Oznaczanie popiolu surowego i jego analiza jakosSciowa
Spalanie substancji organicznej.

Do uprzednio wyprazonej w piecu muflowym i zwazonej parownicy porcelanowej, odwazy¢ 5 g rozdrobnionej substancji
roslinne;j.

Umiesci¢ parownice nad palnikiem na siatce azbestowej pod wyciagiem. Podczas ogrzewania z substancji ro§linnej wydziela si¢
para wodna i produkty suchej destylacji. Mineralizowaé powoli, aby nie dopusci¢ do zapalenia si¢ probki i aby wydzielajace si¢
gazy nie porywaly drobnych czgsci substancji organicznej.

Po odpedzeniu dyméw, parownice umiesci¢ w piecu muflowym i ogrzewaé w temp. do 550 °C. W przypadku zbrylenia sig
popiotu, rozkruszy¢ go drucikiem.

Koniec spopielania poznaje si¢ po uzyskaniu barwy biatej lub szarobiatej popiotu. Po spopieleniu, parownicg ostudzi¢ w
eksykatorze i zwazy¢.

Zawarto$¢ popiotu podaje si¢ w % powietrznie suchej masy.

%popiotu surowego = [(a-b)*100]/g

a — waga parownicy z popiotem
b — waga pustej parownicy
g — nawazka substancji organicznej

Przygotowanie wyciagu z popiolu

Parownicg z popiotem przykry¢ szkietkiem zegarkowym, zwilzajac popidt niewielka ilo$cia wody destylowanej, dodajac
nastgpnie 10 ml 10% roztw. HCI. Po krétkotrwalym burzeniu (rozktad weglanow) zdejmuje sig szkietko zegarkowe, sptukujac je
woda destylowana, a parownicg z zawartoscia stawia si¢ na wrzaca tazni¢ wodna i odparowuje jej zawarto$¢ do sucha. Zawartos¢
parownicy zadaje si¢ 15 ml 1 n roztworu kwasu azotowego, ogrzewa przez chwilg na tazni wodnej do rozpuszczenia osadu i
przenosi ilosciowo do kolby miarowej o poj. 100 ml. Dopetnia si¢ woda destylowana i saczy do suchej kolby stozkowe;j.

Analiza jakoSciowa wyciagu z popiotu

Do 5 probowek wla¢ niewielkie ilosci badanego przesaczu i wykonaé reakcje charakterystyczne na obecno$é K¥, Ca®', Fe*', PO,
, SO,™.

K" - badany przesacz zadaé kilkoma kroplami azotynokobaltanu sodu. Pojawienie si¢ zmetnienia lub osadu o zottej barwie,
$wiadczy o zawartos$ci potasu w popiele.

Ca’" - przesacz w probowce alkalizujemy amoniakiem, nastgpnie podgrzewamy nad plomieniem gazowym i zadajemy kilkoma
kroplami roztworu szczawianu amonowego. Pojawienie si¢ bialego osadu, lub zmgtnienia, pochodzacego od wytracajacego si¢
szczawianu wapniowego, $wiadczy o obecnosci wapnia w popiele.

Fe*" - do probowki z badanym przesaczem dodaje si¢ kilka kropli roztworu rodanku potasowego. Pojawienie si¢ czerwonego
zabarwienia od powstatego kompleksu zelazowo-rodankowego jest dowodem obecnosci zelaza w popiele.

PO," - przesacz zadaje sie kilkoma kroplami kwasu azotowego, podgrzewa na ptomieniu gazowym prawie do wrzenia i zadaje
nieduzg ilo$cia molibdenianu amonowego. Powstanie z6itego zmgtnienia (nie zabarwienia), $wiadczy o obecnosci fosforu w
popiele

SO4* - zawarto$é w probowce zadajemy kilkoma kroplami roztworu chlorku baru. Powstaty bialy osad siarczanu barowego,
powodujacy zmgetnienie roztworu, dowodzi obecnosci siarczandow w popiele.

Oznaczenie zawartoSci wapnia w wyciagu z popiotu.

25 ml klarownego wyciagu z popiotu pobra¢ pipeta i przenies¢ do zlewki o pojemnosci 250 ml, po czym zada¢ 15 ml 30%
roztworu cytrynianu amonu. Cytrynian amonu tworzy z zelazem i glinem sole kompleksowe, rozpuszczalne w srodowisku
zasadowym, dzigki czemu zapobiega wytracaniu z roztworu wodorotlenkoéw tych metali. Nastepnie zalkalizowaé roztwor 2-4 ml
stezonego roztworu wodorotlenku amonowego, podgrzac na siatce azbestowej do wrzenia i po odstawieniu palnika, straci¢ wapn
przez dodanie cylindrem miarowym 20 ml nasyconego roztworu szczawianu amonowego. Zlewke z zawarto$cia odstawic na jakis
czas w celu opadnigcia osadu. Po uptywie tego czasu przesaczy¢ osad, przemy¢ woda destylowana z dodatkiem szczawianu
amonu, a po6zniej sama woda do zaniku reakcji na szczawiany w przesaczu (proba z roztworem chlorku wapnia). Po odmyciu,
saczek przeniesc si¢ z lejka do zlewki, roztozy¢ go i sptukaé z niego osad 20-30 ml wody destylowane;j z tryskawki. Do roztworu
doda¢ nastgpnie kroplami stgzony kwas siarkowy, az do catkowitego rozpuszczenia osadu. Przewaznie zuzywa si¢ 1 ml kwasu.
Nadmiar kwasu nie jest pozadany, poniewaz zachodzi mozliwos$¢ wytracenia siarczanu wapniowego w badanym roztworze.

Po podgrzaniu, goracy roztwér miareczkowa¢ 0,1 n roztworem nadmanganianu potasu do momentu uzyskania r6zowego
zabarwienia, utrzymujacego si¢ przez ok. 1 minute.

Obliczenie wyniku analizy:
1 ml 0,1 n KMnO, odpowiada 2 mg Ca lub 2,8 mg CaO. Wynik analizy poda¢ w %Ca lub CaO



