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ABSTRACT

A description of the wet chemical analysis scheme applied at the Geological Survey of
Sweden, Chemical Department, is presented. The method is based on the scheme for the
rapid analysis of silicate rocks (Shapiro and Brannock, 1956) with some basic changes:
The determination of calcium and magnesium is done according to Weibel (1961), the
alkalies are determined after a separation with ammoniumcarbonate. Aluminium is deter-
mined from solution B, titanium as the peroxotitanate ion, water according to the classical
method (Hillebrand et al, 1953). The method has been applied for about two years in its
present state.

The precision of the aluminium determination has been markedly increased, after that
a step of neutralisation, with methyl orange as indicator, was introduced prior to the
additions of the reagents.
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FORORD

Foreliggande handledning i silikatanalys bygger dels pd den klassiska bergarts-
analysen, — traditioner fran SGU:s tidigare kemister R. Mauzelius, A. Bygdén och
G. Assarsson — dels pd metodbeskrivningar av nyare metodik for s. k. snabb-silikat-
analys, som anpassats till laboratoriets resurser.

Redan medan detta skrives pagidr en expansiv utveckling av SGU:s analysverk-
samhet under ledning av avdelningschefen A. Danielsson, en utveckling, som mdjlig-
gores tack vare en stark upprustning pa instrumentsidan. D3 foreliggande metodik
hirigenom endast kommer att tillgripas i specialfall, har det ansetts nddvindigt
att sammanstilla en handledning, medan tekniken innu ir aktuell.

I Norges Geologiska Undersgkelses skriftserie har det nyligen utkommit en pub-
likation av Langmyhr och Graff (1965), ”A contribution to the analytical chemistry
of silicate rocks”, vilken rekommenderas som kompletterande lisning till forelig-
gande handledning, dd den innehdller utforliga diskussioner om valet av analys-
metod, provberedning, rapportering m. m., forutom intressanta bestimningsmetoder
for kisel och aluminium.

Vi tackar alla som medverkat vid analysarbetet samt fru M. Ekman for rit-
ningsarbetet.

Stockholm i maj 1966.

Anna Marie Asklund Velta Grundulis Bengt Ronnholm
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Vatkemisk analys av silikatbergarter

av

Ann Marie Asklund, Velta Grundulis och Bengt Rénnholm

INLEDNING

Anda fram till slutet av 1950-talet utfordes bergartsanalyserna vid Sveriges geo-
logiska undersékning nidstan uteslutande enligt den klassiska metoden, i stort sett
som denna utarbetats av Hillebrand och Lundell (1929). Metodiken idr tidskra-
vande, och analyserna bor for att ge tillforlitliga resultat utforas av en trinad
analytiker. Det antal fullstindiga bergartsanalyser, som kunde presteras per per-
son och dr rorde sig om ett 50-tal. I gengild var investeringen i utrustning forhal-
landevis blygsam. Emellertid har utvecklingen gdtt i riktning mot ett allt storre
behov av bergartsanalyser, och det antal fullstindiga analyser, som kan presteras
med den klassiska metoden dven med stark utokning av personalen, dr helt otill-
rickligt. Liknande situationer har de flesta analyslaboratorier stillts infor runt om i1
virlden, och olika vigar har provats for att f fram snabbmetoder. Generellt kan
sigas att utvecklingen gdtt efter tva linjer, dels en s. k. vitkemisk med spektrofoto-
metriska och komplexometriska bestimningsmetoder och med en relativt blygsam
investering i instrument, dels en instrumentell, dir utvecklingen av spcktralanalys
och rontgenfluorescens mojliggjort analysmaskiner med en flera potenser storre
kapacitet, men ocksd med betydande investeringskostnader.

Vid U.S. Geological Survey i Washington D. C. hade man fran slutet av 1940-
talet arbetat med att fa fram vatkemiska snabbmetoder for silikatanalys, och sir-
skilt sddana metoder som skulle kunna anvindas av personal med bitriddesutbildning.
Metodiken utarbetades av Shapiro och Brannock och den forsta beskrivningen ut-
kom 1952. Senare forbattrade upplagor har utkommit 1956 och 1962. Den andra
upplagan frin 1956 har legat till grund for arbetet vid SGU:s kemiska laborato-
rium. Vad som i princip gor metoden snabbare dn den klassiska, dr att den lim-
par sig for seriearbete. Vidare har de tidsodande gravimetriska slutbestimningarna
och de mdnga fillningarna ersatts med mera direkta metoder, dir elementen kan
bestimmas fran en alikvot av en for flera element gemensam upplosning. Slutbe-
stimningen sker i de flesta fall spektrofotometriskt (eller kolorimetriskt), i vissa
fall med en komplexometrisk titrering.

Overgangen till denna metodik kunde goras utan ndgon stdrre nyinvestering i
instrument och den stillde i utsikt en hojning av analyskapaciteten 4—5 ganger
per person. Som behovet av bergartsanalyser sedan utvecklats har dock dven denna
okning av analyskapaciteten visat sig otillricklig och vid SGU:s laboratorier har
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nu en direktregistrerande spektrograf installerats. Vid tillimpningen av Shapiro och
Brannocks metodik upptridde vissa svarigheter, oaktat att beskrivningen ir ut-
ford 1 stor detalj. Samma erfarenhet har gjorts dven vid andra laboratorier i Skan-
dinavien enligt vad som framkommit vid samtal och bessk. Vissa modifikationer
har ddrfor varit nédvindiga och for flera element har en annan slutbestimning
valts. S& smaningom har den rutin utkristalliserats, som nu ir i bruk och efter
vilken sd gott som samtliga bergartsanalyser vid SGU utforts under de senaste aren.
I fortsittningen kommer analyserna att rutinmissigt utforas med den direktregi-
strerande spektrografen och den s.k. vitkemiska snabbmetoden kommer endast
att anvindas i specialfall.

Det synes emellertid angeliget att det finns en samlad beskrivning fér metoden,
som den for nirvarande tillimpas, dels for laboratoriets egen verksamhet av spe-
cialanalyser, dels som handledning for mineralogisk-geologiska laboratorier, dir
analysverksamhet forekommer i mindre skala och dir forhallandena inte tilldter
alltfor stora investeringar i instrument.

Vid bestimningarna har en lika eller nigot mindre noggrannhet efterstrivats
dn den som varit vanlig vid den klassiska bergartsanalysen i rutinmissigt utférande.
Halter 6ver 1 9o rapporteras vanligen med en decimal medan halter under 1 %
anges med tvd decimaler. Totalsumman beriknas ligga inom 100 * 1 9. Meto-
den ir avsedd att anvindas for analys av vanliga typer av bergarter, sura sivil
som basiska samt vanligen férekommande silikatmineral. Den kan naturligtvis med
vissa modifikationer anvindas dven pd andra typer av prov sdsom jirnmalmer
och kalkstenar. I den senaste upplagan av Shapiro och Brannock (1962) har dessa
forfattare mera utforligt beskrivit metoder hirfor.

PRINCIPEN FOR BESTAMNINGARNA

Foljande dmnen bestimmas: SiO,, Al,O5, TiO,, Fe,O5, FeO, MnO, MgO, CaO,
Na,0, K;0, HyO, (CO,), P;O; och ev. BaO. Bestimningen av S, F och Cl kommer
inte att behandlas i detta sammanhang.

For bestimning av elementen gdres tvi huvuduppldsningar.
A. En alkalisk upplsning for bestimning av SiO, och (ev.) AlL,O;.

B. En sur uppldsning, vilken, sedan SiO, drivits bort med fluorvitesyra, anvin-
des for bestimning av de flesta elementen, nimligen Al,Oy, Fe,Oy, TiOy, MnO,
MgO, CaO, Na,O, K,O och PyO;. Den oldsliga resten kan anvindas for be-
staimning av BaO.

For bestimning av FeO, Hy;O och CO, gores for varje element en separat in-
vagning.
Slutbestimningen for de olika elementen sker:
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Spektrofotometriskt (eller kolorimetriskt) for SiOy AlOs  Fe,Os MnO,
TiO, och P;O; genom mitning av ljusabsorbtionen vid en viss viglingd for ett for
varje amne karakteristiskt firgkomplex.

Lag(flamm-)spektrofotometriskt for Na,O och K;O genom mitning av den ka-
rakteristiska ljusemissionen for de i en liga forgasade alkalimetallerna.

Volymetriskt for CaO och MgO genom komplexometrisk titrering med EDTA
och for FeO genom red-ox titrering med kaliumdikromat efter upplosning med
bibehdllande av valensstadiet.

Gravimetriskt for HyO (och CO,).

APPARATUR OCH INSTRUMENT

NICKELDEGLAR

Upplosning A sker i nickeldeglar. Dessa skall ha kraftig godstjocklek (1 mm), vara
forsedda med lock och rymma 80—110 ml. Deglar av tunnare gods som ocks& finns
i handeln har visat sig oanvindbara. Minst 14 deglar bor finnas till hands for
en analytiker i kontinuerligt arbete.

TEFLONDEGLAR

Teflondeglar eller bigare finns numera att tillgd kommersiettt: En limplig storlek
dr 125 ml med pip. Den levereras utan lock och kostar ca 50 kr. Locket kan till-
verkas av ett billigare plastmaterial (polyeten) och goras i modell platinalock. Tef-
lonbigaren ersitter platinadegeln vid upplosning av silikatmineralen med fluorvite-
svavelsyra. Den dr mycket syraresistent och tdl rykning med alla typer av syror,
t.o. m. perklorsyra, dr sirskilt limpad for avrykning med fluorvitesyra och kan
rengoras i bikromatsvavelsyra. Teflondegeln eller bigaren fir ej anvindas till alka-
liska smaltor eller vid uppvirmning &ver oppen liga eller het virmespiral. Upp-
varmning kan ske pd hill eller virmeplatta dock inte 6ver 300° C, di materialet
hirvid mjuknar och degeln blir deformerad. En sats p& 20 st. bor finnas att tillgd
for varje analytiker.

PLATINADEGLAR

En platinadegel, rymd ca 50 ml med vilpassande lock anvindes for upplosning av
provet for FeO-bestimningen.

Vid bestimning av vatten genom glodgning anvindes platinadeglar med lock,
rymd 15—20 ml.
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VARMEHALL, UGN, LAGA

For uppslutning av provet i nickeldegeln (lgsning A) anvindes en gasliga eller en
gasramp. Vid ett storre antal prover kan en elektrisk skilugn rekommenderas.

For uppslutning av provet i teflondegeln for framstillning av [ésning B an-
vindes en ordinir virmehill, som ir reglerbar upp till temperaturer omkring
300° C. Hillen tickes med en tunn asbestpapp for att undvika lokal 6verhettning
av teflondeglarna.

VATTENAVVISANDE PIPETTER

Uttagning av provldsning och dosering av reagens sker till storsta delen genom
pipettering. Pipetteringarna uppgar till flera hundra vid varje analysserie och an-
vindningen av vattenavvisande pipetter ger en betydande tidsvinst. Pipettspetsen
gores vidare in vanligt, s3 att uttdmningen kan ske pd kort tid. Trots den snabba
utrinningen blir reproducerbarheten god genom att pipetten tommes fullstindigt.
Genom den fullstindiga uttdmningen kan ocksd urskoljningen av pipetten mellan
uttag av olika provldsningar férenklas eller helt uteslutas. For att prova konta-
minationen vid uttag utan mellanskdljning har foljande forssk gjorts. Ur en [6s-
ning med en SiO,-halt motsvarande 68 /o uttogs en alikvot. Omedelbart uttogs
med samma pipett en alikvot frin blindprovet. Forsoket upprepades, men denna
ging med urskéljning av pipetten mellan uttagningarna. De bdda blindproven vi-
sade ingen mitbar skillnad. Sedan pipetten anvints firdigt for dagen urskoljes
den alltid med vatten.

Reagens

Dimetyldiklorosilan. Vitskan ir giftig och angriper huden. Anvind gummibands-
kar. 100 ml ricker till behandling av ett stort antal pipetter.

Bikromatsvavelsyra for rengoring. Tillsitt ca 5 g kalium- (eller natrium-)
dikromatpulver till 100 ml konc. svavelsyra i en bigare. R6r om sd att sa mycket
som mojligt loser sig.

Alkoholisk natronlut for rengdring. Blanda lika volymer av en ca 30 %/-ig
NaOH-lésning och 95 /¢-ig finsprit.

Utforande

Kapa pipetten ca 5 mm frin spetsen och polera den skarpa kanten litt med en
laga. Prova uttdmningstiden och justera spetsen si att uttdmningen sker pa 6—10
sekunder oberoende av pipettstorleken. Rengdr pipetten. En tidigare silikonbehand-
lad pipett rengdres forst med alkoholisk natronlut och skdljes sedan med vatten.
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Direfter sker rengoring med bikromatsvavelsyra. En ny pipett rengores direkt med

bikromatsvavelsyra. Det ricker att suga upp syran och tappa ur omgiende. Sug

ej upp med munnen. Anvind vattensug och slangklimmare for att reglera upp-
sugningshastigheten. Skdlj pipetten 4—5 ginger med hett vatten, bist genom att
suga upp detta fran en bigare med hjilp av vattensugen. Pipetten fir rinna av och
torkas sedan i virmeskdp vid 105° C.

Pipetten skall ha rumstemperatur vid behandlingen, som sker genom att diklo-
rosilanvitskan suges upp i pipetten och tappas ur direkt. Anvind en gummislang
med klimmare som mellanled till vattensugen. Borja med slangklimmaren stingd.
Doppa ned pipetten i vitskan, dppna slangklimmaren forsiktigt och 1t vitskan
langsamt suga upp till pipettens dvre kant. Sting klimmaren, lossa gummislangen
frin sugen. Oppna klimmaren forsiktigt och lit vitskan sakta rinna tillbaka i
flaskan. Hela proceduren bdr ske pd ca 1 min. Lit pipetten rinna av och torka
nagot dygn. Sug upp vatten i pipetten ett par ginger och syna den tomda pipetten.
Om vattendroppar vidhiftar godkinnes den ej fér anvindning.

REAGENSFLASKOR MED FAGELPIPETT

Vid kontinuerligt analysarbete bor man &verviga att dosera reagens- och buffert-
I6sningar med ndgon form av automatpipett. Dir doseringen ej behver vara exakt
dr den enklaste och billigaste typen en s. k. figelpipett. Pipetten ir pdsatt en nor-
malslipning som passar till forradsflaskan. Pipetten gores i den storlek som passar
for det aktuella reagenset. Den sitter konstant pd reagensflaskan och ir hirigenom
alltid firdig for dosering och behdver dessutom ingen urskoljning. Overallt dir
dosering med mitglas foreskrives, kan figelpipetten anvindas med tidsvinst. Den
salufors hos firmor som fér laboratorieutensilier.

SPEKTROFOTOMETER

Som mitinstrument anvinder vi tvd spektrofotometrar av typ Beckman B. Den
ena dr monterad for liga. Andra spektrofotometrar kan naturligtvis anvindas,
dock rekommenderas skilda instrument for absorption och for liga, di en omstill-
ning vanligen ir tidsédande. I vart fall matas ldgan med syrgas och acetylen (andra
gasblandningar kan anvindas). Vid absorptionsmitningarna anvindes endast tvi
10 mm kyvetter, den ena for provldsning och den andra for referenslosning (blind-
provet). Vid fyllning av kyvetten frin en mitkolv ir det limpligt att anvinda en
tratt med utdragen spets for att undvika droppar pd utsidan av kyvetten och
onddig torkning av denna. Témningen av kyvetten sker med hjilp av vattensugen.
For att kunna utféra operationen med den ena handen monteras ett sugror vid
viggen eller i ett stativ. Sugrdret bestir av ett bdjt glasror (6 mm @), som utdragits
till en ca 50 mm lang 1 dnden ca 2 mm vid spets.
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Vid avlisningen av mitvirdet foljes Shapiro och Brannocks rekommendation
att anvinda transmissionsskalan, d& denna genom lika indelning Over hela skalan
ir snabbare och sikrare att avlisa in absorbansskalan. Virdena &verfores frin
transmission till absorbans med hjilp av tabell (se sid. 50). Virdena har berdknats
frin Abs = 2 — log (%0 T), dir Abs = absorbans och T = transmissionen, som
avlists pd instrumentet. Alla berikningar gores med absorbansvirden, da dessa dr
linjirt beroende av koncentrationen. Hirigenom kan en faktor anvindas vid ut-

rikningen av °/p-halten.

