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1. Keemilised analiiiisid
1.1. BaO ja PbO sisalduse miiramine

1.1.1. BaO + PbO segu médramine

Plaatinast ndusse kaalutakse umbes 0,5 grammi (tdpsusega 0,0001 grammi) pulbristatud klaasi.
Saadud pulbrit niisutatakse veega ja lisatakse 10 milliliitrit 15%-list vadvelhappe lahust ja 10
milliliitrit vesinikfluoriidhapet. Saadud segu kuumutatakse liivavannil kuni valge suitsu
eraldumiseni ning lastakse jahtuda, misjdrel toodeldakse seda wuuesti 10 milliliitri
vesinikfluoriidhappega ja kuumutatakse jdlle kuni valge suitsu eraldumiseni. Saadud segul
lastakse jahtuda ja plaatinast nou kiilgi loputatakse veega. Saadud segu kuumutatakse veel kord
kuni valge suitsu eraldumiseni. Segul lastakse jahtuda ning lisatakse ettevaatlikult 10 milliliitrit
vett, misjédrel valatakse segu 400 milliliitrisesse modtklaasi. Plaatinast ndu loputatakse mdned
korrad 10%-lise vddvelhappe lahusega, mis lisatakse 400-milliliitrisesse modtklaasi ja segu
lahjendatakse 10%-lise véddvelhappe lahusega 100 milliliitrini. Saadud segu keedetakse 2-3
minutit ning jietakse 60seks seisma. Segu filtreeritakse 14bi filtertiigli poorsusega 4. Sadet
pestakse esmalt 10%-lise vddvelhappe lahusega ja seejérel kaks voi kolm korda etiitilalkoholiga
ning kuivatatakse ahjus tund aega 150 °C juures. Saadud BaSO4 + PbSO4 segu kaalutakse.

1.1.2. BaO sisalduse mééramine

Plaatinast ndusse kaalutakse umbes 0,5 grammi (tdpsusega 0,0001 grammi) pulbristatud klaasi.
Saadud segu niisutatakse veega ja lisatakse 10 milliliitrit vesinikfluoriidhapet ja 5 milliliitrit
perkloorhapet. Segu kuumutatakse liivavannil kuni valge suitsu eraldumiseni. Segul lastakse
jahtuda ja lisatakse tdiendavalt 10 milliliitrit vesinikfluoriidhapet. Kuumutatakse uuesti kuni valge
suitsu eraldumiseni. Segul lastakse jahtuda ja plaatinast nou kiilgi loputatakse destilleeritud veega.
Seejarel kuumutatakse segu uuesti ja aurutatakse peaaegu kuivaks. Nousse valatakse uuesti 50
milliliitrit  10%-list  vesinikkloriidhappe lahust ja kuumutatakse kergelt lahustumise
soodustamiseks. Saadud lahus valatakse 400-milliliitrisesse modtklaasi ja lahjendatakse veega 200
milliliitrini. Lahus kuumutatakse keemiseni ja 1dabi kuuma lahuse juhitakse gaasilist vesiniksulfiidi
kuni modtklaasi pdhja tekib pliisulfiidi sade. Saadud segu filtreeritakse 1ébi peene filterpaberi ja
sadet pestakse vesiniksulfiidiga kiillastatud kiilma veega. Saadud filtraati keedetakse ja vajadusel
aurutatakse 300 milliliitrini. Keevale filtraadile lisatakse 10 milliliitrit 10%-list védvelhappe
lahust. Seejirel jdetakse saadud lahus vihemalt neljaks tunniks jahtuma. Saadud segu filtreeritakse
1abi peene filterpaberi ning sadet pestakse kiilma veega. Sadet kaltsineeritakse kuni 1050 °C-ni ja
tekkinud BaSOj4 kaalutakse.

1.2. ZnO sisalduse méddramine

BaSO4 eraldamisel tekkinud filtraati aurutatakse 200 milliliitrini. Saadud lahust neutraliseeritakse
ammoniaagiga metiiiilpunase juuresolekul ja lisatakse 20 milliliitrit 0,1N vadvelhapet. Lahuse pH
reguleeritakse 2-ni (mdddetakse pH-meetriga) lisades vastavalt vajadusele kas 0,1N védvelhappe
voi 0,IN naatriumhiidroksiidi lahust. Tsinksulfiidi sadestamiseks juhtitakse 14bi kiilma lahuse
gaasilist vesiniksulfiidi. Lahus jdetakse sadenema 4 tunniks ja seejérel filtreeritakse 1&bi peene
filterpaberi. Sadet pestakse vesiniksulfiidiga kiillastatud kiilma veega. Sade lahustatakse valades
1abi filtri 25 milliliitrit kuuma 10%-list vesinikkloriidhappe lahust. Filtrit pestakse keeva veega
kuni saadakse 150 milliliitrit lahust. Saadud lahust neutraliseeritakse ammoniaagiga lakmuspaberi



