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ANALIZA PIASKU CYRKONOthu :

S'I'RESZCZENIE

Stapmme soda lcaustymna dqpmwadm do zupetnego
mmlloéema piasku cyrkonowego w- clqgu paru mimnut,

Metodg- od.patmwwua do wydzielenia si¢ bialych dy-
méw kwasu siarkowego omzymude s1e dnskmaie wy-

niki na zawartosé -

4Mahdazapomocqmanuammm pozwa]a na -

oznaczenie 'z duzg tlenku cyrkonu. Me-

tudatamozebyéﬂbosuwamddoinmyehnmemléw'

cyrkkonu, jak: baddeledt, cyrlkit,

Krzemian cyrkonu ZrOgSiO; znamy jest pod na-
zwg cyrkonu: Skiad teoretycany ZrOg-—67,2%; SiOg—
32 8"/- W m‘a’chee Jdlujq sic w minerale : régme
i gwwnie w ' formie tlenkéw Zelaza,

gliuu i tytamu. Oto ap. sklad piashu cymmowego bar—

dmo Wstegxo .

tl.enek cy_vt‘konu_ (ZIOg) 65,88'/-
fcrzemionka (SiOg) 33,16%
tienek tytanu a('?iog) " 0,15%
tlenek .2elaza; ex0g)  0,12%0
tlenek glinu (Al,05) 0,30%
‘tlenek wapnia ) - (CaO) 0,06%
dlemie rzadkie =~ . 0,21%e
'strata ‘podczas, prazen.ia ©0,10%

Eow ¢ : 99 98'/1!

Cynkom spoftyka sie we wszelkiego rod'mau gikadach,

gldwme zaé w ekalach gramitowych i s:erﬂrhawych

- . Piasek cynkbnowy stanowi przedmiiot naszych
.~ "badarn:
. rzewzg doéé delikatng. Gdy tlenki mnaturalne (badde-

" Roztozenie mineraléw cyrkonowych jest

- leit) rozpuszaczaja sie w kwasach nieorganicznych dosé

_latwo, t0 w wypadku rozlozenia piasku cyrkionowego

 napotyka sié ma due trudnodei, nawet kwas fluoro-
wwmuwymeatakujekmnﬂmﬂncymﬂmnu

Spoénéd wezystkich - tepnikéw zazwyczaj uzywamych

zasboeowa.no jeko najlepszy — sode kaustycang. Top--.

nik ben pozwala ma moziozenie 1 g piasku- cyrkonowe-

.go w ciggn 5 minuf w. temperaturze doéé miskiej .

(800° C). Zaleca sie:uZycie sody, gdyz . jon potasowy
moze powodowaé w Srodowisku kwasu simrkowego
utworzenie " gie rmammpusmza]mego podwémego siar-
czanu ZriK.

Badajac gklad’ gpmﬂk:u cyrkonowego moZna zauvmzyé )

'Ze. obok * 999, cyrkonu (ZrOgSiOp) zamieczyszczenia
rmema sle w grapicach ‘1%. Dla unikniecia bieddéw
.zaleca sie¢ pracowaé ze specjalnymi malwaikanﬂ fle-
"kroé jest wymagane dokladne osmaczenie
" szczenia. Na og&t wyniki otrzymywane. w a«na].i!mch

-+ noéel W

) nﬁmkﬂ(SiOg)Metodamuﬂejszanﬂ.alanaoeMpoko-
m:dxméminaogélotxzymmwymhzﬁowa-
lajﬁce

»i’x-rom\ )

W tygmelku nrhk_awym siaupla sn;-, 10 g sody kau- .

stycznej i wprowadza sig 1 g piasku cyrkonowego
dokladnie

utartego. w.
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4 przemyte sgezki i przemywa
zakwaszong kwasem azobowym,

:mkmnwegosqzbytwysnﬂnezpuwodunmdh_'
oznaczaniu cyrkonu (Zr) i krze-

. moidz:lerzu agatowym.. Zawar-.
to$¢ ogrzewa sie do temperatury ok. 600° C przez

5 minut. Po orz.nebmixu tygielek umieszeza’ sxe w pa-
rownicy - zawierajgeej 50 ml cieplej wody i pomagajac
sobie preciltiem platynowym (unikaé preta ezkilanego,

