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Dolocevanje silicijeve kisline z Zelatino
v proti ognju odporni keramiki in glinah

Dolocevanje silicijeve kisline z Zelatino je pri
nas zapostavlijen analitski postopek. Opozoriti
hocemo nanj v zvezi s termometriéno analizo
linder, ki jo pravkar proulujemo in o kateri
bomo kmalu tudi spregovorili. Da ne bi takrat
izgubljali ¢asa in prostora, hodemo navesti e
sedaj nekaj nasih izkustev o uporabnosti tega
odli¢nega obarjalnega reagenta.
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Pregled literature

Ze relativno zgodaj je ugotovil K. L. Weiss', da
se da izloditi silicijeva kislina z Zelatino iz kloro-
vodikovo kisle raztopine in da se dobro filtrira.
Tudi N. A. Tananaev in M. K. Bui¢kov? sta obarjala
silicijevo kislino z Zelatino. Vendar se ta postopek
ni mogel razsiriti v analitiki vse do druge svetovne
vojne. Na Siroko so obravnavali nem$ki kemiki
uporabnost metode za dolo&evanje silicija v jeklu
in grodlju na zborovanju kemikov metalurike stro-
ke, na katerem je K.L.Weiss® podrobno poroal
o0 njej. Mnenja strokovnjakov so se delila. Na splo§-
no so si bili strokovnjaki edini, da je metoda upo-
rabna, kadar gre za relativno nizke vsebine silicija,
medtem ko odpove pri visokih vsebinah, kot npr.
pri ferosiliciju. Ugotovljene vrednosti silicija so do
3 % niZje od dejanskih. Poleg tega navaja avtor, da
se da metoda uporabiti tudi za rude in Zlindre. Ni
pa bilo govora o proti ognju odpornih materialih.

E. Hammarberg* obravnava isto problematiko,
vendar ima bolj pisano izbiro analiziranih vzorcev.
Avtor trdi, da je metoda zanesljiva.

Vsekakor se je zanesljivost metode toliko uve-
ljavila, da je sprejeta v Nem¢iji v izbor analiznih
postopkov®, Namesto Zelatine lahko uporabljamo
tudi klej ali vizji klej (Hausenblase).

Pri starih na¢inih dolotevanja silicijeve kisline
v navzofnosti bora® je nevarno, da preide pri de-
hidratizaciji silicijeve kisline tudi bor v netopne
spojine. V tak$nih primerih dobimo v oborini bor
skupaj s silicijevo kislino. Pri odkajevanju silicije-
ve kisline izZzenemo tudi bor. Rezultati so previsoki.

Avtor navaja novo metodo, ki zdruzuje Zelatin-
sko’ in glicerolno* metodo. Prednost te metode je,
da glicerol zadrZuje bor v raztopini, ko dehidratizi-
ra silicijevo kislino pri ve¢ kot 150°C. Sele nato
obarja silicijevo kislino z Zelatino.

Rezultati se zelo dobro ujemajo z vrednostmi
standardnih normalk,

Predhodne raziskave

Iz literaturnih virov povzamemo, da so avtorji
preiskovali snovi, ki se v kislinah tope. Manj raz-
iskano je podro¢je glin in keramike. Zato smo
morali predhodno rediti nekaj neznank.

Vzorce smo morali spraviti v topno obliko. Iz
brali smo talila z nizkim tali¢em. Me$anice natri-
jevega hidroksida in peroksida ni priporo¢ljiva,
ker v zaCetku precej brizga, sicer je pa ta mesanica
odli¢no talilo za keramiko. Vzeli smo mesanico
kalijevega-natrijevega karbonata in natrijevega
peroksida. V 10 minutah je bil vzorec razkrojen pri
temperaturi rdefega Zara, razen dveh primerkov,
ki smo ju morali taliti vsaj 15 minut. Boratnih talil
nismo uporabili iz znanih razlogov.

Preskusili smo nikljev in debelostenski srebrov
lon&ek. Oba sta odli¢no prestala preizkuinjo v tem-
no rdetem Zaru. V srebrovem lon&ku smo opravili
prek 60 talin in je bil $e vedno uporaben. Le alkal-
no talino iz srebrovega lonc¢ka smo raje filtrirali
in vzeli alikvot iz vedje zatehte, da ni bilo treba
odpravljati srebrovega iona iz kisle raztopine. Se-
danje skusnje so pokazale, da lahko uspesno tali-
mo snovi z natrijevim ali kalijevim hidroksidom
v srebrovi skodeli, ne da bi se srebro oksidiralo.

Pri izparevanju razredcene kisle raztopine mora
mo paziti, da se stene ¢asSe ne pregrejejo prevec,
ker se sicer silicijeva kislina prilepi. Priporoéljivo
je, da vzamemo nove oziroma povriinsko nenagri-
zene CaSe, in da dovajamo toploto predvsem na
dno case.