APPARATUR FOR BESTAMNING AV H,0 ENLIGT PENFIELD
Skissen (Fig. 1) visar detaljer for vattenbestimningen.

Penfieldror. Bestdll 100—200 st., di en storre sats ger billigare pris. Roren
stiller sig indd forhillandevis dyra (1:50 kr/st.), d@ de endast kan anvindas en
ging. Ror med tvd utvidgningar har anvints si gott som utan undantag, men ror
med en utvidgning forekommer ocksi och bdr bli ndgot billigare i inkdp. Diverse
tillbehor sdsom tratt for pafyllning, korkar till réren, still for roren dels vid in-
vigning, dels vid utvigning, stativ vid brinningen samt en kraftig pincett hor till
utrustningen, vidare en 5 cm ling gummislang férsedd med ett 7—8 cm langt glas-
ror utdraget till en spets (diam. ca 2 mm.). Gummislangen skall passa den Gppna
inden pa Penfieldroret.

APPARATUR FOR Coﬂ-BESTKMNING

CO, bestimmes enligt den klassiska metoden, se t. ex. Hillebrand et al (1959) eller
Kolthoff och Sandell (1943).

METODBESKRIVNING
PROVBEREDNING

Bergartsmaterialet inlimnas vanligen som stuff eller borrkdrnsprov. Den forsta grov-
krossningen sker med sligga till bitar om ca 10 mm.

Vid stora provmingder, t.ex. 1/2 kg och dirdver, kan nidgon typ av kiftkross
(tugg) anvindas. En mellanrivning sker i nigon typ av mortelkross*), varefter
provet neddelas for finrivning. Vanligen uttages ca 10 g provmaterial och finriv-
ningen utfors som regel med torrt prov i en svingkvarn**) med malhus av hard-
metall eller agat. Vid vissa typer av prover sisom kalkstenar, serpentinhaltiga berg-
arter, tiljstenar o. dyl., kletar provet ofta i malfatet. I dessa fall sker finmalningen
i bensin (kp 60—80°), eller i aceton. Till 10 g prov sittes 20 ml vitska. Vid

*) t. ex. mortelkross typ MK 10 eller MK 25, Nybergs Mek. Verkstad, Kiruna.
**) t, ex. svingkvarn av fabrikat Schwingmiihle, AB Kemostil, Goteborg.
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Fig. 1. Detaljer till vattenbestimning enligt Penfield. I mitten roret monterat fér upphett-
ning, till hdger det avsmilta roret i site stativ. Till vinster a) Penfieldror, b) tratt for
pafyllning, c) ror for ate forhindra kondens av luftfuktighet under upphettningen.

provmingder om 20 g och mindre finmales provet direkt efter nedkrossning med-
slagga.

Provet skall vid analysen vara representativt for utgingsmaterialet och fore-
ligga som ett homogent pulver med partikelstorlek < 0,1 mm (150 mesh). I de
fall siktning sker anvindes limpligen nylonnit***) Siktning ir dock tidsédande
och en snabb kontroll av kornstorleken kan goras pd foljande sitt. Tag ut en

***) Hir rekommenderas den typ av siktar, som levereras frin Spex Industries, Inc., Scotch
Plains, N. J. USA, Katalognr. 3536. Siktduk av nylon saluférs i Sverige bl.a. av
Kamas Wilh. Harmsen AB, Fittja Industriomrdde, Fack, Varby.
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skedspets av analysprovet och verfor till en liten bdgare. Tillsitt 5 ml vatten och
ror om. Dekantera av det fina slammet och syna de grovre kornen under en lupp
eller ett binokular. Om provet visar sig vara alltfér grovkornigt, dela av ca 5 g
och riv for hand i mortel, eller riv hela provet nidgot lingre tid i svingkvarnen.
Den extra tid det tar att kontrollera provet vinner man snart igen pa en sikrare
analys. Analysen utfores vanligen pd lufttorkat material och invigningen for fukt-
bestimningen gores samtidigt med Ovriga invidgningar.

Anm. De flesta svirigheter, som uppkommit under tillimpningen av den analysmetodik,
som redovisas hidr, har berott pd inhomogeniteter i analysproven. Genom att invidgningen
for SiO, utgdr endast en tiondel av vad som varit vanligt vid den klassiska bergartsanalysen

miste kraven pd ett homogent analysprov vara mycket stora. Detta bor sdrskilt be-
aktas vid porfyrer och dylika bergarter med ojimnkornig strukrtur.

UPPLOSNING AV PROVET

Vanligen analyseras flera prov samtidigt och antalet i en serie anpassas efter om-
stindigheterna. Ett limpligt antal utgdr 10 st. prover + 1 eller 2 standardprover
(dvs. bergartsprover med vildefinierade SiO,- och Al,O4-halter). Ett blindprov ko-
res alltid med i serien och anvindes som referensprov. I den féljande beskrivningen
behandlas vanligen ett enstaka prov, men samma forfarande skall upprepas for
hela serien. Av utrymmesskil har genomgiende skrivits vatten, vilket underfor-
statt avser destillerat vatten.

De flesta reaktionerna utfors i mitkolvar, och det bor alltid ses till att prov-
I6sning och reagens nedspolas frin mitkolvens hals med vatten.

BEREDNING AV LOSNING A

Upplésning A anvindes for SiO, och i vissa fall dven for Al,Og-bestimningen.

Princip

Provet forutsittes ha ordinir bergartsammansittning. SiO, och Al,O3 kan dock i
princip variera mellan 0—100 % om limplig invigning gores. Provet sonderdelas i
en NaOH-smilta, varvid Si och Al &verfores i vattenldsliga silikater resp. alu-
minater. Dessa 16ses upp i den starkt alkaliska 18sning, som erhdlles dd smiltan
forsittes med en liten mingd vatten. Losningen spides sedan kraftigt och gores
svagt sur for att dven Ovriga oxider skall gd i 18sning. For att kunna gora invig-
ningen nigot storre (100 mg) gdres utspidningen i tvd etapper, varvid i sista
etappen endast en mindre alikvot uttages. SiO,-bestimningen bor utféras samma
dag som utspiadningen gjorts.
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Reagens och material

NaOH-pirlor i fast form, p.a. (per prov 1,5 g). Kopes frin leverantoren i plast-
burk.

HCI, 1+1 (per prov 20 ml).

HCI, 1+3 for rengoring.

Per prov:

Ni-degel med lock. Degeln skall vara mirkt. En ny degel smiltes ur med NaOH-

parlor och skoljes med vatten.
800 ml bigare.
1000 ml matkolv.
250 ml maitkolv.
Kirlen skall vara mirkta med provets nummer i serien.
For hela serien en plaststav och en 50 ml pipett.
Standardprov, ett vilanalyserat bergartsprov, med sikert bestimda kisel- och alu-
miniumhalter.

Utforande

1. Reng6r Ni-degeln med HCI (1+3), skdlj och torka.

2. Rengor alla midtkolvar med HCI (1+3) och skélj med vatten.

3. Vig in ca 100 mg prov pa ett vagskepp. Tag helst ut hela portionen i ett sked-
tag. Anvind analysvag och avlis pd + 0,1 mg. Overfor provet till den mirkta
Ni-degeln. Vig vigskeppet utan att torka av det. Notera viktskillnaden som
invagning. Torka av vigskeppet.

4. Vig upp 1,5 g NaOH-pirlor pa en handvig. Anvind en limplig sked som
ger ratt mingd pd en gang. Sitt pirlorna till Ni-degeln och skaka litet si att
pérlor och prov blandas.

5. Lidgg pa locket och sitt degeln pa svag liga. Vid storre serier anvind en elekt-
risk ugn och virm proven vid 350—400° C under ca 30 min., s& att chargen
sintrar och den efterfoljande ¢miltningen underlittas.

6. Oka liagan under degeln eller vid anvindning av en ugn, tag ut en degel i
taget och sitt Gver ligan. Nir botten pd degeln borjar bli mérkrdd, tag bort
locket, fatta degeln med en kraftig pincett eller tdng, och ge degeln en rote-
rande rorelse sd att provet blandar sig vil med smiltan.

7. Oka temperaturen pd ligan sd att botten pad degeln blir ljusare rod (ca 600° C).
Fortsdtt uppslutningen ca 5 min. vid den hogre temperaturen, varunder provet
hela tiden skall passas.

Anm. Ibland vill en del av provet bli simmande pi ytan. Se till att dven denna del av
provet blir vil 16st i smiltan. Luta nigot pd degeln si att smiltan rinner ned mot ena
kanten och syna bottnen om ev. olst prov finns kvar. Om si ir fallet sving om degeln
nagra varv for omroring och fortsitt uppslutningen nigon minut. Vid héga halter av t. ex.

jarn, kalcium och magnesium har smiltan alltid en viss kornighet p& grund av olésliga
oxider. Dessa loser sig vid en senare utspidning med syra.
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8. Tag degeln frin ligan och fordela smiltan utefter degelns insida genom att
rotera degeln under svag lutning. Placera degeln pd virmehirdigt underlag.
Lat svalna ndgot.

9. Tillsitt ca 50 ml vatten. Till en helt kall degel sittes varmt vatten. Lat de-
geln med provlosningen std Sver natt, forst vid svag virme, sedan vid rums-
temperatur.

Anm. Vid uppslutningen kan en alltfor het liga medféra att natriumhydroxidsmiltan
oxideras under bildning av peroxid. Vid den efterfoljande upplosningen i saltsyra ger
peroxiden upphov till fri klor, som stér aluminiumbestdmningen. Vid upphettningen av
blindprovet, som bestir av enbart natriumhydroxid, sker peroxidbildningen littare 4n vid
uppslutning av ett prov. Upphetta dirfér blindprover vid 18g temperatur endast tills hyd-
roxidpirlorna borjar smilta. Det dr limpligt ate forligga uppslutningen till senare delen
av dagen och lita deglarna std pd virmeplattans eftervirme, sedan den stingts av for
natten. Deglarna ir dd firdiga att tas om hand f6ljande morgon.

Pa detta stadium kan ocksd om sd Onskas en lingre tids uppehdll goras i ar-
betet utan att provlosningen tar skada. Har man vil genomfort den efterfol-
jande spidningen mdste bestimningen av SiO, ske i ett sammanhang. Man
bor darfor 6verviga om man med hinsyn till 8vrigt arbete kan genomféra hela
bestimningen, om ej skall ett ev. uppehdll gdoras hir.

10. Tillsitt 350 ml vatten till en mirkt 800 ml bagare.

11. Tillsitt 20 ml saltsyra 1+1 och rér om med glasstaven.

12. Placera nickeldegeln framfér 800 ml bigaren med samma nummer. R6r om
i degeln med en plaststav (gemensam for samtliga prov) och dverfor innehallet
till 800 ml bigaren. H&ll staven mot degelns kant s att inte vitskan foljer
utsidan pd degeln. Spola upprepade ginger med hett vatten som &verfores
till 800 ml bigaren. Polera nickeldegeln med plaststaven och spola igen tills allt
har overforts i bdgaren.

13. Ror om kraftigt i 800 ml bagaren.

Anm. En del provlosningar, sirskilt de frin basiska bergarter, dr grumliga av svérlosliga

oxider, men klarnar vanligen efter nigon timme eller vid den féljande utspidningen. En

svag kvarstiende grumling eller en firgning av mangansalter synes ej pdverka bestimning-

en, liksom ej heller de svarta flagor frin nickeldegeln som ibland kan medfslja.

14. Overfor kvantitativt med hjilp av en tratt innehdllet i 800 ml bagaren till
en 1000 ml mitkolv. Skélj bigaren med vatten och &verfor till mitkolven.

15. Spid till mirket och blanda vil.

16. Tag ut 50 ml med en pipett och Sverfor till en 250 ml mitkolv, spad till mar-
ket och blanda vil.

Anm. 1 borjan av analysarbetet foljdes det ursprungliga receptet (Shapiro och Brannock,
1956) med endast 50 mg invigning av provet. Provberedningen motsvarade dock inte alltid
de krav som foljde med en si liten invigning. Denna kunde emellertid fordubblas genom
att en andra utspidning infordes i analysgingen®).

*) Mag. ]. Kinnunen, Outokumpu Oy, Finland. Personligt meddelande.
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BEREDNING AV LOSNING B

Upplésning B anviandes for bestimning av Al,O,, totaljirn, TiO,, MnO, P,O;, CaO,
MgO, Na,O och K,O samt ev. BaO.

Princip

Silikatmineralen sonderdelas genom behandling med svavelsyra + fluorvitesyra
varvid kisel bortdrives som gasformig kiseltetrafluorid. En tillsats av salpetersyra
underldttar upplosningen, oxiderar tvavirt jirn samt sonderdelar ev. organiskt
material. En tillsats av ndgra droppar perklorsyra forhdjer denna effekt. Brunsten
som bildats vid en ev. oxidation av mangansalter reduceras genom tillsats av hyd-

razinsulfat. Overskott av syra avligsnas genom kraftig avrykning. Denna bor vara

sa stark att bildade fluorider av kalcium och aluminium sonderdelas. En tillsats
av borsyra underlidttar avdrivningen av fluorvitesyran genom bildning av flyktig
bortrifluorid.

Reagens och material

Syrablandning for upplosning, HF+H,SO,+HNO;: Kyl en 1 liters plastflaska
innehdllande 500 ml 48 9/s-ig HF. Placera i vattenbad. Sitt till 165 ml konc.
H,SO,. Blanda och lat svalna. Sitt till 40 ml konc. HNOjy och blanda. Placera
alltid flaskan pa syrafast underlag.

Syrablandning for oxidering, HCIO,+HNO,: Blanda 30 ml HCIO, (72 %) och
30 ml konc. HNO,. Forvara i en droppflaska och placera alltid denna pa syra-
fast underlag.

Hydrazinsulfatlsning, 0,2 /-ig: Bered en ny losning for varje serie. Atging 1—2
ml per prov. (Kan uteslutas vid laga manganhalter.)

Borsyra, p.a. i fast pulver.

Per prov:

Teflondegel med lock.

250 ml biagare, helst av vycorglas.

250 ml mitkolv.

Filtrertratt, stativ, filter (9 cm 00), en teflonstav och smibigare.

Kvartsdegel, rymd ca 15 ml.

Utforande

Provserien bor normalt innehdlla minst 10 prov + 1—2 standardprov + 1 blind-
prov som referensprov.

1. Vig in 1.000 g av provet pa en analysvdg, avlds pd * 0,5 mg. Overfor provet
till en teflondegel.
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. Tillsitt ca 2 ml vatten, fordela pulvret genom litt skakning av degeln och se
till att hela provet blir vil genomfuktat.

3. Tillsitt 30 ml av syrablandningen for upplosning, blanda genom litt sving-
ning av degeln.

Anm. Anvind gummihandskar och dosera syran med en 50 ml plastbigare uppmirke for
0 ml eller med ett mitglas av plast. Anvind dragskap.

4. Tick degeln med lock och placera den pd viarmehillen, till en borjan pa svag
virme (90—100° C). Lat std helst dver natt.

5. Tag av locket, spola av detta. Spola direfter insidan pd degeln. Blanda genom
en litt svingning av degeln och sitt tillbaka pa vidrmehillen.

6. Hoj temperaturen s3 sminingom till ca 280° C under indunstning av vitskan.
Ge di och di deglarna en litt svingning.

Anm. Analysens goda forlopp i det féljande beror till stor del pd@ hur denna avrykning
utfores. Drives fluorvitesyran bort alltfér snabbt hinner inte silikatmineralen sonderdelas.
Ryker man ej tillrickligt kraftigt sonderdelas ej ev. bildade fluorider av kalcium och alu-
minium, och ryker man alltfor kraftigt Svergdr sulfaten i svirlosliga oxider, som kan be-
reda stora svarigheter vid den efterféljande uppldsningen.