" odczepia sie strumieridém cieplej- wody z tryskawki

nierozpusaczalny cyrkonian ‘sodu zn.ajduja‘cy sie 'wna

dnie - tygielka, Tygleldk wyimuje si¢ z pamownicy, do

ktérej dodaje sie 100.mi kwasu. siarkowego- 25-%s (ob-
. Ogmzewa w daZni piafkowej do wydziele-

-nia bialych dyméw, lecz mie do. suchoéci. Po. ozigbie-

niu dodaje sie 20 ml wody, ogrzewsa sie do 100°. C,.

saczy 1 przemywa wodg zakwam:a (1% HsSOy).
Osad . nierozpuszezalny (SiOg) prazy sie w tygielkm
platynowym i wazy. Kmzemionke t¢- zadaje siq kilko- -
mililitrami

“ma kzmplam1 kwasu siarkowego i kilkoma

kwasu - flzorowodorowego. Odparowuje sie do ‘sucho-
fci, prazy si¢ W temperaturze 900° C, a ewentualng
pozostalodé mierozpuszczalng wazy sie i odlicza od wa~
gi. krzemionki, po czym wiprowadza si¢' 5 ml HpSOy
i podgrzewa sie do wydzielenia .su.e obfitych bu:aaych
dyméw. Po oziebieniu rozciericza sie wode i dodaje
si¢ do. przesgezu krzemionki. Na ogét madko sie zda-
rza, aby z krzemionks przedosial sie cyrkon. -
Oznaczende Przesgcz z krzemionki przenosi
'si¢ do kolby o pojemnosci 500 m]l i dopelnia sie
do kreski. Zapmnoeqp;petyodmrerzasme 100° m]

.roztworu (5. 0,2 g mineralu) do zlewki -0 pojemnosci

600 mi, dodaje sie 5 ml 3-procentowej- wody utlento-
nej, 300 ml gorgcej wody, podgrzewa sie¢ do 100° C
i strgca cyrkon za pomocy meznacznegb nadmiaru
amoniaku. Stan wrzenia utrzymuje sie w clggu 2 mi-

" nut, po czym filiruje sie.- Osadpu:mywasnecieptg
" wodg (przesgez i wody z przemycia malezy zachowad)

i za pomocy S5-procenbowego cieplego kwasu azoto.
wego splukujemy =z sgezka do -zlewki- zaopatrzonej
w2hmk1100nﬂi300nﬂ.ﬂ)ospimmmauzywasie.
100 mi.5-procentowego kwasu azotowego, dodaje 70 ml

- kwasu azotowego (clezar wladciwy 1,39), po czym do-

mwadmmeob;eboéédb%Onﬂmpomocazinmej .
wody. Dodaje sie¢ mastepnie.5 ml 3-phocentowe]j -wody
utlenionej,. po czym 50 mi. arsenianu .1-procentowego -
dla 0,1 g Zr (nawacka zawiera =+ 01 g m;mamc

" energicznie.

Roztwér ogrzéwa su: do wmema, dodaje 15 ml 10- .
procentowego arsenianu amornu, po Czym ubm.ymuje'
sle wrzenie. w ciggu 20 minut. Filtruje sie przez 2 -

kilkakrotnie ‘goracg wodg -

— -gorgey
wodg deslwlowma Sacﬂn wraz z -osadem umieszcza

" sie. w zwazonym tyglu porcelanowym,- suszy sie w
’ temperadurze 110°- C i ostroznie spala sie w przykry-
- tym’ tyglu, koficzac prazenie' w. plecu muflowym az

do zupelnego spalenia wegla i wyeliminowania arse-
nu. Prazyé nalezy do stalej Wagl Z10q. L
Uwagi: . - '
.a)y strgcanie arsenianu Zr nie Jest ﬂ'oécmwe W Sro- -
dowisku kwasu siarkowego. Dla tego zmieniany to .

