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Dolomit naturalny to mineral zawierajacy gléwnie weglan wapnia
1 magnezu oraz nieznaczne ilosci zelaza, glinu, krzemionki, manganu, cynku
i miedzi. Doktadna analiza chemiczna dolomitu jest zadaniem bardzo
ztozonym. W praktyce oznacza si¢ zazwyczaj tylko zawarto$ci wapnia,
magnezu, a takze zelaza, glinu i krzemionki.

Zgodnie z przyjetym zwyczajem, wyniki analizy dolomitu wyraza si¢
w procentach wagowych tlenkow poszczegdlnych pierwiastkow (CaO, MgO,
A1203, F€203, SiOz).

Celem c¢wiczenie jest klasyczna analiza dolomitu wedlug nastepujacego

schematu:

a) oddzielenie i wagowe oznaczanie cz¢$ci nieroztwarzalnych w HCI (gtéwnie
Si0,)

b) oddzielenie wapnia i magnezu od zelaza i glinu poprzez wytracanie osadu

wodorotlenkéw glinu i zelaza

c) kompleksometryczne oznaczenie wapnia i magnezu w przesaczu po
oddzieleniu od zelaza i glinu

d) roztworzenie osadu wodorotlenkow i kompleksometryczne  oznaczenie
zelaza i glinu w otrzymanym roztworze.

1. Oznaczanie czesci nieroztwarzalnych w HCI

Wykonanie oznaczenia

W zlewce o pojemnoéci 250 cm® umiescié okoto 5 g odwazonej probki
(z doktadnoscia 0,0001 g). Probke zwilzyé woda, doda¢ 1 cm® stezonego
HNOs i chwile ogrzewaé na lazni piaskowej, nastepnie dodaé¢ 25 cm® HCI
(1:1). Zlewke z zawartoscig ogrzewa¢ na tazni piaskowej do odparowania
wody i nadmiaru kwasu (do sucha). Nie dopusci¢ do intensywnego wrzenia
roztworu oraz silnego zapieczenia osadu.

Zawarto$¢ zlewki ostudzi¢, doda¢ 10 cm’ stezonego HCI i po 10
minutach 50 cm® goracej H,O. Zlewke z zawartoscia pozostawi¢ na goracej
tazni piaskowej. Po 30 min ogrzewania osad zawarty w zlewce odsgczy¢ na
goraco, przemy¢ gorgca woda z dodatkiem 1 M HCI az do zaniku reakcji na
zelazo (reakcja z KSCN). Przesacz (oznaczany dalej jako przesacz I)
zachowac do dalszych oznaczen.

Saczek z osadem umiesci¢c w zwazonym tyglu porcelanowym,
wysuszy¢, spopieli¢ i wyprazy¢ w temperaturze 900°C do statej masy.

Obliczy¢ procentowa (% wagowe) zawarto$¢ czgsci nieroztwarzalnych
w kwasie solnym w analizowanej probce.

2. Oznaczanie Ca, Mg, Fei Al

Wykonanie oznaczenia

Do przesaczu I doda¢ 10 cm® kwasu solnego (1:1) i ogrzaé do wrzenia.
Nastepnie do roztworu dodawaé kroplami roztwor amoniaku (1:1) az do
pojawienia si¢ trwatego zmg¢tnienia. Usung¢ to zmgtnienie dodajac kroplami
HCI (1:1). Nastepnie doda¢ kroplami 30% roztwor urotropiny do uzyskania
pH 5, po czym jeszcze 20 cm’ tego roztworu w nadmiarze.

Uwaga: Urotropina (heksametylenotetramina) jest tutaj odczynnikiem dostarczajacym
jonéw wodorotlenkowych do stracania Al(OH); i Fe(OH)s, czyli zachodzi tzw.
strgcanie z roztworu homogenicznego (patrz literatura pozycja [1]).

Zawartos$¢ zlewki ogrzewac przez 10 min w temperaturze nie przekraczajace;j
70°C. Gdy powstaly osad wodorotlenkéw opadnie na dno, przenie$s¢ go na
sredniej twardosci saczek (zlewke oplukaé pipetka za pomoca 1% cieptego
roztworu urotropiny) i1 przemy¢ kilkakrotnie 1% roztworem urotropiny o
temp. okoto 50°C. Przesacz (oznaczony dalej jako przesacz II) przenies¢ do
kolby miarowej o pojemnosci 500 cm?, uzupehié do kreski i pozostawi¢ do
oznaczania wapnia i magnezu.