Om inte av nigon anledning nigot prov snabbt maste bringas i losning, dr det bist att lita
upplosningen stricka ut 6ver 1—2 dagar. Den kriver d@ mindre tillsyn dn vid forcerat
arbete och tiden kan utnyttjas till andra bestimningar.

7. Indunsta l8sningen tills aterstoden blir sirapstjock. Lit ej gd till torrhet. Lat
degeln svalna.

8. Tillsitt en skedspets borsyra (ca 200 mg), spola insidan med ett minimum av
vatten, sving degeln for blandning och fortsitt avrykningen vid den hogre
temperaturen tills svavelsyran borjar ryka.

9. Tillsitt 4 droppar av oxidationssyrablandningen (HCIO,+HNO;) och fort-
sitt avrykningen tills ev. firgning av organiskt material forsvunnit. Vid hog
halt organisk substans upprepa tillsatsen. Uppvirm tills svavelsyran ryker
kraftigt.

10. Lat degeln svalna. Spola degelns insida med ca 10 ml vatten frin en sprut-
flaska, sving degeln for omblandning, tillsitt 1 ml hydrazinsulfatlosning och
fortsitt avrykningen tills svavelsyran dterigen ryker kraftigt. Lt ej g till torr-
het, dd svarigheter kan uppstd vid den efterféljande uppldsningen.

11. Lat degeln svalna, tillsitt 10 ml vatten sving degeln fér omblandning och
tick med locket. Varm till nira kokning och 1at std ca 1/2 timme.

12. Ror om med en teflonstav (samma kan anvindas for hela serien) sd att bot-

tensatsen lossas. Tillsitt 40 ml vatten under omrdring. Uppvirm till kokning.
Anm. Upplosningen gores i tva etapper, forst med en liten tillsats av vatten for att inte
genom for stark utspidning forsvira upplosningen och riskera bildning av svérldsliga
salter genom hydrolys, direfter den storre mingden. Om provet gitt till torrhet under mo-
ment 10, tillsdtt ndgra droppar HySO, (1+1).
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13. Overfor 16sningen till en 250 ml vycorbigare. Hill staven mot degelkanten
sa att vitskan ej foljer degelns utsida. Spola degeln vil med varmt vatten. Om
fluorvitesyran idr vil avrykt, kan en pyrexbigare anvindas.

Anm. Ibland kan en vit rest vidhifta botten pd degeln. Overfor ocksd denna till bigaren.

Tillsdte hirvid nidgra droppar svavelsyra 1+1, virm, ror om med staven och spola over

med hjilp av varmt vatten till huvudlésningen. Efter urskljning av degeln och spidning

skall 18sningens volym vara ca 100 ml.

14. Lagg pd tickglas och placera bigaren pd virmehillen. Koka upp l8sningen
och lat den koka kraftigt i 10 min. Hirvid forsvinner vanligen stdrre delen
av grumlingen. En ldttare grumling frin ev. BaSO, kan bli kvar. Vid denna
fastes tills vidare ej ndgot avseende.

15. Lat losningen svalna, varunder ev. oldst material eller en grumling fir tid
att sitta sig. Dekantera den klara l8sningen genom ett 9 cm 00 filter ned i
en 250 ml mitkolv. Sidtt 1—2 droppar svavelsyra (1+1) till bigaren och
virm. Spola biagarens viggar med hett vatten och fortsitt filtreringen. Overfor
ev. rest till filtret och tvitta bigaren vil med varmt vatten. Skall BaO be-
stimmas 1 resten poleras bigaren med en flik av ett filtrerpapper, som tillfores
den Gvriga resten. Ge filtret i tratten en rundspolning uppifrin kanten. Vinta
med en spidning av mitkolven tills resten undersokts. Inaska filtret i en
kvartsdegel.

Anm. Efter ndgon tids analysarbete fir man en viss vana att bedéma resten. Ar resten

forhallandevis stor, dvs. ver 1 mg vid 1 g inviigning, bor den undersokas nirmare. Den

olosta resten kan vanligen bringas i 18sning genom att tillsitta nigra droppar konc. saltsyra
till kvartsdegeln och virma. Saltsyran rykes bort med nigon droppe svavelsyra och Ster-
stoden spddes med vatten. Sedan restlosningen firr sitta sig ndgot, filtreras den genom ett

7 cm 00 filter ned i den till provet hérande 250 ml mitkolven. Filtret bér inaskas vitt
for bestimning av BaO (se sid. 455

16. Spdd till mirket sedan restldsningen forenats med huvudlosningen och blanda
val.

BESTAMNING AV Sio,
Princip

For bestimningen anvindes en alikvot av l6sning A. Denna hiller 0,02 mg prov/ml.
Genom tillsats av ammoniummolybdat bildas gulfirgat silikomolybdat. Fosfat mas-
keras med vinsyra. Det gulfirgade komplexet reduceras med aminonaftolsulfonsyra,
varvid reaktionsprodukten blir intensivt blifirgad. Ljusabsorptionen mites vid
650 nm.*) Det dr viktigt att instrumentavlisningarna gores med stor omsorg, di
bestimningen pd grund av den hdga SiO,-halten i silikatbergarter och metodens
kinslighet mdste utféras i mycket utspidda losningar. Ett avlisningsfel pd 0,2 en-
heter i transmissionen ger ett fel av storleksordningen 0,3—0,5 /o SiO, for vanliga
bergartsanalyser.

*) nm = nanometer = 10-9m, vanligen tidigare forkortat m
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Reagens

Ammoniummolybdatlésning. Los 7,5 g (NH,);Mo,Oy - 4H,0, p.a. i 75 ml vatten.
Tillsitt 10 ml svavelsyra 1+1 och spid till 100 ml. Forvara i en plastflaska.
Losningen har begrinsad hillbarhet. Forkasta den efter ca en minad. Atgdngen
per prov ir 2 ml. Bered endast halva satsen da provantalet ej kriver mer.

Vinsyralosning, 10 ®/o-ig. Bered 500 ml och férvara den i en plastflaska. Anvind
ej en 18sning som blivit grumlig, kasta bort den och bered en ny.

Reduktionsldsning. Los upp 0,25 g natriumsulfit, Na,SOq - 7H,0, p.a. i 5 ml vat-
ten. Tillsitt 50 mg 1-amino-2-naftol-4-sulfonsyra och ror om tills allt gdtt i

16sning. Los 3 g natriumdisulfit, Na,SyO;, p.a. 1 25 ml vatten och sitt denna

16sning till den andra och blanda. Forvara i en plastflaska. Denna 16sning dr ej
hillbar och bor beredas ny for varje serie.

Utforande

1. Sk&lj en 100 ml mitkolv (en for varje prov i serien) med saltsyra 1+3 och
skolj darefter vil med vatten.

2. Uttag med pipett 20 ml av l6sning A utspidd och overfor till mitkolven. (Ge-
nomfor for hela provserien.) Spola ned provet frin kanterna med vatten.

3. Tillsitt med pipett 2 ml ammoniummolybdatlosning. Blanda genom att under
tillsatsen svinga mitkolven. Lat std i 10 min.

4. Tillsitt med pipett 4 ml vinsyralosning och blanda under tillsatsen.

5. Tillsitt med pipett 1 ml reduktionslosning och blanda under tillsatsen. Fyll
mitkolven till hilften med vatten och blanda genom att svinga om kolven.

6. Spid till mirket och blanda genom att vinda pd kolven och skaka. Lit std
minst 30 min. Den bl 18sningen dr vil héllbar.

7. Still in vaglingden pd 650 nm. For Beckman B spektrofotometern anvind den
blikinsliga fotocellen med pdsatt rodfilter. Midt med kinslighet 1.

8. Fyll en kyvett med blindprovldsningen och still in transmissionen pa 100.

9. Fyll en annan kyvett med provldsning och avlds transmissionen. Anvind sam-
ma kyvett for samtliga provldsningar och for standardlsningarna.

Berikning

1. Overfdr transmissionsvirdena till absorbansvirden med hjilp av tabellen pa
sid. 50.
2. Berikna faktorn F med hjilp av standardprovets kinda halt av SiO,, % SiO, (st),
absorbans, Abs(st) och invigning, Inv(st).
F=_Inv(st) X 9/0S104(st)
Abs(st) X 100
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Tag medelvirdet av F for seriens standardprover. Skillnaden i faktorvirdena
skall vara mindre dn 2 %/ (relativt). Erfarenhetsmissigt kan ofta avgoras om
en faktor ar rimlig eller ej, di virdet hiller sig timligen konstant frin serie
till serie. Faller den ena faktorn helt utanfér detta virde, anvindes endast den

andra faktorn for uppskattning av % SiO, i provet. Kor dock om serien i

sidana fall antingen med bdrjan frin den redan beredda A-lésningen eller frin
en helt ny invigning, beroende pa omstindighetera.

3. Multiplicera provets absorbansvirde med den beriknade faktorn F.

4. Dividera det erhillna virdet med provets invigning i mg.

5. Multiplicera med 100 for .

O/OSIO,Z HX Abs(prov) X100
. Inv(prov)

BESTAMNING AV ALO,

Princip

Aluminium bestimmes genom bildning av ett orangerdtt firgkomplex av alumi-
nium, kalcium och alizarinrdtt, for vilket ljusabsorptionen mites vid en vaglingd
av 475 nm i en l8sning buffrad till pH 4,6—4,7. Absorptionsmaximum ligger vid
ca 490 nm, men bestimningen utféres vid 475 nm for att minska storningar fran and-
ra element, sirskilt titan, som bildar ett liknande komplex med kalcium och alizarin-
rott. For aluminiumoxidhalter dver 15 9 och titandioxidhalter upp till 2 9/ kan
vanligen titanstorningen pa aluminiumoxidbestimningen férsummas. Detta kan go-
ras med desto storre skil som standardprovet alltid viljes s3 att det har en mot
analysprovet korresponderande sammansittning, varigenom titankorrektionen auto-
matiskt kommer att ingd i faktorn F. Vid hogre titanhalter och liga aluminium-
halter kan korrektionen bestimmas genom tillsats av limpliga mingder av en ti-
tanstandardldsning till alikvoter av en standardprovlosning. Aven jirn stor be-
stimningen, men maskeras genom tillsats av kaliumferricyanid och tioglykolsyra.

Aluminiumbestimningen har tidigare vid laboratoriet utforts enbart i alikvoter
fran lésning A. Emellertid har olika faktorer bidragit till att variationerna i ana-
lysresultatet varit storre dn vad som kan tillitas vid en normal bergartsanalys.
Detta kan ha berott pd inhomogeniteter i provet (for liten invigning — 50 mg),
dilig upplosning av provet, peroxidbildning vid upplosning, forekomst av fluor®)
i provet eller storning fran dalig maskering av jirn. Vid de tidigare bestimning-
arna anvindes ej tioglykolsyra*). Till sist har kanske variationer i blindprovsfir-
gen ej tillrickligt beaktats. Aluminiumbestimningen gores darfor numera i en ali-
kvot av [dsning B, dir man ej besvidras av de fyra forstnimnda storningarna. En
forutsittning for anvindningen av [6sning B dr dock en fullstindig avrykning
av i

*) Shapiro och Brannock (1962).
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Reagens

Hydroxylaminhydroklorid-1osning 10 %/o-ig: Lés 10 g (NH;OH-HCI) p.a. i 100 ml
vatten. Fornya l0sningen efter 1 minad.

Kalciumkloridlgsning: Vig in 7 g CaCOy p. a. och dverfor till en 250 ml bigare.
Tillsdtt ca 50 ml vatten. Tillsitt 15 ml konc. HCl. Nir reaktionen avstannat
koka upp losningen och lit koka nigon minut. Lit svalna, spid till 500 ml
och forvara i en glasflaska, s3 att man ser om lsningen ir klar.

Kaliumferricyanidlosning, 1 %/e-ig: Los 0,3 g KyFe(CN)g p.a. i 30 ml vatten. For-
nya for varje serie.

Tioglykolsyra, p.a. (merkaptoittiksyra) forvaras i en droppflaska.

Buffertlosning: Los 100 g Na-acetat, CH;COONa3H,O, p.a. i vatten. Tillsitt
50 ml konc. dttiksyra (99—100 %) och spid till 500 ml. Forvara i en glas-
flaska.

Alizarinrott S-16sning, 0,05 9/e-ig: Bered 500 ml. Filtrera ned losningen i en glas-
flaska och forvara i denna. Filtreras fore anvindningen.

For neutralisering: 1—C NaOH och som indikator 0,1 %/-ig vattenlésning av me-

tylorange (filtrerad). NaOH-I6sningen forvaras i en plastflaska.

Utforande

BESTAMNING AV ALO, I LOSNING B.

Upplésning B hiller 4 mg prov/ml och miste spidas. Uttag 5 ml och spid till
250 ml i en mitkolv. Denna l6sning hiller 0,08 mg prov/ml (= wutspidd lGsning B).
Samma utspidning gores for analysprov, standardprov och blindprov.

1. Rengor en 100 ml mitkolv med HCI 1+3, skolj vil med vatten.

2. Uttag med pipett 10 ml* av utspidd l6sning B och Sverfor till en 100 ml mit-

kolv. Spola ned provet frin kanterna med vatten.

Anm. Neutralisera l6sningarna. Tillsitt 1 droppe indikator samt NaOH droppois till knappt
omslag.
. Tillsitt med pipett 2 ml kalciumkloridldsning, blanda.

. Tillsitt med pipett 2 ml hydroxylaminhydroklorid, blanda och Iit std 10 min.
. Tillsitt med pipett 1 ml kaliumferricyanidldsning, blanda.

Tillsatt 1 droppe (0,05 ml) tioglykolsyra, blanda och 1at std 5 min.

. Tillsitt 10 ml av buffertlosningen med ett mitglas, blanda och lit std 10 min.
. Tillsitt med pipett 10 ml alizarinlosning, blanda under tillsatsen genom sving-

© NV AW

ning av kolven. Spid till mirket och blanda vil. Lit std 45—75 min.

9. Mit transmissionen av firgkomplexet vid 475 nm. Kontrollera forst blindpro-
vet mot vatten. Stdll in transmissionen 100 for vatten och mit transmissionen
for blindprovet. Virdet bor inte variera mycket frin serie till serie. Om blindpro-
vet ger ett onormalt virde, bor man misstinka att nagot fel foreligger och se-
rien koras om med nyberedda reagenslosningar. Still in transmissionen 100 for
blindprovet och mit provets transmission. Fortsitt med hela serien och kontrol-
lera transmissionen 100 mellan varje mitning. Mit pa kinslighet 3.

* = 0,8 mg prov; overstiger Al,Og-halten i prover 22 %o, uttages en mindre alikvor.



VATKEMISK ANALYS AV SILIKATBERGARTER
Berikning

1. Overfér transmissionsvirdena till absorbans med hjilp av tabellen sid. 50.
. Berikna faktorn F ur data for seriens standardprov, dir Abs(st) = standard-

provets absorbans och /0 Al,O4(st) = standardprovets kidnda halt % Al,Os.

F— %o ALO(st)

Abs(st)

. Multiplicera provets absorbans med faktorn F och produkten ger direkt /o
Al,O4 i provet.
F X Abs(prov) = % Al,Oq4

Eftersom invigningen av analys- och standardprov har gjorts lika (1.000
0,0005 g) liksom dven alla utspidningar, bortfaller invigningen och ut-
spadningen ur formeln for Al,Os-berikningen. Vid de tillfillen da invigning
och utspidning avviker for prov och standardprov, tag med detta i berikningen.

