Zakladni rozbor vapence

Uvod:

Preferovanym zptisobem rozkladu pro horniny a mineraly je alkalické nebo alkalicko-
oxida¢ni taveni. Zasadité horniny a mineraly je n€kdy mozné rozkladat i kyselinami. Mezi
zasadité mineraly patii vapence. CSN 72 1216 piedepisuje i pro chemicky rozbor vapence
rozklad vzorku tavenim s uhli¢itanem sodnym. Tento postup, zahrnujici stanoveni SiO,
odkouienim s kyselinou fluorovodikovou, brani pfedevsim ztratim stopovych prvka pfi jejich
nasledujicim stanoveni. Stanoveni hlavnich komponent vapencli a dolomitickych véapenct
(napt. pro cukrovarnickou praxi) neni zatizeno vyznamnymi chybami aplikaci rozkladu
kyselinou chlorovodikovou.

Ukol :

Stanovit obsah SiO,, seskvioxidi R,;0;, CaCO; a MgCO; ve vapenci pro
cukrovarnickou praxi. Vapence pro cukrovary maji mit méné nez 2% oxidu kiemicitého a
seskvioxidd, obsah uhli¢itanu hore¢natého nemd piresahnout 5% , Proved’te rozbor a
rozhodnéte, zda jde o vhodny vépenec pro cukrovar.

Stanoveni oxidu kiemicitého (nerozlozitelného podilu)

Asi 2 g pii 105-110 ~C vysuSeného a jemné rozetieného vzorku se navazi s presnosti
na 2 mg, prevede na porcelanovou misku navazovaci nadobka se "vyplachne" 2-4 g chloridu
amonného na misku a smés se promicha ty¢inkou (nemaji vzniknout hrudky ). Pfida se voda,
aby vznikla hustd kaSe a smés se opét promichd, tyCinka oplachne. Miska se prikryje
hodinovym sklem a hubickou misky se ptidava po kapkach 20 ml konc.HCI. Respektuje se
bouflivost rozkladu. Pak se smés zahtiva na vodni 14zni do skonceni rozkladu. Hodinové sklo
se oplachne do misky, obsah misky se odpafi do sucha na vodni lazni. Miska s odparkem se
dosusi v susarné pii 120 °C 30 minut. Po vychladnuti se odparek po sténach misky splachne
5 ml HCI konc., necha 5 min. stat, ptidd se 20 ml vody, dobfe promicha ty¢inkou a znovu
odpafi na vodni lazni. Novy odparek se smoci po sténach 5 ml HC1 (1:1), po n€kolika min. se
pfida 100 ml horké vody a promicha pouzitou tyCinkou. Po né€kolika minutach se filtruje
sttedné hustym filtrem (bild paska) do ¢isté kadinky. Promyje se 3x horkou 1% kyselinou
chlorovodikovou, pokazdé se necha promyvaci roztok dobie odkapat. Pak se promyva horkou
vodou do vymizeni reakce na chloridy (0,1 M AgNOs). Filtr se vysusi, opatrné¢ zuhelni v
porcelanovém kelimku (pfedem vyZzihaném pii 1000 °C a zvazeném). Na kahanu zuhelnény
zbytek se ziha 1,5 hod. pti 1000 °C v muflové peci. Po vychladnuti v exsikatoru se vazi SiO,
a jeho obsah (%) se vypocte podle

_100.(a—b)
g

%

kde a je hmotnost kelimku s SiO,, b je hmotnost prazdného kelimku a g je navazka vzorku
(vSe ve stejnych jednotkach, napt. gramech)

Stanoveni seskvioxidi

Filtrat ze stanoveni oxidu kifemicitého se vSemi promyvacimi roztoky se zahieje k varu.
Ptida se né&kolik kapek konc. kyseliny dusi¢né, kratce povaii a po kapkéach srazi 10%
roztokem hydroxidu amonného do barevného pirechodu methylové ¢ervené a pak se ptidaji 3
kapky amoniaku navic. Kadinka se odstavi na teplé misto a po usazeni sraZeniny se filtruje
sttedné hustym filtrem. Filtrat se jima do velké Cisté kadinky. Srazenina se 2x promyje
horkym 1% roztokem dusi¢nanu amonného. Kadinka pod filtrem se vyméni za tu, ve které se
srazelo a srazenina na filtru se rozpusti v 10 az 20 ml horké kyseliny chlorovodikové 1:1.
Filtr se dukladné¢ promyje horkou vodou a sraZzeni hydroxidem amonnym se opakuje.
Srazenina se zachyti na témze filtru, ktery byl pouzit pfi prvni filtraci a filtrat se jima do



kadinky s prvnim filtrdtem. Promyje se 1% roztokem dusi¢nanu amonného az do vymizeni
reakce chloridu. Filtr se vlozi do vyzihaného, zvaZzeného porceldnového kelimku, po vysuseni
a zpopelnéni se ziha pti 1100 °C 1,5 hod. Po zchladnuti v exsikatoru se vazi. Vypocteme
obsah seskvioxidli R,O3 v % stojni jako v pfedchozim piipad¢.

Stanoveni vapniku a hor¢iku
Pro pifesné stanoveni vapniku a hoif¢iku v minerdlech se dosud pouziva gravimetrie.
Vépenaty ion se srazi jako oxalat a ziha na vazeny oxid, hoi¢ik jako fosforecnan
hotecnatoamonny a zihéd se na vazeny difosfore¢nan dihofecnaty. Vysledky se udéavaji jako
obsah CaO a MgO v %, v cukrovarnické praxi je zvykem uvadét % obou uhli¢itanu po
titracnim chelatometrickém stanoveni. Pfi nizkém obsahu hot¢iku (pod 4% MgCO; je
chelatometrické stanoveni nepfesné (rozdil ve spotifebach pfi titraci sumy a samotného
vapniku nema byt mensi nez 1 ml). Proto v takovych ptipadech provddime soubézné
stanoveni absorp¢ni atomovou spektrometrii.
Pro stanoveni CaCO; a MgCOs3 pouzijeme filtratu po stanoveni seskvioxidii. Filtrat odpatime
na vodni lazni k suchu a vétsi ¢ast amonnych soli odkoutfime v porceldnové misce na varici
(tahnouci digestof, ochranny stit). Zbytek rozpustime v 20 ml 1% HCI a vodou pfevedeme
do odmérné baiky 250 ml, doplnime. 25 ml roztoku pipetujeme do titracni banky, piidame
10 ml 10% NaOH, vodou doplnime asi na 50 ml, pfiddme murexid a titrujeme vapnik do
maximalni barevné zmény indikatoru 0,1 mol/l roztokem chelatonu. Pipetujeme dalSich 25
ml, pfiddme 5 ml Schwarzenbachova pufru, doplnime asi na 50 ml, pfiddme eriochromovou
cern a sumu kationtl titrujeme chelatonem do modrého zbarveni. Obsah obou uhli¢itanti
obsazenych ve vapenci vypocteme
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kde sl je spotteba pfi titraci na murexid (ml), s2 spotieba (ml) pfi titraci na eriochromcern T,
¢ je presna koncentrace chelatonu Y, chelaton standardizovat na dusi¢nan olovnaty resp.
kovovy zinek.
g je navazka vapence (g).

V piipade, kdy rozdil s2 - sl je mensi nez 1 ml, Cast vzorku z odmémé baiky
ziedime presné 10x, hotc¢ik stanovime AAS a nalezenou hodnotu hoiciku pfepocitame na
obsah MgCOs3 v piivodnim vzorku véapence.