Osad na saczku roztworzyé za pomoca 30 cm® goracego kwasu solnego (1:5).
Saczek przemy¢ goraca woda az do zaniku reakcji na zelazo (reakcja z
KSCN). Przesacz (oznaczony dalej jako przesacz III) przenies¢ do kolby
miarowej o pojemnosci 200 cm’® i pozostawi¢ do oznaczania zelaza i glinu.

a) oznaczanie sumy magnezu i wapnia

Do kolby stozkowej odmierzy¢ 10,00 cm® roztworu oznaczonego jako
przesacz 1I, dodaé okoto 100 cm® wody destylowanej, 10 cm’® buforu
amonowego o pH=10 i szczypte czerni eriochromowej T. Miareczkowac
roztworem EDTA do zmiany barwy z r6zowej na niebieska.

b) oznaczanie wapnia

Do kolby stozkowej odmierzy¢ 10,00 cm® roztworu oznaczonego jako
przesacz 11, doda¢ 20 cm® 20% KOH i rozcienczyé woda destylowana do
okoto 100 cm’. Nastepnie dodaé¢ szczypte kalcesu i miareczkowaéd
mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy z r6zowej na niebieska.



c) oznaczanie zelaza

Do kolby stozkowej odmierzy¢ 50,00 cm® roztworu probki (przesacz
IIT) i doprowadzi¢ pH roztworu do wartosci 2. W tym celu nalezy dodawac po
kropli roztwor amoniaku (1:1), az do pojawienia si¢ zmetnienia roztworu od
powstajacego osadu wodorotlenku zelaza(Ill), po czym dodaé 1 cm® kwasu
solnego (2 M). Nastepnie dodaé 5 cm® kwasu sulfosalicylowego, ogrzaé
roztwér do temp. okoto 40°C” i miareczkowaé go mianowanym roztworem
EDTA do zmiany zabarwienia roztworu z fioletowej na zo6tta (pod koniec
miareczkowaC bardzo powoli, czekajac okoto 15 sekund po dodaniu kazdej
kropli roztworu EDTA).

* Podczas miareczkowania zelaza przy pH 2 temperatura roztworu nie powinna
przekracza¢  40°C, poniewaz w  wyzszych temperaturach  wystepuje
wspotmiareczkowanie si¢ glinu, czego konsekwencja jest znaczne zwigkszenie
wynikow.

d) oznaczanie glinu

Do probki po zmiareczkowaniu zelaza doda¢ 1,00 cm’ roztworu
wzorcowego glinu o stezeniu 1500 pg/cm® i doprowadzi¢ do pH 3 wobec
papierka wskaznikowego wkraplajac 10% roztwor octanu amonu, nast¢pnie
doda¢ 5 kropli roztworu kompleksu Cu-EDTA i 10 kropli roztworu PAN.
Przykry¢ kolbke szkietkiem zegarkowym, ogrza¢ roztwor do wrzenia i
miareczkowa¢ go mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy z
rozowofioletowej na zo6tta. Ponownie zagotowac roztwor i po zjawieniu si¢
barwy rozowej kontynuowaé¢ miareczkowanie. Czynno$¢ t¢ powtarza¢ do
uzyskania trwalej barwy zotte;.

Na podstawie wynikéw analizy miareczkowej obliczy¢ zawarto$ci
wapnia, magnezu, zelaza i glinu w catej prébce dolomitu, a nast¢pnie
wyrazi¢c je w procentach wagowych tlenkéw poszczegélnych
pierwiastkow

Zagadnienia do kartkowki

1.  Dolomit i jego sktadniki.

2. Metody miareczkowe oznaczania sktadnikow dolomitu (Fe, Al, Ca, Mg).

3.  Metody wagowe oznaczania tzw. cze¢$ci nieroztwarzalnych w HCI oraz
Si0s.

4. Wytracanie osadéw z roztworu homogenicznego.

5. Reakcje chemiczne i obliczenia rachunkowe zwigzane z oznaczaniem
sktadnikow dolomitu.
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