BESTAMNING AV ALO, I LOSNING A

Losning A outspidd hiller ca 0,1 mg prov/ml. Uttag en alikvot pd 10 ml (ca 1 mg

prov). Forfar i dvrigt som beskrivits for [ésning B. Vid berikningen maste hin-

syn tas till invigningen, d3 denna vid beredningen av losning A ej gors absolut

lika. Al,O4-halten i den uttagna alikvoten bor ej overstiga 0,18 mg. Ar detta

fallet, gor om bestimningen med uttag av en mindre alikvot.

1. Overfor transmissionsvirdena till absorbans med hjilp av tabellen sid. 50.

2. Berikna faktorn F med hjilp av standardprovets kinda halt av Al,Og, absor-
bans och invigning med tidigare anvinda beteckningar.

F—Inv(st) X% AlOy(st)
Abs(st) X 100

3. Multiplicera absorbansen for provet med faktorn F.

4. Dividera det erhillna virdet med provets invigning i mg.

o/o AlO,=_F>XAbs(prov) X100
iy Inv(prov)

BESTAMNING AV Na,0 OCH K,0
Princip

Natrium och kalium bestimmes flammspektrofotometriskt. Amnen som paverkar
linje-bakgrundsforhillandet separeras genom utfillning med ammoniumkarbonat.*)
Hirvid utfilles Fe, Al, Ti och Ca kvantitativt. Mg separeras endast delvis, men

*) D. Carroll, U. S. Geological Survey, personligt meddelande om Dr Vincents metod vid
Geol.Min.Inst., Oxford.
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kvarvarande Mg stdr ej. Fillningsseparationen har den fordelen att eventuell grum-
lighet i provldsningen dven uppfingas av fillningen, vilket dr av stor vikt vid
den typ av brinnare som tillhér Beckmann B instrumentet. Bestimningen kalibre-
ras med hjilp av natrium- och kaliumstandardldsningar beredda av p. a.-reagens.

Reagens

NH; 1+1. Blanda 250 ml konc. ammoniak (alkalifri) och 250 ml vatten i en plast-
flaska (dragskdp). Overfér ca 50 ml av losningen till en droppflaska.

Ammoniakalisk karbonatlosning. Overfor 200 ml NH, 1+1 till en 500 ml plast-
flaska. Tillsitt 20 g ammoniumkarbonat p.a. alkalifri, blanda och Iit karbo-

natet losa sig.

Indikator, bromtymolblatt, 0,1 °/o-ig alkoholisk 16sning. Bered 50 ml och férvara i
en droppflaska.

HCI 1+3 for rengdring av brinnaren fore och efter varje serie.

HCIl 1+100 for rengdring av brinnaren mellan varje prov.

Utforande

1. Rengdr en mitkolv pd 100 ml och en plastflaska (50 eller 100 ml) med propp
for varje prov i serien.

2. Uttag med pipett 25 ml Ilésning B och overfor till mitkolven.

3. Tillsdtt 2 droppar indikatorldsning.

4. Tillsitt ammoniak 141 droppvis tills jirn- och aluminiumhydroxiderna borjar
falla ut, eller tills indikatorn just 6vergdr frin gult till gronblatt.

5. Tillsitt 2 ml ammoniakalisk karbonatlosning. Skaka kraftigt, spid till ca 75
ml, skaka och spid till mirket. Blanda vil.

6. Lat fillningen sdtta sig under 1—2 timmar. Dekantera den klara l6sningen ge-
nom ett torrt 9 cm 00-filter. Anvind de forsta 10 ml av filtratet att skdlja ur
plastflaskan. Filtrera ned 20—50 ml i plastflaskan. Kasta bort resten. Skruva
pd locket pd flaskan eller sitt i proppen. Den si beredda losningen ir hillbar
nagon vecka.

Beredning av standardlésningar
Standardl6sningarna beredas av Na,SO, respektive K,SO, eller av NaCl resp. KCL.
Halten*) av Na,O och K,O angives limpligen i mg/l.
BEREDNING AV FORRADSLOSNINGAR: 1000 mg/l (1000 ppm) = lésning I.
Nay,O: Vig in 2.292 g Na,SO, p.a. (eller 1.886 g NaCl p.a.) pa en analysvag.

Overfor till en 250 ml bigare, tillsitt 100 ml vatten och 18s upp saltet. Over-

*) Ofta anvindes ppm, som ir en férkortning av parts per million, t.ex. g/t eller mg/kg.
For utspadda l8sningar dr mg/kg ~ mg/l; allts dr 1 ppm —1 mg/l eller — 0.001 mg/ml.
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for losningen till en 1000 ml mitkolv, spola bigaren 4—5 ggr. och Sverfor till

mitkolven. Spid till médrket och blanda vil. Overfor 16sningen till en 1 1 plast-

flaska med tdte lock, sedan flaskan forst skoljts med en del av forridslosningen.
K,O: Vig in 1.850 g K,SO; p.a. (eller 1.583 g KCI p.a.) och forfar pi samma
sitt som beskrivits for Na,O.
Standardl6sningarna for kalibrering beredes ur forridslsningen genom spidning
enligt foljande tabell.

TABELL FOR BEREDNING AV STANDARDLOSNINGAR

mg/ml uttag m. pipett el. byrett Spad i mitkolv ml
1000 1 inv. enl. ovan 1000 Losning I
100 0,1 20 ml av [losning 1 2C0 Losning 11
80 0,08 20 ml av 5 250
60 0,06 15 ml av * 250
50 0,05 25 ml av 5 5C0
40 0,04 20 ml av % 500
30 0,03 15 ml av = 500
25 0,025 25 ml av lésning 11 100
20 0,02 10 ml av [6sning 1 500
15 0,015 15 ml av losning 11 1C0
10 0,01 20 ml av e 200
5 0,005 10 ml av e 200
7 0,002 10 ml av - 500

Standardlosningarna Overféres frin mitkolvarna till plastflaskor med tittslu-
tande Jock och rymmande 500 ml (resp. 200 ml). Flaskorna, som skall vara ren-
gjorda och torra urskdljes med en del av den standardlGsning, som skall 6verforas
till respektive flaska. Mirk flaskorna tydligt. Losningarna har visat sig anvind-
bara under ling tid, t. 0. m. upp till ett ar. Vid vissa tillfillen behovs snivare kon-
centrationsintervall mellan standardlosningarna. I si fall beredes ytterligare 1os-
ningar med utgdngspunkt frin nigon av de ovannimnda l&sningarna.

BESTAMNING

Folj instrumenttillverkarens instruktioner fér den flammspektrofotometer som skall
anvindas till bestimningen av natrium och kalium. For Beckmann B och en ace-
tylen-syrgasliga forfares i princip pd foljande sitt.

For natriumbestimningen anvindes en foromultiplikator, instilld pd spinnings-
omrade B. Instrumentets kinslighet ir instilld pd 2, vdglingden pd 589 nm. For
kaliumbestimningen anvindes den rodkinsliga fotocellen, vdglingd 766 nm och
kinslighet 4.
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. Sdtt pi instrumentet for stabilisering av elektroniken. Borja inte sjilva be-

stimningen forrin morkstrommen ir stabil.

. Oppna syrgasbombens ventil, bombventilen instilles limpligen pa 3—4 kg/cm?,

panelventilen p& 12—16 psi.*) Observera att brinnarna ir individuella och
drives vid ett for varje brinnare optimalt syrgastryck.

. Oppna acetylengasbombens ventil och instill pd 0,7—0,8 kg/cm?. Oppna panel-

ventilen forsiktigt. Tind ligan och reglera panelventilen till omkring 4—5
psi.¥) (Folj instruktionen.)

. Instill viglingden. Fyll en provkopp med en standardldsning, limpligen 50

mg/l och fér in i ligan. Vrid vaglingdsratten till den aktuella vaglingden,
justera spalt och kinslighet si att utslaget faller inom skalan. For sedan rat-
ten lingsamt fram och tillbaka Gver denna viglingd och stanna nir nilen
ger maximumutslag pi transmissionsskalan. Slutinstill alltid vaglingden fran
samma hall.

. Justera spalten si att 50 mg/l ger transmissionen 50. (Vid extrema halter kan

annan instillning anvindas.)

. Kontrollera morkstrommen. Still pd “shutter” och justera visaren till trans-

missionen noll. Kontrollera di och d& att denna instillning haller sig. Varia-
tioner i nitbelastningen kan gora instrumentet, trots stabilisering av driftspan-
ningen, obrukbart under vissa delar av dagen.

Fyll en provkopp med vatten, en med saltsyra 1+3 samt en for varje standard-
l6sning. Still upp flaskorna i rad med respektive kopp framfor. Hall denna
ordning och kopparna behdver ingen extra mirkning.

. Mit transmissionen for hela serien; borja med vatten och for sedan in stan-

dardlssningarna i tur och ordning i l8gan. For in vatten mellan varje 16sning.
Till sist for in den starka saltsyran 5 sek. i l3gan, direfter genast vatten un-
der ca 1 minut.

. Pricka av transmissionsvirdena mot respektive halter pa ett millimeterpapper

och drag upp kurvan. Denna blir vanligen svagt konkav. Inom ett intervall
mellan tvd standarder kan dock kurvan betraktas som ritlinjig (se fig. 2).

Anm. Hela standardkurvan behdver koras upp endast di instrumentet ej varit i bruk en
lingre tid, eller nya standarder har beretts.

10. Still upp provserien i nummerordning och fyll en kopp for varje losning samt

1.

en med saltsyra 1:100, en med vatten och en med saltsyra 1:3.

For in en provlosning i ligan, avlis transmissionen. For in koppen med salt-
syra 1:100 under 5 sek. och direfter koppen med vatten. Avlds transmissionen
for vatten.

*) psi = pounds per square inch, 1 psi = 0,07 kg/cm®
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12. For in den standardlésning som har transmissionsvirde nirmast dver prov-

18sningens och avlds transmissionen. For in den standardlésning vars trans-
missionsvdrde ligger narmast under provldsningens och avlids, direfter saltsyra
1:100 under 5 sek. och sist vatten. Avlis transmissionen for vatten. En forind-
ring 1 vattnets transmissionsvirde beror vanligen pd en glidning av morkstroms-
virdet. Kontrollera morkstrommen med ratten pd “shutter” och kinslighet 4.

. Upprepa for hela provserien och blindprovet. For till sist in den starkare salt-
syran 1:3 under 5 sek. i lagan och direfter vatten under 1 minut.

. Slick ldgan genom att forst stinga acetylenbombens ventil. Se till att alla vi-
sare star pa noll, forst direfter stinges regleringsventilerna pa instrumentpa-
nelen. Sting av syrgasen pa samma sitt.

Anm. Erhdllna virden skall vara reproducerbara. Om sd ej dr fallet kan detta bero pd
olika omstindigheter, t. ex. variationer i nitspinningen, oren acetylengas (vanligen mirkbar

nidr trycket i bomben understiger 3 kg/cm?®), vidare pd smuts i gastillférselslangarna, att
brinnarréret blivit forstoppat, att avsittningar bildats p@ brinnarkanten, att 18sningen

ir grumlig eventuellt beroende pd ofullstindig utfillning av hydroxiderna. Det sistnimnda
kan avhjilpas genom tillsats av nigon droppe saltsyra 141 till den utfillda och filtrerade
provldsningen, varvid volymforindringen kan forsummas. Betriffande briannarfelet kan
detta eventuellt avhjilpas genom rengdring av brinnaren med en dirfor avsedd stdltrdd.

For ovriga fel bor en expert konsulteras.

FSt (hdg)
Prov
T(prov)-TClag) T(hdg)-T(lag)
Q
R 5
@ 2 St (1dg) @
9 — A St—f
S
g
R
T (St (lag)+a )———>
10 30 40

20
mg/

Fig. 2. Berdkning av alkalihalten; virdet inringat av hog och 18g standard.
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Berikning

I minga fall kan det vara fordelaktigt att gora upp en standardkurva och direkt
ur denna avlisa /0 Na,O, respektive °/o K,O. Noggrannare resultat erhilles dock
om man vid bestimningen inringat provets virde med ett hogre och ett ligre
standardvirde.

Genom att transmissionskurvan (fig. 2) kan betraktas som ritlinjig inom det lilla
intervallet, som omslutes av standarderna St(hdg) och St(ldg) kan x erhdllas ge-
nom proportionalitetsberikning. x utgdér det belopp varmed provets halt overstiger
den ligre standarden, St(lig), dvs. provets halt = St(lag) + x uttryckt i samma sort
som standarden, vanligen mg/l.

x beriknas ur likheten:

x _ St(hog) — St(lag)
T(prov) — T(1ig) T(hog) — T(lig) T(hog) — T(l3g)

o SO o

dir T(prov), T(ldg) och T(hdg) betyder °/o transmission for respektive provet, den
ligre och den hogre standarden, och /A St skillnaden i halterna mellan hég och
lig standard uttryckt i mg/l. Vanligen géres /A St = 10 mg/l, for att underlitta
utrikningarna. For att erhdlla 9/o-halten i provet mdste invigning och utspidning
tas med i berikningen.

1. Berikna x och addera till St(ldg). Korrigera virdet for ett ev. blindprov som
bestimts pd samma sitt. Det korrigerade virdet = (St(18g) + x) korr ger pro-
vets halt av Na,O resp. K;O i mg/l.

2. Berikna %/p-halten. De filtrerade provldsningarna hiller 1000 mg prov/l, da 25
ml uttagits av [ésning B och spitts tll 100 ml.

/s NaQO:(St(lsg) +1;C0)0korr 100 = (St(lag) :—O Y korr

3. Berikna 9 K,O pa samma sitt.

4. Vid annan invigning och utspidning maste detta beaktas vid utrdkningen.

BESTAMNING AV CaO
Princip

CaO bestimmes genom titrering med EDTA (etylendiamintetraittiksyra) vid pH
13. Som indikator anvindes hydroxynaftolblitt, ett specialreagens for kalcium.
Storande element maskeras med trietanolamin. Vid behov tillsittes KCN och for
att gora indikatorn mera hidllbar hydroxylaminhydroklorid.
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Reagens

Standard 0,005 C EDTA-16sning. Som reagens anvindes natriumsaltet av EDTA
med tvd kristallvatten (M = 372,25 g), i handeln bl.a. med varubeteckningen
titriplex III. Vid anvindning av pro analysi kvalitetet anvindes reagenset utan
foregdende torkning. Till en volym av 2 |, vig in 3.723 g pd en analysvdg och
overfor till en 800 ml bigare. Tillsitt vatten och 16s pulvret. Med hjilp av en
tratt Overfor 18sningen till en 2000 ml mitkolv. Skélj bigaren upprepade ganger
med vatten och tillfér mitkolven. Spid till mirket. Overfor EDTA-l6sningen
till en rengjord och torr plastflaska. Kontrollera titern mot en kind Ca-l8sning.
EDTA-I6sningen motsvarar enligt berikning 0,2804 mg CaO/ml.

Trietanolamin (2—2'—2” trihydroxi-trietylamin), 25 9/p-ig. Anvind metallfritt
reagens p.a.-vara for EDTA-titrering. Bered 1 liter.

Buffert for pH 13: 8-C KOH. Vig in 225 g KOH-stianger eller pirlor och spiad
till 500 ml. Forvara i plastflaska.

KCN p.a. i fast form. GIFT!

Hydroxylaminhydroklorid p.a. i fast form.

Indikator for kalcium, “hydroxy-naphtolblue”. Mallinckrodt code 5630 i for-
packning med doseringsmekanism. Denna kemikalie 4r utspidd med inert salt
for att underldtta doseringen.

Metylrott 0,1 o-ig alkoholisk 16sning.

Utforande

Skolj alla kolvar eller bigare som skall anvindas med dest. vatten.

1. Overfér med pipett 10 ml av lésning B av ett prov till en 300 ml erlenmeyer-
kolv med vid hals eller bigare hog modell. (Uttag samtidigt en lika stor alikvot
till MgO best. och &verfor till en annan 300 ml kolv och sitt at sidan.)

. Tillsitt nigra droppar metylrott (kan uteslutas).
. Tillsitt 10 ml trietanolaminldsning.
. Tillsitt 4 ml buffertldsning. Dosera med en liten plastbagare.