Ugotoviti smo morali najugodnej$o koncentra-
cijo klorovodikove kisline. Prav zagotovo je kon-
centracija klorovodikove kisline bistven pogoj, ¢e
hotemo silicijevo kislino kvantitativno oboriti
z zelatino. Predhodni poskusi so pokazali kako od-
lo¢ilno vpliva koncentracija kisline na kvantita-
tivno izloenje silicijeve kisline z Zelatino. Ugoto-
vili smo, da mora biti koncentracija klorovodikove
kisline vsaj 6 molarna, ve¢ ne $kodi, manj pa ob-
¢utno zmanjsa rezultate. Koncentracija kloridov
ne more nadomestiti koncentracije vodikovih
ionov, Ceprav govori literatura v prid kloridom.
Bistveno je, da se koloidni sol silicijeve kisline de-
polarizira. Oborino moramo previdno sezigati mo-
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kro, da lepo sprhni. Ce sezigamo posuseno obori-
no, zelatina tako zogleni, da ogljika ne sezgemo
ve¢, kar pokvari rezultat.

Analizni postopek z Zelatino

V nikljast lon¢ek natresemo okoli 2 g kalijeve-
ga-natrijevega karbonata, nanj nasujemo okoli 4 g
natrijevega peroksida. Na to podlago stresemo
stehtano koli¢ino drobno zmletega in posusencga
vzorca. V nasem primeru jemljemo po 0,5 g zateh-
te. Vzorec in talilo enakomerno premesamo s pla-
tinsko Zico ali s tanko stekleno pali¢ico. Zmes ena-
komerno posujemo s priblizno 1 g kalijivega-natri-
jevega karbonata, lon¢ek pa pokrijemo.

Zmes pocasi stalimo nad gorilnikom ali pa
v primerno temperirani jaskasti pecici. Ko talina
stece, jo pustimo nekaj minut pri miru, da snovi
med sabo zreagirajo. Seveda je dobro, da pozneje
talino vec¢krat premesamo. Ves Cas taljenja skrbi-
mo, da temperatura ni previsoka. Temno rdeca
talina popolnoma zadostuje. Boljse je za loncek,
da dalj ¢asa talimo, kot pa da ga po nepotrebnem
pregrejemao.

Po desetih minutah je vzorec navadno raztaljen.
Vsebino ohladimo. Hladen lon¢ek postavimo v
250 ml Siroko c¢afo. Pod urnim steklom nalijemo
vroc¢e vode v lonéek. Morda to veckrat ponovimo.
Ko reakcija poneha, izplaknemo lonc¢ek z vodo. Mo-
rebitnemu ostanku v lonc¢ku prilijemo vroce vode,
pokrijemo lonéek in ga postavimo na kuhalnik, da
vsebina zavre in se pomiri. Z gumico zdrgnemo
stene in vsebino zlijemo k prej$nji.

Pod urnim steklom nevtraliziramo alkalije
s koncentrirano klorovodikovo kislino, da se vse-
bina zbistri. Pri tem tudi opazimo ali je vzorec
popolnoma zreagiral. Ce ostanki na dnu ¢ase $krip-
ljejo, je boljse zaceti znova, le da talimo dalj Casa.
Boksit in masa G zahtevata dalj$i ¢as, morda tudi
Samoti, ki imajo ve¢ aluminijevega oksida.

Raztopino previdno izparimo do priblizno 25 ml
na nacin kot kaze slika 1. Ni nevarno, da bi se nam
susina na stenah CaSe pripekla, ker dovajamo to-
ploto na dno, topla zra¢na blazina med tulcem in
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Slika 1
Zas¢ita ¢adnih sten med izparevanjem silicijeve kisline
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¢aSo pa ni tako vroca, da bi se to zgodilo. Zgoséeni
raztopini dolijemo 25 ml koncentrirane klorovodi-
Kove kisline, nato postavimo pokrito ¢aso v vodno
kopel, ki je termostatirana na 70 — 80° C. Po nekaj
minutah se temperatura ve¢ ali manj izenaci.

Caso postavimo na ogrevan elektromagnetski
mesalnik. Vsebina naj se meSa priblizno 1 minuto,
da se izlo¢ene soli dobro zmesajo ali celo raztope.
Med mesanjem dokapavamo po stenah c¢ase 18 ml
temperirane 2,5 odstotne Zclatinske raztopine, da
pride Zelatina v dotik z morebitnimi ostanki silici-
jeve kisline na robu ¢ase. Po 5 minutah dolijemo
po stenah case 25 ml temperirane vode, v katero
smo dali prej I ml Zelatinske raztopine. MeSamo
Se kaks$no minuto, nakar ¢aso odstranimo. Ob zu-
nanji rob case prislonimo magnet, ki potegne
mesalo nase. Z magnetom drsimo proti vrhu ¢ase,
z njim vred se vzdigne tudi mesalo nad tekodino.
Tu ga obrizgamo z vodnim curkom, nato ga odstra-
nimo s pinceto, ¢aSo pa postavimo nazaj v vodno
kopel $e za priblizno 5 minut.