" frodowisko mia azotowe, jednoczefnie eliminujgc TiOs,

a tym samym - um‘.kaiac wykmnama pudwérjnego squ,-
cania arsenianu; - . :
.b) na 0g6l mie. zaleca sie oddzielamia Zr—T; w éno-

.. dowisku kwasu azotowego z obawy przed tworzeniem -
. sie. rozpuszczalnego nadcyrkonianu badZz przed oklu-
,'dowanmem . tytanu,

‘Nie - stwiendzono nigdy. twe-
rzenia - sie  nadcyrionianu ani- nie.znaleziono w .osa-

-Gzle -cyrkonowym tytanu, Nadbo w srodowisku kwasu
" azobowego- (1,13 n) ehmmuje sie latwo tor. Jezeli. sie

jednoczednie pracuje w obecnosci wody utlemotnEJ,
Ce 4+ redukugje sie ' w C* +, ktdry bhworzy arsenian roz-

" . puszczalny.. JednakZe nalezy wykonaté préby na cbec-

noéé tytanu w osadme zwaionym w nasstqpujacy sposéb.



) _:osad ZrOy wpruwadza sle do -kolby KJe]dahla, dodaje '_ 5 ey
‘20. ml H,SO, 66Be i 10 g siarczanu amenu. Ogrzewa

‘si¢ w ciggu 5 minut e do ofrzymania wyparowanego
.rozbworu. Po oezigbieniu rozcieficza me wodq i oznacza
su; TiOy kolorymetryczme ]

Pmygotowan!e meniann dwuamouowego

Nasycmy na- goraco mbwéu' krwasu au'senOWego na-
.lezy zobojetnié za pomiocg amoniaku az do zmiany
- koloru - fenoloftaleiny i krystalizowaé. Mozna takze od
___:_razu przygotowaé nozbtwér 10-procentowy. = -

OmmenleFegosko]mymﬁrymienam:m. o

-QOmsczenie TiO; MOrymebryczme na 50 ml, dodajac
;}do roztmom - porawmalwczego aloéé zelaza omxaczona
-'w analizie, .- )

B Uwaga, o

- Jedli mwigzd te znaudruaa me w pcwamieusarch a!lb-
: -éoiach, oznaczenia. dokonuje sie metods objetosciows.
.., Oznaczenie toru i ziem rzadkich. Do 200 mil (0,4 g)
. --dodade sie tylez roztworu nasyconego na #Aimno lewdsu

' -Baczawiowego, odstawia si¢ na godzine, miesza ener-

- gicznie i pomostawia przez 12 godzin, Osad filfruje sig,
_ starannie przemywa ‘zakwamma woda, suszy sig, pra-

{EY L WakY.. wwem e gesy DOkaZny, naleiy ddkomaé
podwémego strgcenia.

Oznaczenie Ca0 i MgO ma przesaczu z wodorotlenku

" eyrioni, o
Ozmnaczenie AlgOg — jeden gram piasku cymﬂmmowago o

rozklada sie za pomocg sody kaustycznej, roacieficza

* wodg, sawyazaﬁnwmamzesqczemkwasummfkawego :
. 'Wyparowuje do- wydzielenia sie bialych dyméw w celu -
. oddzielenia krwemionki z przesaczu. Algosuznatzasie

w-nastepujacy sposéb: przesacz. wprowadza sig do rog- .

tworu.sody kaustyczne] i oddziela drobne flodel Zri'Fi-

olﬂludowame, a mozbwdr glmmnu zalkwasza sie’i doko-

nu]e podwéjnego s'brqcama za pomocs. amomaku

Uwagi. :

2 .w . piasiu eynkonawym tylko waatkowo oena
znalesé mangam, kbéry ozmacza sle wéwezas kolory-
mebrymmewmdowiﬂmkwasusm:owegozap&-.
moca nadsiarczanii potasu; .

b) wiéréd amaligowanych préb ‘znalazia sl Jedma,

ktérg bandzo byte trudno mmtorzyé sody kaustyezng, |

Rozlogehia trzeba bylo dokonaé za pomocs, Na302 ‘Mx—
nerat pochodzll z Konga Belgijskiego *.

‘ *) Antykm niniejszy byt dmﬂmwany w be]gLH:im czaso-
. 'ﬁignle (ﬁrggg)mieur Chimiste* ¢.° XXWI,. Liplec—slerpbeil
h g R .
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