. Ror om med en magnetomrérare under 5 min. for utfillning av Mg(OH ),.

SN U A W

. Tillsitt en dos indikator (0,1—0,2 g, eller en skedspets, di doseringsmekanis-
men ej finns).

7. Spid med vatten till 150 ml och titrera under omrdring med magnet med

EDTA-I6sningen tills omslaget slir om frin rott till blatt, med en skiftning i

gront vid tillsats av metylrott. Omslaget skall ske markant pd@ en droppe nir.

Anm. Far man ett glidande omslag forkastas titreringen. Nytt prov uttages. Fore titreringen
tillsdittes nu en skedspets KCN och lika mycket hydroxylaminhydroklorid. Innan man bli-
vit van att se omslaget kan detta bereda vissa svdrigheter. Man bor dédrfér gora ndgra
provtitreringar pd ldsningar med kind halt.
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Berikning

10 ml har uttagits frin [6sning B som hidller 4 mg prov/ml, alltsa 40 mg prov.
EDTA-I6sningen motsvarar 0,280 mg CaO/ml.

antal forbrukade :Sl EDTA X 0,280 % 100

% CaO =

Anm. D3 forsta titreringen, med ett uttag av 10 ml av /dsning B visar en halt av CaO
< 2 0/, uttages en storre alikvot av provldsningen limpligen 20—25 ml. D@ CaO-halten
visar sig hog, > 8 %, uttages en mindre alikvot limpligen 5 ml.

Vid berikningen observera den indrade invigningen. I normala fall dr blind-

provsvirdet forsumbart. Skulle ett blindprovsvirde foreligga kontrolleras detta ge-

nom en fornyad bestimning. Visar sig vid kontrollen blindprovet tillhora serien,
korrigeras hirfor.

BESTAMNING AV MgO

genom summatitrering av CaO och MgO

Summatitreringen sker liksom CaO-titreringen med EDTA-lésning men vid ett ldg-
re pH. Detta gor att maskeringen av jirn miste ske pd ett annat sitt Weibel (1961).
Al och Ti maskeras som forut med trietanolamin, medan Fe, efter reduktion till tva-
virt komplex bindes som cyanoferratjon, Fe(CN) & Titreringen sker vid pH ca
9,5, som erhilles med en NH;—NH,-buffert. Som indikator anvindes Eriokrom-
svart-T. Omslaget sker fran rott till blatt.

Reagens

EDTA-l6sning 0,005 C. Samma l6sning som fér CaO-titreringen. Den motsvarar
0,2016 mg/ml MgO.

Trietanolamin, 25 %/-ig ldsning, se CaO-bestamningen.

KCN p. a. fast form.

Hydroxylaminhydroklorid p.a. fast form.

Buffertldsning. Los 50 g NH,Cl p.a. i 1000 ml konc. NHj. Forvara i en plast-
flaska.

Indikator, Eriokromsvart-T. 0,2 g av indikatorpulvret rives tillsammans med 50 g.
KCI i en mortel, si att blandningen blir homogen. Forvara i en burk med lock,
ev. 1 burk med doseringsmekanism.

Metylrdte 0,1 %/o-ig alkoholisk I6sning.

NaCl, p.a., fast pulver.
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Utforande

Skolj alla kolvar och bdgare som skall anvindas med dest. vatten.

1.

10.
115

Overfor med pipett 10 ml av [dsning B av ett prov till en 300 ml erlenmeyer-
kolv med vid hals eller bigare hog modell (se under CaO).

. Tillsitt en skedspets NaCl. Detta gores for att tillféra l6sningen kloridjoner,

som med trevidrt jarn bildar det karakteristiskt gula jirnkomplexet. Vid re-
duktionen av jirn fOrsvinner firgen och man fir en indikation pi nir jirnet

ar reducerat i losningen.

. Koka upp l6sningen. Tillsitt hydroxylaminhydroklorid i sm& doser frin en

skedspets. Fortsitt tillsats och kokning tills l6sningen dr avfirgad. Ett enstaka
prov kokas pa laga, i ovrigt behandla hela serien pd virmehill.

. Tag bort kolven fran ldgan resp. hillen. Spola insidan av kolven med vatten.

Tillsatt 20 ml trietanolamin.

. Tillsitt KCN. Behandla ett prov i taget. Anpassa tillsatsen efter jirnhalten i

16sningen. Har denna visat sig hog, dvs. dver 10 %, tillsitt med en ging en
full sked = ca 1 g. For ligre halter tillsitt /2 sked eller ca 0,3—0,5 g. Koka
upp losningen Over en laga. Ar tillsatsen av KCN tillricklig kommer den
morkare gulrddbruna firgen, som hirrdr frin forst bildad Fe(CN),, att s& smai-
ningom under den fortsatta uppvirmningen &vergd i ljusgul firg under bild-
ning av ferrocyanatjonen Fe(CN)i~ Kvarstir den morkare firgen, fortsittes
med tillsats av KCN i sma portioner tills en firgférindring blir synlig.

. Spid till ca 175 ml. Om fdrgen inte dr svagt ljusgul eller ofirgad tillsitt yt-

terligare nagot KCN och fortsitt uppvirmningen, tills nigon firgforindring

ej mera sker.

. Tdck med tickglas och placera i kylbad eller under rinnande vatten. Kyl till

en temperatur av 10° C eller ligre. Skulle losningen vara grumlig, dven just
skonjbart, forkasta den och uttag en ny och ev. mindre alikvot.*)

. Tillsitt 5 ml buffertldsning och 2 droppar metylrott. e dio?
. Tillsdct titrerindikatorn; en skedspets = 0,1—0,2 g ir vanligen lagom. Den

fargstyrka, vid vilken ett omslag biast kommer fram, dr beroende pa det per-
sonliga fargseendet och bor diarfér utprovas individuellt.

Placera titrerkolven pd vitt underlag och avskirma stdrande ljus.

Titrera med EDTA-losningen under magnetomroring till bligront omslag. Ar
man tveksam om man har uppndtt omslaget, lis av byretten och tillsitt sedan
ytterligare nagra droppar. Sker ingen forindring i firgen, tag den forsta av-

lasningen.

Anm. For stort overskott pa KCN kan rubba pH-virdet vid titreringen. Vid mycket hdga
jarnhalter ar det dirfor fordelaktigare att uttaga en mindre alikvot dven vid l1iga halter
av CaO och MgO, men i &vrigt hdlla samma utspidning. Titrera eventuellt med en sva-
gare EDTA-l6sning (0,002 C). Om CaO+MgO &verstiger 10 %o av provet uttag hogst

5 ml av_lésning B.

*) Vid uttag av en ny alikvot tillsdte ndgra droppar HCI, 1+1, fore tillsatsen av reagens.



32 A. M. ASKLUND V. GRUNDULIS B. RONNHOLM
Berikning

Summatitreringen ger CaO + MgO. For att berikna MgO subtrahera det antal ml
som atgitt for CaO-titreringen, EDTA (CaO), frén det antal som &tgdtt vid summa-
titreringen, EDTA (summa), vid uttag av lika stor provvolym, hir 10 ml. Multi-
plicera med faktorn for MgO, vilken for en 0,005-C EDTA-I6sning dr 0,2016.
10 ml av [Osning B motsvarar 40 mg inv.

o/ MgO = [EDTA (summa) — EDTA (Ca0O)]X0,2016 % 100
40

Ett blindprov kores med i varje serie. Vanligen ligger blindprovets virde under
metodens kinslighetsgrins. Ligger det dver bor man undersska om det dr typiskt
for hela serien genom kontroll av vatten och reagens eller om det hirror fran en
tillfilligt fororenad kolv. Vattenledningsvatten hiller kalcium och magnesiumhalter
av samma storleksordning som provldsningarna. Finner man att blindprovet sanno-
likt foljer serien, avdrages detta frin EDTA (summa). Fér EDTA (CaO) anvindes
d& det for ett ev. blindprov korrigerade virdet.

BESTAMNING AV TiO,
Princip

For titanbestimningen anvindes den orangegula peroxotitanjonen, som bildas nir
viteperoxid sittes till en sur l6sning av titansulfat. Ljustransmissionen mites vid
430 nm. Fosforsyra tillsittes for att minska storning frin ev. nirvarande jrn.

Reagens

TiO,-standard, 0,02 mg TiO,/ml. Standarden beredes av TiO, p.a. Glodga ca 0,15
g pulver vid 1000° C under ca /> timme. Lit pulvret svalna i en exsickator.
Vig in 0,1000 g pi en analysvig och overfor till en torr och ren kvartsdegel
eller platinadegel. Tillsitt ca 2 g (en sked) pulvriserad vattenfri kalium-
pyrosulfat. Upphetta forsiktigt dver en ldga till smiltning. Hall degeln svagt
rodglodande och rotera den di och di, si att titandioxiden loses i smiltan.
L3t svalna. Placera degeln i en 250 ml bigare. Tillsitt 50 ml H,SO,; 141 och
virm tills smiltan gitt i 16sning. Lyft degeln med en glasstav och spola av den
vil med vatten fran en sprutflaska. L3t 16sningen svalna och overfor den sedan
tll en 250 ml mitkolv. Tillsitt vatten och sving kolven under tillsatsen for
att undvika utfillning av basiska salter.

Spid till mirket och blanda vil. Denna l6sning héller 0,4 mg TiOy/ml och an-
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vindes som en koncentrerad forrddsldsning. Tag ut 50 ml med pipett och dver-
for till en 1000 ml mitkolv. Tillsdtt 50 ml HySO, 1+1, spid med vatten till
mirket och blanda vil. Denna 16sning hiller 0,02 mg TiOy/ml och anvindes
som standard. Den motsvarar en [gsning B av ett prov med 0,5 %o TiO,.

Syrablandning, H,SO, + HyPO,. Blanda 40 ml konc. Hy;SO, och 20 ml konc.

H3PO,. Forvara i en droppflaska.

Viteperoxid, Hy,O, p. a. (perhydrol).

1
2,

Utforande

. Uttag med pipett 20 ml av [ésning B och overfor till en torr 50 ml bigare.

(Om losning B foretridesvis skall anvindas till andra bestimningar, uttag 10
ml). Upprepa for hela serien och blindprovet.

Uttag med samma pipett en lika stor volym av standardlésningen och &verfdr
till en torr 50 ml bigare.

. Tillsitt 5 droppar syrablandning.
. Tillsitt 5 droppar viteperoxid och rér om med en glasstav. Mit transmissionen

vid viglingd 430 nm med transmissionen 100 instilld for blindprovet.

Berikning

Overfor transmissionsvirdena till absorbans med hjilp av tabellen sid. 50.
Berikna faktorn F ur standardldsningens absorbansvirde, (Abs (st) och halt TiO,,

som motsvarar en losning B av ett prov med 0,5 % TiO,.

3.

F = 0,5 0/0
Abs (st)

Multiplicera absorbansen for respektive prov med faktorn F och den erhillna
produkten ger halten av TiO, direkt uttryckt i %/o.

F X Abs (prov) = % TiO,

BESTAMNING AV P,0;

Princip

P,O; bestimmes med hjilp av det gula molybdovanadofosfatkomplexet, som bildas

vid tillsats av en sur molybdovanadatlsning till en 18sning innehillande fosfatjoner.

Komplexets ljusabsorption mites vid 430 nm. Hoga jirnhalter ger ett visst bidrag
till den gula firgen — av storleksordningen 0,02 %o P,O; for 10 /o FeyOs.
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Reagens

Molybdovanadatlésning. Vig in 0,65 g ammoniummetavanadat (NH,VO;) p. a.
och dverfor till en 600—800 ml bigare. Tillsitt 200 ml HNOy 1+1, ror om tills
allt gitt i 1osning. Los 25 g ammoniummolybdat, (NH,)gMo;Op4H,0 p.a. i en
400 ml bigare med 200 ml vatten. Tillsitt denna l8sning till vanadatlsningen
och blanda genom omroring. Overfor till en 500 ml mitkolv och spdd till mar-
ket.

P,O;-standard, 0,008 mg P,Oy/ml. Vig in 0,1534 g KH,PO, och &verfor till en
250 ml bigare. Tillsitt 50 ml vatten, samt 25 ml HNO; 1+ 1. Overfor 18sning-
en till en 1000 ml mitkolv, spid till mirket och blanda vil. Overfor med pipett
50 ml av losningen till en 500 ml mitkolv, spid till mirket och blanda vil.
Den utspidda losningen hiller nu 0,008 mg P;O;/ml. och motsvarar en losning
B av ett prov med 0,2 % P,0;.

Utforande

. Uttag med pipett 15 ml av l6sning B och dverfor till en 50 ml mitkolv. Upp-
repa for hela serien och blindprovet.

. Uttag med samma pipett 15 ml av den svagare fosforstandarden = 0,008
mg/ml och Sverfér till en 50 ml mitkolv.

. Tillsitt 10 m! molybdovanadatlosning, spad till mirket och blanda.

. Mit transmissionen vid viglingd 430 nm med transmissionen 100 instilld for
blindprovet.

Berikning

. Overfor transmissionsvirdena till absorbans med hjilp av tabellen sid. 50.

. Berikna faktorn F ur standardldsningens absorbansvirde Abs(st) och halt P,O;
som motsvarar en [6sning B av ett prov med 0,2 % PyO;.

F e 0,2 %
Abs(st)

. Multiplicera absorbansen for respektive prov med faktorn F och den erhdllna
produkten ger P,O; direkt uttryckt i %o.

F X Abs(prov) = P;O5

Anm. Inverkan frin ev. jirn i provet kan kompenseras genom tillsats av en limplig
mingd jirnlsning till fosforstandarden.
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BESTAMNING AV MnO
Princip

Mangan foreligger som Mn 2+ i [6sning B. For bestimning oxideras det tvdvirda
manganet med kaliumperjodat i sur l&sning, varvid permanganatjoner bildas. Jarn-

firgen undertryckes med fosforsyra. Ljusabsorptionen for permanganatfirgen mites

vid 525 nm. MnO-halten i svenska bergarter dr vanligen ldg och overstiger endast
i undantagsfall 0,5 /0.

Reagens

MnO-standard, 0,02 mg MnO/ml, motsvarande [dsning B av ett prov med 0,5 %o
MnO. Vig in 0,0900 g KMnO, p. a. och dverfor till en 250 ml bidgare. Tillsdte
ca 10 ml vatten samt 10 ml H,SO, 1+1. Virm lsningen och tillsitt droppvis
viteperoxid tills permanganatfirgen forvinner.*) L3t svalna, spid med vatten
och 6verfor till en 1000 ml mitkolv. Spid till mirket och blanda vil. Forvara
i en glasflaska. Finner man att MnO-halten i proven vanligen ej Gverstiger 0,1
0/o, spides standardldsningen 5 ggr. Uttag 200 ml med en mitkolv och overfor
till en 1000 ml mitkolv, spid till mirket och blanda vil. Denna losning haller
0,004 mg MnO/ml och motsvarar en lésning B av ett prov med 0,1 %o MnO.

Syrablandning. Tillsitt 200 ml konc. H,SO, till 200 ml vatten i en 800 ml
bigare, ror om och 13t svalna nigot. Tillsitt 100 ml konc. HyPO,, ror om och
overfor till en glasflaska.

KJO, p.a. fast pulver.

Utforande

1. Uttag med pipett 25 ml av [ésning B och dverfor till en torr 100 ml bigare
(hdg modell). Upprepa for hela provserien samt blindprovet.

2. Uttag med samma pipett 25 ml av standardlosningen. Vilj den starkare eller
svagare allt efter limplighet och verfor till en torr 100 ml bigare (hog modell).

3. Tillsitt med mitglas 5 ml syrablandning.

4. Mirk ut vitskenivin med ett streck pd bigarens utsida.

5. Tillsitt en skedspets (ca 0,1 g) KJO, fasst pulver. Tick med tickglas, koka upp
pa virmeplattan och 1it std ca /2 timme. Hirvid framkallas den typiska per-
manganatfargen.

6. Lt svalna. Lyft av tickglaset och justera genom tillsats av vatten provldsning-
ens volym till mirket pa bdgaren. Ror om.

