

4 .£ .5 ,1 , tyty* n^diUake mioru m  res&ład BStfc £5
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