Vsebino filtriramo skozi srednje gost filter pre-
mera 12 cm. Ko pronikne vsa tekocina skozi filter,
spravimo Se ostanek iz ¢ase s toplo pralno vodico.
Ce ne gre drugade, si pomagamo s koS¢kom filtra.
Filter in oborino $¢ dvakrat speremo s toplo izpi-
ralno vodico, nato pa Se s toplo vodo.

Ko se tekocina dobro odcedi, damo filter z obo-
rino vred v platinski lon¢ek. Lonéek smemo posta-
viti na kuhalnik le tako dolgo, da se posusi groba
vlaga, ki se Se izceja iz oborine. Oborina pa ostane
Se vlaZna. Previdno sezgemo filter na gorilniku in
konéno Se v pe¢i ob dostopu zraka. Ko ostanek
pobeli, zapremo pe¢ in Zgemo oborino pri 1100°C
do konstantne teze. Ohlajeno oborino stehtamo,
nato odkadimo $e silicijevo kislino, ¢e to zahteva
narava dela. Pri nas smo silicijevo kislino odkadili.

Zelatinsko 2,5 odstotno raztopino pripravimo
vsak dan svezo.

V 500 ml pralne vodice je 2 ml prvotne Zelatin-
ske raztopine in najve¢ 10 ml koncentrirane kloro-
vodikove Kisline.

Analizni rezultati

Vzorce smo analizirali vzporedno po opisani Ze-
latinski in modificirani klasi¢ni metodi’ (razpre-
delnica 1),

Dopustna vrednost odstopanja je izracunana po
formuli:

a (0,1 + 0,01 x % Si0:),

katero uporablja Eisenhiittenlaboratorium Band
IV'; »a« pomeni faktor za $tevilo paralelk.

SKLEP

Preiskali smo uporabnost Zelatinske metode za
doloc¢evanje silicijeve kisline v glinah in v proti
ognju odporni keramiki. Ugotovili smo, da je Zela-
tinska metoda uspe$na tudi v analitiki keramiénih
surovin in izdelkov.



Raznredelnica 1 Metoda se Steje za hitro metodo, ker se izogne

Rezultati z Zelatinsko in klasiéno metodo dolgotrajnemu izparevanju in suSenju, ki ju zahte-
= = - ~ va klasi¢en postopek. Predlagamo, da upostevamo
Zelatinska Mod. klas. vi§ji rezultat obeh paralelk, ker moramo racunati,
"“‘“’ga s "‘cmga da ne izlo¢imo silicijeve kisline kvantitativno. Ugo-
2 sta- Dov.od- o sta- /ljeni rezultati so pretezno v mejah dopustnega
&t. Snov Si0: - SiO: . tovl) 5 pretezno i p &
v % nek v stopanje o nek v odstopanja.
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mg
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3. Kvarcit Mirna 96,46 8.1 Raziskavo je narodila in denarno podprla Zele-
' 96:22 5:4 1,06 97,08 109 zarna Jesenice, za kar se ji na tem mestu zahva-
4. Zgana glina ljujemo.
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ZUSAMMENFASSUNG
Es wurde die Zuverlissigkeit der Methode mit Gelatine Im Verglich mit der klassischen gilt diese Methode als
fiir die Kieselsdurebestimmung in der feuerfesten Keramik  Schnellmethode. Die einzelnen Ergebnisse sind im Vergleich
und im Ton tiberpriift und als erfolgreich gefunden. mit denen der klassischen Analyse mehr als 80 % in den

Grenzen der zulidssigen Abweichungen,

SUMMARY
Reliability of gelatine method for silica determination The method holds good for quick-method in compari-
in refractory ceramics and in clay was tested and con- son with the classical one. The respective results are more
firmed as successful, than 80 per cent in limits of allowed deviations, in com-

parison with those of the classical analysis.

HemaTana NpUroAHOCTh ONPCACACHNS XPEMHEDON KHCAOTW B ral- B cpasHeHsh ¢ KABCCHYCCKHMH 3TOT METOA BEChMa CHOPBI;
HAX # JKAPOCTONKOI KEPAMMKN DPH NOMOUN JKEAITHHE! 3 ycranow  coue 80 07 NOAYSCHME PEIVALTATI 1 CPABHCHIM C KAACCHHCCRMMM
ACHO HTO METOA yomewnnit. METOAAIMI HAXOARTHCH B AOOVCKACMEIX TPCACARX.
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