7. Mit ljustransmissionen vid 525 nm med transmissionen 100 instilld for blind-
provet.

Anm. Vid halter dver 0,2 9/ Sverfores, moment 6 ovan, provet och standarden till 50 ml
mitkolvar, spides till mirket och blandas.

*) Lit koka nigra minuter si att overskott pa peroxid forstores.
g P
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Berikning

. Overfor transmissionsvirdena till absorbans med hjilp av tabellen sid. 50.

. Berdkna faktorn F ur standardldsningens absorbans, Abs(st) och halt MnO, som
motsvarar en [6sning B av ett prov med 0,5 °%0 MnO (resp. 0,1 %o MnO).

0,5 %o
Abs(st)

vid anvindning av standardldsningen 0,02 mg MnO/ml

0,1 %

——_ % vid anvindning av den 5 ggr. utspidda standardlosningen.
Abs(st)

. Multiplicera det for varje prov erhillna virdet pd absorbans med faktorn F
och den erhdllna produkten ger MnO uttryckt i 9.

F X Abs(prov) = % MnO

BESTAMNING AV TOTALJARN SOM Fe, 0,

Princip

I en alikvot av losning B reduceras det trevirda jirnet till tvivirt med askorbin-
syra. Genom tillsats av ortofenantrolin bildas ett orangefirgat komplex, for vilket
ljusabsorptionen mites vid 560 nm. pH regleras med en citratbuffert, som ocks
hiller hydroxiderna i 18sning.

Reagens

Fe,Oy-standard, 0,2 mg Fe;Oy/ml, beredes av Mohrs salt FeSO,(NH,),SO, - 6H,O
p.a. Vig in 0,982 g och 6verfor till en 600 ml bigare. Tillsitt 16 ml H,SO,
1+1, 2 ml HNO;g 1+1 samt ca 300 ml vatten. R6r om med en glasstav si att
saltet l6ser sig. Overfor till en 1000 ml. mitkolv, spid till mirket med vatten
och blanda vil. Forvara losningen i en férut rengjord och torr flaska. Standard-
l6sningen motsvarar en lésning B av ett prov med 5 %/ Fe,O,.

Askorbinsyralosning, 10 %/-ig. Atging 10 ml per prov. Losningen ir ej hillbar.
Bered endast s3 mycket som gir it for varje serie.

Ortofenantrolinlésning, 0,3 %/o-ig, beredes av ortofenantrolinhydroklorid.” Vig in
2,0 g och 6verfor till en 600 ml bigare. Tillsitt 300 ml vatten och rér om
tills saltet 16st sig. Overfor till en 500 ml mitkolv och spid till mirket. For-
vara 1 en flaska.

Natriumcitratlosning, 10 %/o-ig. Vig in 60 g NayC;H;0,2H,0 p. a. Tillsitt 500 ml
vatten. Forvara i en glasflaska. Nir 18sningen blir grumlig, bered en ny.
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Utforande

1. Uttag med pipett 5 ml av [dsning B av ett prov och 6verfor till en 100 ml
mitkolv. Gor lika for hela serien och blindprovet.

2. Uttag med samma pipett 5 ml av jirnstandardldsningen och dverfor till en 100
ml mitkolv.

3. Tillsitt med ett mitglas 10 ml askorbinsyraldsning. Blanda och 13t st3 i 10

min.
4. Tillsdtt med ett mitglas 10 ml ortofenantrolinlésning och blanda.

5. Tillsitt med ett mirglas 10 ml natriumcitratldsning, blanda och spid till mir-
ket. Blanda vil och It std minst 1 timme.

6. Mit transmissionen vid 560 nm. Anvind blindprovet for instillning av trans-
missionen 100.

Berikning

1. Overfér transmissionsvirdena till absorbans med hjilp av tabellen sid. 50.

2. Berikna faktorn F ur standardlSsningens absorbans, Abs(st) och halt som mot-
svarar losning B av ett prov med 5 9/ Fe,Oytot.).

&by
Abs(st)

3. Multiplicera provets absorbans med faktorn F.

F X Abs(prov) = %y Fe,O4

Anm. Vid héga halter, t. ex. dver 15 % Fe,O4 (tot.) bor en mindre alikvot utagas, limp-
ligen 2 ml. Faktorn blir i detta fall 2,5 ggr storre. Hoga jirnhalter bestimmes ocks3 genom
titrering.

BESTAMNING AV TOTALJARN GENOM TITRERING*)
Princip

Jarnet reduceras till tvdvirt jirn med SnCl,. Overskottet av Sn?t-joner oxideras
till Sn** -joner genom tillsats av HgCl,. Hirvid bildas Hg,Cl,, kalomel, som utfal-
ler som en sidenglinsande fillning. Losningen spides kraftigt och forsittes med en
syrablandning innehdllande dels fosforsyra, som bildar ett ofirgat Fe3+ komplex,
dels svavelsyra for att hilla I8sningen tillrickligt sur. Losningen titreras med stan-

dardiserad kaliumdikromatldsning, med difenylaminosulfonsyra som indikator.

*) Metoden idr beskriven att utféras pa en alikvot av lésning B. For en direktbestimning
av totaljirn se sid. 54.
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Reagens

HCl 1 +1

Tenn-II-kloridlsning: Los 65 g SnCly2H,O i 100 ml konc. HCL. Spid till 500
ml med vatten. Forvara i en glasflaska med inslipad propp.

Kvicksilver-IT-kloridlsning: 5 /e-ig. Los 50 g i 1000 ml vatten. Forvara i en glas-
flaska.

Syrablandning: Tillsitt 300 ml konc. H,SO, till 600 ml vatten, blanda och lat
svalna. Tillsitt 100 ml HyPO,, blanda. Forvara l8sningen i glasflaska.

Indikator: Bariumdifenylaminosulfonat, 0,3 9/o-ig vattenlosning.

Fe,Oy-standard: 0,5 mg Fe,Oy/ml beredes av Mohrs salt. FeSO,(NH,),SO, - 6H,0O
p.a. (vil kristalliserat reagens). Vig in 2,4556 g pd en analysvig och overfor
till en 400 ml bigare. Tillsitt 100 ml vatten och 20 ml H,SO, 1+1. Rér om
och dverfor 16sningen till en 1000 ml mitkolv. Spid till mirket och blanda vil.
Forvara i en flaska med tittslutande propp. Standardlosningen motsvarar en
l6sning B av ett prov med 12,5 9o Fe,O,.

K,Cr,O;-18sning, 0,005-C. Denna motsvarar 2.395 mg Fe,Oy/ml. Vig in 2,9422 g
K,Cr;O; p. a. torrt pulver och dverfor till en 250 ml bigare. Tillsdtt ca 100 ml
vatten. Overfor losningen kvantitativt till en 2 liters mitkolv. Spad till mirket
och blanda vil. Kontrollera titern mot Fe,Ogy-standarden enligt metod som be-
skrives under utférande.

25

=3

50 ml av Fe,Og-standarden héller 25 mg Fe,Oy och forbrukar
0,005-C K,Cr,0;-16sning.

= 10,44 ml av en

Utforande

1. Uttag med pipett 50 ml av jirnstandardlosningen 0,5 mg Fe,Oy/ml. Over-
for till en 100 ml bigare. Tag ut dnnu en alikvot och dverfor till en annan bi-
gare.

2. Uttag med pipett 50 ml av lésning B och overfor till en 100 ml bagare. Forfar
p& samma sitt med hela provserien. Anvind samma pipett for standard och prov.

3. Uttag 50 ml blindprov och sitt till en 150—250 ml bigare. Uttag 50 ml stan-
dardlésning och sitt till blindprovet.

4. Indunsta alla 16sningarna pa virmeplatta till liten volym, 5—10 ml.

5. Tillsitt 10 ml HCl 1+1, virm till kokning.

Behandla frin moment 6 ett prov i taget.

6. Tillsitt droppvis frin en byrett SnCly-18sning till den heta provldsningen tills
den gula firgen forsvinner. En droppe tillsittes i Gverskott.

7. Spid till ca 50 ml med kallt vatten och tillsitt med mitglas 10 ml HgCl,-18s-
ning. Ror om. Fillningen skall vara sidenglinsande. D& for mycket tennklorur
tillsates, faller en tung gri fillning ut. I si fall forkastas provet och en ny ali-
kvot uttages.
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8. Overfor provlosningen kvantitativt till en 600 m] bigare. Tillsitt 15 ml av
syrablandningen och ca 300 ml vatten.

9. Tillsitt nagra droppar indikatorlosning och titrera under omroring med

KyCr,O;-16sning till en bestiende violett firg.

Berikning

Berikningen forenklas genom att en lika stor alikvot (t.ex. 50 ml) uttagits av

standardlosningen som av [ésning B.

1. Tag medelvirdet av ml forbrukad kaliumdikromatldsning for standardlosning-
ens bdda alikvoter. Titreringarna bor ej skilja sig mer in 0,1 ml mosvarande
ca 0,1 %o Fey,O5 i provet.

2. Berikna titern for dikromatldsningen frin det antal ml som standardlosningen
forbrukat — ml K,CryOq(st) — och standardldsningens Fe,Oy-halt — motsva-
rande en [Gsning B med 12,5 /o Fe,O,.

12,5
ml K,CryOx(st)

3. Berikna blindprovet. Detta utgor skillnaden mellan ml forbrukad dikromat-

titern —

/0 FeyOg/ml

16sning for en alikvot av standardlsningen med tillsats av blindprovslosning och
for en utan tillsats*). Vanligen ir blindprovet noll. Ar det storre in 0,1 ml
korrigeras ml dikromatlsning som dtgdtt for provalikvoten med blindprovet.

4. Berikna halten totaljarn i prover: Multiplicera antalet ml dikromatldsning (kor-
rigerat med ett ev. blindprov), som dtgdtt att titrera en alikvot av [dsning B
— ml KyCryO;(prov) — med titern. Produkten ger halten totaljirn i provet
direkt uttryckt i %o Fe,Os.

titern Xml K,CryO;(prov) =09 Fe,Oj4(tot.)
For rapportering av Fe,Oy, se sid. 47.

BESTAMNING AV FeO
Princip
Provet upploses under sidana betingelser att oxidation undvikes av det jirn som
foreligger som tvdvirt. Det invigda provet kokas upp med utspidd svavelsyra i
en platinadegel med lock. Hidrvid driver vattenangan bort luften ur degeln. Fluor-
vitesyra tillsittes under kokningen. Vid den efterfoljande titreringen komplexbin-
des overskott pd fluorvitesyra med borsyra. Titreringen sker med standardiserad
kaliumdikromatldsning i princip pa samma sitt som vid bestimningen av totaljirn.
Metoden har sin begrinsning och ger rimliga virden endast vid bergarter som inne-
haller smirre mingder av amnen som undergir reduktion eller oxidation under
upplosningen, sidsom sulfider, organiskt material, mangan III, resp. IV-foreningar

m. fl.

*) Titreringen kan ej utféras pd blindprovet enbart.
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En felkilla som dven bor beaktas vid bestimningen av FeO ir den oxidation
som sker i samband med provberedningen. R. Mauzelius gjorde 1907 en under-
sokning av FeO-haltens forindring under finpulvriseringen av bergartsmaterial och
rena mineral. Han visade en tydlig minskning i FeO-halten med en kraftigare ned-
rivning av provet. Sirskilt Fe2t i biotitmineral syns litt undergd oxidation.

Reagens

FH.SO 1 Flop o

HF 40—48 %/o-ig syra p. a.

Borsyralosning 3—4 %/-ig. Los 40 g borsyrepulver i varmt vartten, spad till ca
1000 ml och blanda. Forvara i en flaska.

Syrablandning, se reagens for totaljirn.

0,005-C Kaliumdikromatlésning for titrering. Anvind samma ldsning som beretts

for titrering av totaljirn. En 0,005-C l8sning motsvarar 2,15 mgFeO/ml.

Kontrollera titern med Mohrs salt.

Mohrs salt, (NH,),Fe(SO,)s - 6H,O p.a., fast, vilkristalliserat pulver. Faktorn
FeO/Mohrs salt = 0,1832.

Indikatorlosning, 0,3 %/e-ig Ba-difenylaminosulfonat.

Utforande

Uppldsningen gores i en platinadegel. ”FeO-degeln”, rymd ca 50 ml., med vil pas-

sande lock.

1. Vig in 0,3—0,5 g prov pi en analysvdg. Avlis pd * 0,0005 g. Overfor provet
till platinadegeln. Fukta provet med ca 2 ml vatten.

2. Tillsitt 10 ml H,SO, 1+1, ligg pa locket och koka upp Gver en liten laga.
Lat koka 1—2 min.

3. Lyft locket med en pincett eller ting och tillsitt 5 ml HF med en plast-
bigare. Tidck genast med locket och lit provet sakta koka 10 min.

4, For undan ligan och tillsitt 20—25 ml borsyraldsning till degeln.

5. Overfor provlosningen till en 400 ml bigare och spola vil ur degeln med vat-
ten.

6. Tillsitt 15 ml syrablandning och spid med vatten till ca 250 ml.

7. Tillsitt nigra droppar indikatorldsning och titrera med kaliumdikromatldsning-
en till bestdende violett firg.

Anm. Kontrollera tekniken med hjilp av Mohrs salt: Vig in 150—2C0 mg Mohrs salt pa
en analysvig, avlis pi 0,1 mg nir. Overfor salter till platinadegeln. Bestim FeO som
ovan. Berikna ml titrervitska som forbrukas per 100 mg Mohrs salt for att kunna jimfora
resultaten, som bor overensstimma pd 0,1 ml nir.

Berdkning
1. Berikna titern for dikromatlosningen. Denna dr for en 0,005-C l6sning = 2,155

mg FeO/ml (0,005X6X71,85=2,155 dir 71,85=molvikten for FeO). En annan
koncentration pd dikromatldsningen ger en annan titer.
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2. Berikna provets ?/g-halt FeO enligt nedanstiende formel:

0/p FeO = titernXml KyCry,O;(prov) % 100
mg(inv.)

dir ml KyCryO,(prov) dr den volym titrervitska som &tgdtt for titreringen av

ett prov med invdgning = mg(inv.); titern = mg FeO/ml, beriknad under 1.
Anm. For ett ev. blindprov korrigeras vanligen icke, di minga faktorer forutom kemika-
liernas renhet inverkar pd bestimningen, sisom sulfidhalten i provet, nirvaro av orga-

niskt material, hogre oxidationsgrader av mangan samt ligre av titan och va-
nadin m. fl. Reagensen kontrolleras i stillet genom FeO-best. i Mohrs salt.

I vissa fall kan en ofullstindig upplosning av provet forekomma. Hirvid avde-
kanteras storre delen av provldsningen och de olosta mineralkornen nedrives i
en agatmortel, aterfores till ”FeO-degeln” och bestimningen av FeO i resten sker
enligt ovan och det nu erhillna virdet adderas till det forsta virdet.

BESTAMNING AV H20 < 105° C, s. k. FUKTBESTAMNING
Princip

Provet torkas till konstant vikt vid 105° C. Ur viktsforlusten beriknas provets fukt-
halt. Vanligen gores bergartsanalysen pa lufttorkat material, i vilket fall fuktbe- -
_stimningen bor goras vid samma tillfille som Ovriga invigningar. Forindringar i
provets fukthalt kan ndmligen ske vid variationer i luftfuktigheten. Vissa typer av
mineral, t. ex. lermineralen, hdller forutom absorberat vatten nigot hirdare bundet
vatten mellan skikten i skiktstrukturerna. Dessa mineral dr svira att torka till kon-
stant vikt vid 105° C, varfor torkning vid 140° brukar rekommenderas (Bureau
of Standards, certificate of analysis).

Utforande

1. Placera ett vidl rengjort vagglas med tillhdrande lock snedstillt dver glaset i
ett virmeskdp vid 105° C (140° C). Lit std ca 2 timmar.

. Tag ut glaset, ligg pa locket och placera i en exsickator. Lat std 20 min.
. Vig pd analysvag, avlds vikten pd 0,1 mg nir.

. Vdg in 1—2 g prov i vagglaset och avlis pd 0,1 mg nir.

S LI LV I S )

. Snedstill locket som forut och placera vigglaset med prov i virmeskdpet. Torka
till konstant vikt (% 0,2 mg). Forsta vigningen kan goras efter 2—4 timmar.
Lampligen kan provet torkas over natt i virmeskdpet. Gor som ovan beskrivits
for vigningen av det tomma vagglaset och hill samma tider i exsickatorn. For
kontroll av konstant vikt, torka sedan i !/> timmes perioder och &t svalna och
vdg som beskrivits. Viktminskningen utgdr fukten.
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Berikning

1. (Vagglas + prov) — vagglas = invigning i g.
2. (Vagglas + prov) fsre — (vagglas + prov) efter = viktminskning

o ks = viktsminskning .. 4
invigning

BESTAMNING AV H,0 >105°C

Princip

Det bereder ofta svarigheter att bestimma s. k. bundet vatten 1 en bergart. Sikraste
sittet torde vara upphettning av provet i en rorugn vid minst 1100° C och absorp-
tion av det utdrivna vattnet sedan dngan passerat limpliga fillor for absorption
av flyktiga foreningar av fluor, svavel o.dyl. Emellertid ir intrimningen av en
sddan apparatur tidsddande, varfor denna dr mest limpad for kontinuerligt ar-
bete. D& endast ett fital prover skall analyseras vid varje tillfille och med lingre
intervall kan nigon av de f6ljande metoderna anvindas, nimligen indirekt bestim-
ning av vatten ur glddgningsforlusten eller direktbestimning med Penfields metod.
Ritt tillimpade ger bida metoderna acceptabla virden. I granitiska bergarter med
13g FeO-halt och lig halt av volatiler kan silunda vattenhalten med fordel bestim-
mas ur glodgningsforlusten. Penfields metod har ett storre anvindningsomride och
ir till skillnad frin glodgningsforlustmetoden oberoende av FeO-halten samt av
mattliga miangder volatiler (S, F m. fl.). Provet upphettas med ett flussmedel i ett
svarsmilt glasror bottnat med en kula for prov och fluss samt med utvidgningar
for kondensering av det utdrivna vattnet. Efter utdrivningen av vattnet avskiljes
reaktionskulan genom att roret smiltes av. Det avsmilta roret viges dels med det
kondenserade vattnet och dels sedan detta drivits bort. Differensen ger den utdrivna
vattenmingden. Flussmedlet kan varieras; i den foreliggande metoden har anvints
en blandning av blydioxid och kalciumoxid, som sintrats vid ca 625° C. Denna
fluss binder eventuellt i provet forekommande fluor och svavel m.fl. liknande
imnen.

I. BESTAMNING AV VATTEN UR GLODGNINGSFORLUSTEN

Utforande
1. Upphetta en platinadegel med lock pa blisterliga eller i ugn vid 1050—1100° C
till konstant vikt. En kvartsdegel med lock kan dven med fordel anvindas. Vig
tomdegeln med lock pd en analysvag efter avsvalning i exsickator.
2. Vigin ca 1 g prov i degeln. Vig degeln med prov och lock pd analysvigen.
Avlis pa 0,1 mg nir.
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3. Upphetta degeln i virmeskdp vid 105° C i 2—4 timmar och bestim fukten som
tidigare beskrivits, nu med vagglaset ersatt av degeln med lock.

4. Placera degeln Gver en Mekerldga eller i ugn férst vid svagare virme omkring
600° C. Oka temperaturen si smaningom till full Mekerlaga eller ca 1000° C. Lit
sta ca /2 timme vid denna temperatur. Placera degeln i en exsickator och vig
efter 30 min. Storsta delen av vattnet har drivits bort vid denna temperatur
och en vigning gores nu som en sikerhetsitgird om provet skulle smilta under
nista moment.

5. Placera degeln pa full blisterliga i 10—15 min. eller i ugnen vid 1050—1100° C
under ca /2 timme. Lat degeln svalna nigot och placera i exsickatorn. Vig efter
30 min. Upprepa till konstant vikt.

Anm. Vid samtidig bestimning av flera prov och vid anvindning av kvartsdeglar &tgdr
lingre tid for deglarna att uppnd rumstemperatur i exsickatorn. Vinta di tills degeln
kinns sval, ndr den hilles mot kinden. Anvind dock alltid samma tid fér avsvalning av
degel med prov och tomdegel.

Berikning

1. Berikna viktsforlusten.

2. Berikna glodgningsforlusten frin provets viktsforlust och provets invigning.

3. Korrigera glodgningsforlusten for /o fuke (vatten < 105° C) och % CO,, ge-
nom att subtrahera de hirfor bestimda virdena.

4. Korrigera for oxidation av tvavirt jirn. Reaktionen 2FeO+1/:0,=Fe,O, inne-
bir att en viktsokning sker om FeO oxideras. Hirigenom blir glodgningsforlus-
ten for lag. Vid total oxidation av FeO blir viktsokningen = 0,1114 X 9y FeO
1 provet. Den maste adderas till glodgningsforlusten.

Anm. Om man har anledning férmoda att allt FeO ej oxiderats vid glodgningen mdste

halten FeO i glodgningsiterstoden bestimmas for att man skall f& en riktig korrektion.
Bestamning av FeO 1 glodgningsdterstoden:

1. Pulverisera dterstoden i en agatmortel. Vig in 0,5—1 g och bestim FeO enligt
beskrivningen sid. 47.

2. Berikna 4 FeO som oxiderats under glodgningen, multiplicera med faktorn
0,1114. (FeOproy — FeOgladgn_rest)XO,l114=Korr.

3. Addera det erhallna virdet Korr. till glodgningsforlusten.

II. BESTAMNING AV VATTEN ENLIGT PENFIELD
Reagens

Flussmedel: Detta beredes av en blandning av PbO,+CaO i viktsforhillandet 23:9.
Bered en sats pa 160 g. Upphetta forst 80 g CaCOjy i en porslinsskil 2—4 tim-
mar vid 1000° fér att verfora karbonatet till oxid. Vig upp 115 g PbO, och
blanda de bada pulvren genom att riva dem tillsammans i en mortel. For over
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blandningen till porslinsskdlen och upphetta dver natt i en ugn vid ca 625° C. Lat

blandningen svalna i en exsickator och dverfor den till en burk med tittslutande
lock. Skulle blandningen ej visa sig vara homogen, upprepas rivningen i mor-
teln och upphettningen vid 625° C. Har blandningen stdtt en lingre tid upphettas
den till 625° C fore anvindningen.

Betriaffande material, se sid. 12 och fig. 1.

Utforande

. Placera 10—12 Penfield-ror i ett torkskdp vid ca 105° C. Lat dem torka &ver
natt. Tag ut dem och placera dem i en exsickator.

. Tag ut 6 av de torkade roren och forse dem med en numrerad kork och placera
roren i ett provrorsstall.

. Vig in 1,5 g av flussblandningen och &verfor till ett Penfield-ror med hjilp av
den dirfor avsedda tratten. Se till att pulvret inte fastnar pd insidan av den
del av roret som ligger ovanfor den nedersta kulan. Sitt dter i korken i roret.
Upprepa for samtliga ror.

. Ror nr 1 anvindes for blindprov och tillfores inget prov.

. Till de 6vriga roren sittes i tur och ordning 0,3—0,5 g prov. Vig in pd en
analysvdg, avlis pd * 0,5 mg. Overfor provet till Penfieldroret med hjilp av
tratten. Sitt ater i korken.

. Blanda prov och fluss genom att rotera roret forsiktigt med nedersta kulan stodd
i handflatan eller mot bordet. Ge roret ndgra litta stotar si att blandningen
packar sig.

. Tag bort korken och placera roret i klimmaren eller korken som skall hilla ro-
ret under upphettningen. Sitt omedelbart pd gummislangen forsedd med ett glas-
ror utdraget till en spets. Vira ett filtrerpapper fuktat med dest. vatten runt de
ovre utvidgningarna. En tunn koppartrad hiller papperet pd plats. Fig. 1, sid. 13.

. Uppvirm blandningen i kulan med en Mekerliga under det att roret sakta ro-
teras. Efter ndgon minut synes kondens av vatten pd insidan av roret. Se till att
vattnet ej rinner tillbaka i reaktionskulan, vilket kan ske vid hog vattenhalt.
Flikta i sd fall litt med ligan, s3 att vattnet drives upp i den forsta utvidg-
ningen. Efter ca 2 minuters uppvirmning med Mekerbrinnare, byt tll blaster-
laga. Sitt stark blister pd reaktionskulan under det att roret sakta roteras. Smilt
av roret genom att fora ldgan mot roret ca 2 cm Over kulan. (Fatta kulan med
en pincett och drag bort den.) Putsa avsmiltningen med ligan si att den blir
slit och jimn. Tag bort roret frin stativet. Sitt i korken. Tag bort papperet och
torka roret pa utsidan med en ren handduk, sedan den heta dnden svalnat nagot.
Placera roret bredvid vigen och 1t std 15—20 min. Vig roret utan kork.
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9. Driv bort vattnet i det avsmilta Penfield-roret. Hall réret med pincetten. For
roret ldngsamt fram och tillbaka Sver Mekerligan, under det att vattnet su-
ges ut med hjilp av ett smalt glasror (hirdsmilt glas) kopplat till en vattensug.
Efter ndgra minuter ar roret vanligen torrt. Placera i en exsickator. Hill num-
merordningen da roren hidr ej har kork. Sedan roren svalnat efter ca 20 min.,
tag ut dem, sitt i korken och torka utsidan vil med handduken. Placera roren
bredvid vdgen som ovan och vig utan kork-efter 15—20 min.

Anm. Differensen mellan glasrdret med vatten och utan idr foérhdllandevis liten, vanligen

endast nigra mg. Glasroren har en stor yta och okontrollerade betingelser vid vigningen

kan ge en differens mellan tvd tomvigningar som Overstiger analysvirdet. Prova dirfor
ut de basta betingelserna genom att utféra blindprov och upprepade ginger viga de av-

smilta roren med och utan uppvirmning mellan vigningarna. Med nigon vana kan vig-
ningen av det torra réret reproduceras pa + 0,1 mg.

Berikning

Det utdrivna vattnet utgdr provets vatten + blindprov.

1. Korrigera for blindprovet. Detta bor ej dverstiga 0,5 mg.
H,O(total) — H,O(blind) = H,O(korr.)

2. Berikna 9/o-halten

oo H,0 =HyOkorr.) X 100

mnv.

3. Berikna H,O > 105° C genom att subtrahera /o fukt som bestimts vid 105° C
enligt ovan beskrivna metod.

% HyO (> 105° C) = % Hy;O — 9/ fukt

BESTAMNING AV BaO

Vid upplésning B faller BaO ut som ol8sligt BaSO, och kan tillvaratagas pa filtrer-
papperet efter filtreringen. Filtret inaskas vitt 1 en platina- eller kvartsdegel och
viges. Vanligen dr aterstoden ej ren BaSO, utan fororenad av smi mingder av
oxider av aluminium, titan m.m. Upphetta aterstoden med 1 ml konc. H,SO,.
Efter avsvalning for 6ver 1 en liten bagare och spad till 30 ml med vatten, 18t std
over natt. Filtrera genom ett litet filter (O0H), brinn och vig. Faktorn fér BaO/
BaSO, = 0,6570. For ytterligare detaljer se bl. a. Treadwell et al 1927, sid. 423.
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RAPPORTERING AV ANALYSVARDENA

Hir rapporteras de analyserade imnena i féljande ordning:

Si0,

Ti0,

Al,Oq4

Fe,Oq

FeO

MnO

MgO

CaO

Na,O

KO

H;0 >105°C
HO><105°C
P,O;

CO,

F

Cl

8

BaO

summa
Avgir O for F, Cl och S

Summa (korr.)

Vid uppstillningen av analysresultatet forekommer ofta att CaO stdr fore MgO
i tabellen, vilket dterspeglar den ordning i vilket imnena bestimdes i den klas-
siska analysgingen. D3 emellertid MgO och FeO ofta ersitter varandra i mineral-
strukturer hor dessa dmnen mera logiskt samman (Washingtons tabeller 1917), lik-
som CaO med alkalimetallerna, vilka imnen, dd de hirrdr fran filtspatmineral of-
ta karakteriserar bergarten. Placeringen av TiO, kan diskuteras.*)

*) Enligt den praxis, som utbildats vid detta laboratorium rapporteras TiO, efter SiO,.
Denna ordning iterfinns ocksd i Deer et al (1953). Washington (1917) placerar emel-
lertid TiO, fore P,O;, vilken ordning bl. a. féljes av Langmyhr och Graff (1965).
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D4 katjonerna rapporteras som oxider och F, Cl och S rapporteras med i sum-
man, miste en korrektion goras. Den med fluor, klor- resp. svavelhalten ekviva-
lenta mingden syre maste avdragas och foljande korrektioner goras:

16 ;
for fluor dr korr. = 38 % F 1 provet

16 .
for klor ir korr. = T e % Cl i provet

16
for svavel bundet som FeS, ir korr. = % %% S i provet

16 ;
for svavel bundet som FeS ir korr. = T % S i provet

DA F, Cl och S endast forekommer i liga halter paverkas 100 summan obetyd-
ligt av dessa korrektioner. Betriffande korrektionen for svavel kan en viss tvekan
uppstd hur denna skall goras. Vanligen gores korrektionen som om allt svavel fore-
lige som pyrit. Ett kvalitativt prov pd sulfidsvavel kan snabbt avgdra om &dven
sadant finnes nirvarande. Tillsitt hirvid ndgra droppar saltsyra och iakttag om
svavelvite utvecklas, vilket kinns bidst pa lukten. Vid behov madste naturligtvis
de olika formerna, i vilka svavel forekommer, bestimmas med dirfor limpade
metoder.

I skapolitférande bergarter bor alltid F, Cl, SO, och CO, bestimmas, dd dessa
dmnen kan uppga till ett par procent. Hirvid maste beaktas att skapolitmineralen
ej sonderdelas genom kokning i t. ex. saltsyra, varfor i dessa fall kraftigare sonder-
delningsmetoder maste tillgripas sisom forbrinning for CO, och uppslutning i en
alkalisk smilta for Cl etc.

I analysgdngen har dels det totala jirnet bestimts som Fe,Oy, dels det tvavirda
jirnet som FeO. For att erhilla halten av trevdrt jirn i provet subtraheras det
tvavirda jirnet frin totaljirnet, sedan %o FeO omriknats till % Fe,O; genom
att multiplicera med faktorn 1,1114.

Fe;O4(tot.) — FeOX1,1114=Fe,O4

Summan av de enskilda /o-halterna bor ligga mellan 99—101 %/ for normala
bergartsprover. Felet i de enskilda bestimningarna har vanligen ej rapporterats.
Summan har varit ett visst kriterium pa att analysen dr rimlig. Skulle summan av-
vika utdver vad som nimnts ovan, gors analysen om partiellt eller helt efter nog-
grant Overvigande av hur ett ev. fel uppstatt.
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SAMMANFATTNING

Det skall aterigen papekas att den metodik for silikatanalys, som hir beskrivits,
har arbetats fram och anpassats till laboratoriets arbetsforhillanden under pagi-
ende analysverksamhet och under kontinuerlig efterfrigan av bergartsanalyser. En
systematisk provning har inte gjorts av de speciella bestimningsmetoderna eller av
en eventuellt stérande inverkan fr@n element som vanligen upptrider som spérele-
ment, sisom Cr, V, Zr, Ni m. fl. Som metoden beskrivits har den anvints for att
analysera normala bergartsprover av sivil sur som basisk karaktir av typen G 1
och W1 bland internationella standarder (Fairbairn et al 1951, Stevens et al,
1960). Foljande grinser kan sittas som norm for det haltomride inom vilket den
beskrivna metoden kan féljas. Vid sirskilt hoga resp. 18ga virden kan den uttagna
alikvotens storlek behdva anpassas.

S10, 0,5 — 100 %,
ALO, 05— 40 .
TiO, TS
Fe,O, 005 — 25
FeO 02— 25
MnO 0,01 — e
MgO 01 — .30,
Ca0 o1 — 30 ,
Na,O 005 — .20,
K,O 085 — 20
H,0 g %
PO, < e

Metoden kan dven anvindas vid analys av kalkstenar och dolomiter samt for
partiell analys av jirnmalmer med anpassning av invigningen.

Vill man kontrollera vissa bestimningar bor detta goras genom att uttaga olik-
stora alikvoter och jimfora resultaten. Ofta kan en ev. felaktighet di spiras.

Vidare en kommentar betriffande pipetterna. Metodbeskrivningen har forutsatt
silikonbehandlade pipetter. Dessa har genom kapningen indrat sitt ursprungliga
volyminnehdll. Vid de olika bestimningarna uttages alltid standard och l6sning
med samma pipett och den absoluta volymen kommer ej med i berikningen. Vid
stillning av en l6sning eller beredning av alkalistandarder méste emellertid kali-
brerade pipetter anvindas for att ge ett absolut virde.

Foljande kan anforas om ndgra av de enskilda bestimningarna:
Si0,. De vanligaste felkillorna ligger i inhomogena analysprov, gamla reagenslos-

ningar samt i mera sillsynta fall dilig upplsning av provet. Vid analys av pro-

ver som utgjort nistan rena diopsidmineral har SiO,-virdet tenderat att bli l3gt.
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Nir dubbelprov utférda vid tvd olika tillfillen skiljer sig mer 4n vad som kan
tillatas, bor en kontroll av kiselsyrebestimningen goras enligt den klassiska me-
toden med uppslutning med alkalikarbonat, utfillning med HCI och efter vig-
ning, avrykning med HF.

Al,Oy. Aluminiumbestimningen dr den som véllat mest bekymmer och vari stdrsta

osikerheten ligger. Overgdngen till bestimningen av Al,Oj i l6sning B har dock
gjort bestimningen sikrare. En forutsittning dr dock att pH halles lika for stan-
dard och prov, vilket mdjliggores genom att ett moment med neutralisering in-
forts fore tillsatsen av reagens.

CaO och MgO. Kalciumbestimningen bereder sillan nigra svarigheter. Summa-

-

titreringen ddremot har i vissa fall givit felaktiga virden och dessa &terfaller
di pa magnesiumvirdet. Vid de tillfillen detta intriffat har omslaget varit skarpt,
vilket givit intryck av att analysen varit riktig. Emellertid har efterit kunnat
konstateras att de felaktiga provldsningarna visat en svag grumling. Vid maske-
ringen av jirn med KCN har pH-grinsen sannolikt dverskridits och en partiell
utfillning av kalcium och/eller magnesium skett. Nir en sidan iven knappt
skonjbar grumling upptrider, skall den uttagna alikvoten forkastas. Summatit-
reringen bor dirfor alltid utforas som dubbelprov, helst med uttag av olika stora
alikvoter. Totaljirn bor bestimmas fore denna titrering s& att doseringen av
KCN kan rittas hirefter. Doseringen av KCN bor ocksi goras for ett prov i
taget, sa att fargforindringen kan foljas.

Alkali. Noggrannheten har visat sig tillricklig for nuvarande behov. Bestimningen

kan emellertid forfinas t. ex. genom anvindning av ett bittre instrument och
genom att sammansatta standarder beredes med ett alkaliférhallande som nira
motsvarar provets.

Total jirn. Bestimningen dr litt och snabb att genomféra. Man bor dock beakta

att vid hoga halter av Fe,O4(tot.), dver 15 %, ir ortofenantrolintillsatsen for en
normal alikvot tilltagen i underkant for en siker bestimning. En mindre alikvot
bor uttagas av provet likasi av standardlsning och blindprov, di firgkom-
plexet dr kansligt for forindringar i pH.

Betriffande Gvriga bestimningar behdver inga ytterligare kommentarer goras. I

litteraturlistan dterfinnes uppsatser och monografier, som dels har allmint och dels

speciellt inresse.

Till sist kidnner vi oss frestade att citera nigra rader ur Langmyhr och Graffs

ovan citerade arbete (1965).

“The authors are fully aware of the fact that the scheme proposed is neither

final nor ideal, and that better schemes will be introduced.”

Arbetet innehdller dock vissa grundliggande forfaranden, som kan vara en god

handledning for en nybdrjare inom silikatanalysen.
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TaBeLL I

Omrikning av %o transmission (T) till absorbans (Abs). Virdena har himtats frin
Shapiro och Brannock (1962), Table 1, sid. A9. [Abs = 2 — log (%0 T)].

T Abs A % Abs ) Abs ¥ Abs
30,0 0,523 50,0 0,301 70,0 0,155 90,0 0,046
30,5 516 50,5 ,297 70,5 ;152 9C,5 ,043 }
310 ,509 51,0 292 71,0 ,149 91,0 ,041
215 ,502 51.5 ,288 715 ,146 915 ,039 °
32,0 ,495 52,0 ,284 72,0 ,143 92,0 ,036
32,5 ,488 525 ,280 725 ,140 92.5 ,034
33,0 ,482 53,0 ,276 730 5137 93,0 902
33,5 475 535 272 735 ,134 93,5 ,029
34,0 ,469 54,0 ,268 74,0 ,131 94,0 ,027
34,5 ,462 54,5 ,264 74,5 ,128 94,5 ,025
35,0 ,456 55,0 ,260 75,0 ,125 95,0 022
35,5 450 55,5 256 75,5 122 95,5 ,020
36,0 444 56,0 252 76,0 119 96,0 018
36,5 438 56,5 248 76,5 116 96,5 016
37,0 432 57,0 244 77,0 114 97,0 ,013
37,5 426 57,5 ,240 77,5 11 97,5 011
38,0 ,420 58,0 237 78,0 ,108 98,0 ,009
38,5 (415 58,5 233 78,5 ,105 98,5 ,007
39,0 409 59,0 ,229 79,0 ,102 99,0 ,004
39,5 ,403 59,5 226 79,5 ,100 99,5 ,002
40,0 ,398 60,0 222 80,0 ,097

. 40,5 +393 60,5 ,218 80,5 ,094
41,0 ,387 61,0 215 81,0 ,092
41,5 ,382 61,5 211 81,5 ,089
42,0 377 62,0 ,208 82,0 ,086
42,5 KT 62,5 ,204 82,5 ,084
43,0 367 63,0 ,201 83,0 ,081
43,5 ,362 63,5 2 T 83,5 ,078
44,0 oL 64,0 ,194 84,0 ,076
44,5 £352 64,5 ,190 84,5 ,073
45,0 ,347 65,0 ,187 85,0 ,071
45,5 ,342 65,5 ,184 85,5 ,068
46,0 ,337 66,0 ,180 86,0 ,066
46,5 333 66,5 X77 86,5 ,063
47,0 ,328 67,0 174 87,0 ,060
47,5 323 67,5 aArt 87,5 ,058
48,0 ,319 68,0 ,168 88,0 ,056
48,5 314 68,5 ,164 88,5 ,053
49,0 ,310 69,0 ,161 89,0 ,051
49,5 ,305 69,5 ,158 89,5 ,049
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Taserr IT

Formelvikter samt omrikningsfaktorer frin vikts-%/o till mol- respektive ekviva-
lenttal*).

Formelvikt Omrikningsfaktorer till
Moltal Ekvivalenttal
for katjonerna
Sio, 60,09 1,664 X 10-2 6,657 X 10-2
TiO, 79,90 1,25 S 5,C0 5
ALO, 101,96 098t 5385 0,
12 Al,Oy 50,98 1968 = 5 s
Fe,0, 159,70 D6 37560
1/2 Fe,0, 79.85 1950 fr 5 £
FeO 71,85 fidapiai 9783 7o
MnO 70,94 1,41 2 T i
MgO 40,32 21480 4980
Ca0 56,08 fga A5aRTIS
Na,O 61,98 AL 3009 o
/2 Na,0 30,99 3997 1o 5 s
K,O 94,20 $061 98
12 K0 47,10 L v R i .
H,0 18,02 5,55 = 11,1 .
12 H,0 9,01 11,1 = - <
P,0, 141,95 G704
13 P 0, 70,97 1,41 e
co, 44,01 aigygic
i 19,00 5,26 .
cl 35,46 2,82 #
S 32,07 3B
BaO 153,36 06525 50, 1,304

Moltalet for en komponent erhdlles i princip genom att dividera vikts-% av en kompo-
nent med dennas formelvikt. Vid en samtidig omrikning av ett flertal analyser ir det
dock snabbare att utféra multiplikation med en faktor in en division, i synnerhet vid an-
vindning av ridknemaskin. P grund hidrav har fdrutom formelvikterna dven dessas in-
verterade virden tabellerats (kolumnen omrikningsfaktorer till moltal). Moltalen anvin-
des t.ex. vid berdkning av normen for en bergart. Vid mineralberikningar 6nskar man
ofta utgd frin katjonernas elementdra proportioner. I dessa fall anvindes moltalen for
den formelvikt som motsvarar en katjonenhet, t. ex. /2 Al,Oy eller /2 Na,O. Omriknings-
faktorerna till ekvivalenttal, som tabellerats i sista kolumnen anvindes vid mineralberik-
ningar, nir man Onskar utgd frin den sammanlagda laddningen av i ett mineral ingiende
katjoner, t.ex. vid mineralberdkningar enligt Foster, (1960, 1962). Omrikningsfaktorn till

Rcivalanral o antalet katjonvale.nser i formeln’ S i ALO, = 22 5,883
formelvikten s 101,96
eller for /2 AL,O,; = 3 = 5,883.
s 5C,98

*) Se Washington 1917, sid. 1162, for anvindning av termen moltal. Ekvivalenttalen an-
vindes analogt.
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TaserL III

Omrikningstabell for filtspatmineral (vikt-/o)

fran % K,O, Na,O resp. CaO till %/ ortoklas, albit resp. anortit och omvint fran
0/ faltspat till 9 oxider av ingdende element.

sk b
o sive e
K-faltspat
(molvikt = 278,35)
KAISigOg (ortoklas) K,0 591
K,0 KAISiyO, 0,1692
ALO, E 0,1831
Stel 8 0,6476
Na-faltspat
(molvikt = 262,24)
NaAlSi,Og (albit) Na,O 8,46
Na,O NaAlSi,Og 0,1182
ALO, . 0,1944
Si02 =, 0,6874
Ca-faltspat
(molvikt = 278,22)
CaAl;Si,Og (anortit) CaO 4,96
CaO CaAlL,Si,Oq 0,2016
ALO, - 0,3665
5i0, - 0,4320

For att erhdlla % sokt #mne multiplicera %0 av det givna #mnet med faktorn pd
samma rad.
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APPENDIX 1

Direktbestimning av totaljirn genom titrering

I vissa fall kan det vara dnskvirt att snabbt fa fram ett virde pa den totala jirn-
halten i provet utan att ga den linga vigen over B-upplésningen. Principen for
upplosningen dr densamma, men di endast jirn skall bestimmas genom titrering
dr det inte nddvindigt att ryka bort fluorvitesyran sd fullstindigt. Reducering
och titrering sker som beskrivits pa sid. 37 och féljande.

1. Vig in 0,3—0,5 g prov och 6verfor till en teflonbigare (i nodfall en pyrex-
bagare).

2. Tillsitt 10 ml av den syrablandning, som anvindes for u#ppldsning B. Sving
degeln si att provet blandas med syran och placera degeln utan lock pd het
vdarmeplatta.

3. Efter ca !/2 timme Overfor provet till en 100 ml glasbigare. Tillsitt 5 ml konc.
HCI till teflonbidgaren, virm och overfor till glasbigaren. Skélj med litet vat-
ten. Tillsitt ytterligare nigra droppar saltsyra till teflondegeln for att kon-
trollera att provet Overforts kvantitativt (ingen gulfirgning fran jirnklorid-
komplex). Spola ur teflondegeln med litet vatten och Sverfor till glasbigaren.
Provldsningens volym ar nu ca 25 ml.

4. Fortsitt frin och med moment 6 i beskrivningen av bestimning av totaljirn
genom titrering.

Vid direktbestimningen av jirn stilles dikromatlosningen direkt mot jarntrad
(99,9 %o Fe), som upploses pd samma sitt. Vid beridkningen av titern bor observe-
ras att 1 mol K,Cr,O; motsvarar 6 Fe eller 6 FeO, resp. 3Fe,O; enligt reaktionen:

Cr, 02—+ 6Fet+ + 14H+=2Cr3+ +6Fe+ +7H,0

En 0,005-C K,Cr,O;-l6sning motsvarar alltsd 2,395 mg Fe,Oy/ml = titern.
Multiplicera titern med antal ml forbrukad titrerlosning och dividera med invig-
ningen pi samma sitt som beskrivits for FeO sid. 41. For erhdllande av det tre-
virda jirnet i provet subtraheras tvavirt jirn, som beskrivits pa sid. 47.
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APPENDIX II

Kontroll av magnesiumbestimningen

Alternativt till den beskrivna metoden kan magnesium bestimmas i filtratet efter
utfillning av tredje gruppens oxider (Al,Oy, Fe;Oq, etc.) med ammoniak. Pipet-
tera 25 ml av [ésning B och overfor till en 150 ml bigare; spid till ca 50 ml.

Tillsdite 2 ml konc. HCI och nigra droppar indikator (metylrott).

Virm till kokning och tillsitt NH,, 1+1, droppvis och under omréring tills in-
dikatorn slar om fran rott till gult. Tillsitt nigra droppar i 6verskott. Virm ca
!/2 timme och filtrera genom IGst filter, t. ex. 9 cm OOR (Munktells). Tvidtta 1 & 2
ggr genom att spola bigaren med hett vatten som genast overfores till filtret, s&
att detta fylls upp till kanten. Fillningen filles om.

Overfor hela filtret med fillning till 150 ml bigaren och tillsitt 5 ml HCI, 1+1.
Virm tills fillningen gatt i 16sning och forst dd spid till ca 50 ml. Virm till kok-
ning och fill som forsta gangen. Filtrera efter ca /2 timme genom ett nytt filter
(9 cm OOR).

Tvitta nigot omsorgsfullare, forst 2 ggr med hett vatten, sedan tredje gingen
med tillsats av 1 skedspets NH,Cl till fillningsbigaren fore spolningen for att
hindra peptisering av hydroxiderna. Forsok hdlla volymen si att de forenade filtra-
ten rymmes i en 200 ml mitkolv, om ej indunsta nigot. Overfor de klara filtraten
till en 200 ml mitkolv och fyll upp till mirket. Denna 18sning motsvarar en prov-
halt av 0,5 mg/ml.

Uttag lika stora alikvoter (50 ml) for titrering av CaO och av summa CaO+MgO.
Utfor CaO-titreringen efter metodbeskrivningen sid. 29, men minska tillsatsen av
trietanolamin till 2 ml. Tillsitt redan fran borjan ca 30 mg av vardera KCN och
hydroxylaminhydroklorid i fast pulver.

Vid berikningen tag hiansyn till att losningen har en annan koncentration dn
losning B.

Summa CaO-+MgO-titreringen forenklas genom att jirn och aluminium utfalles
och proceduren med maskering kan uteslutas. Tillsitt 2 ml trietanolamin till den
uttagna alikvoten och, liksom vid CaO-titreringen, KCN och hydroxylaminhydro-
klorid, fast pulver. Fortsitt fran och med moment 8 med tillsats av buffertlos-
ningen. Spad till ca 75 ml.

Berikningen utféres som beskrivits men med hinsyn till de forindrade koncentra-
tionerna av ldsningarna.

Denna metod anvindes i de fall, di maskeringen och titreringen enligt den tidi-
gare beskrivna metoden stdrs av ndgot eller nigra element, vartill hinsyn ej tagits

i beskrivningen.
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