juuresolekul, misjdrel lisatakse 1-2 grammi tahket urotropiini, et puhverdada lahuse pH umbes 5-
ni. Lahusele lisatakse mdned tilgad 0,5%-list vérskelt valmistatud ksiilenool-oranzi vesilahust ja
tiitritakse 0,1N kompleksoon III lahusega kuni lahuse roosa virvus muutub sidrunkollaseks.

1.3. K>O sisalduse midramine (kaaliumtetrafeniitilboraadi sadestamise ja kaalumise teel)
Plaatinast ndusse kaalutakse umbes 2 grammi (tdpsusega 0,0001 grammi) pulbristatud klaasi.
Pulbrile lisatakse 2 milliliitrit kontsentreeritud HNO3, 15 milliliitrit HCIO4 ja 25 milliliitrit
vesinikfluoriidhapet. Saadud segu kuumutatakse liivavannil. Péarast perkloorhappe tiheda suitsu
eraldumist (jitkata kuni segu on kuiv) lahustatakse jadk 20 milliliitri kuuma vee ja 2—3 milliliitri
kontsentreeritud HCl-ga. Saadud lahus viiakse 200-milliliitrisesse moodtkolbi ja tdidetakse
destilleeritud veega mirgini. Reagendi ehk 6%-lise naatriumtetrafeniitilboraadi lahuse tegemiseks
lahustatakse 1,5 grammi reaktiivi 250 milliliitris destilleeritud vees. Allesjddnud kerge hdgusus
eemaldatakse 1 grammi alumiiniumhiidroksiidi lisamisega. Saadud segu loksutatakse viis minutit
ja filtreeritakse, esimesed 20 milliliitrit filtreeritakse uuesti. Sademe pesemislahuse
valmistamiseks vidike kogus kaaliumisoola sadestamise teel lahusest, mis sisaldab 0,1 g KCI 50
milliliitrit 0,1N HCI lahuses, millesse valatakse pidevalt segades tetrafeniiiilboraadi lahust kuni
sadenemine lakkab. Filtreeritakse 14bi geiseriidi
(ranituff). Sadet pestakse destilleeritud veega ning kuivatatakse eksikaatoris toatemperatuuril.
Seejarel lisatakse 20-30 milligrammi saadud soola 250 milliliitrisse destilleeritud vette. Saadud
segu segatakse aeg-ajalt. Pdrast 30 minuti moddumist lisatakse 0,5-1 grammi
alumiiniumhiidroksiidi. Saadud segu segatakse moned minutid ja filtreeritakse. Voetakse viike
kogus eelnevalt valmistatud happes lahustatud proovi, mis vastab umbes 10 milligrammile K,O-
le ning lahjendatakse see 100 milliliitrini. Saadud lahusesse lisatakse aeglaselt reagendi lahust,
arvestusega umbes 10 milliliitrit lahust 5 milligrammi eeldatud K>O kohta, samal ajal Ornalt
segades. Saadud segul lastakse seista maksimaalselt 15 minutit, seejirel filtreeritakse ldbi eelnevalt
kaalutud filtertiigli poorsusega 3 voi 4. Sadet pestakse pesemislahusega ning kuivatatakse
kolmkiimmend minutit 120 °C juures. Koefitsient KO koguse arvutamiseks on 0,13143.

1.4. Lubatud vead

Absoluutviirtusena on lubatud viga + 0,1 iga punktis 1.1-1.3 nimetatud médramise kohta. Kui
analiilis annab vea piirides madalama véaartuse kui Lisas 1 kehtestatud piirid (30, 24 v&i 10%), siis
voetakse viahemalt kolme analiiiisi keskmine. Kui keskmine on suurem voi vordne 29,95; 23,95
voi1 9,95, vastab klaas kategooriale 30, 24 voi 10%.

2. Futsikalised maaramismeetodid

2.1. Tihedus
Maératakse hiidrostaatiliste kaaludega tipsusega + 0,01. Proov kaaluga vdhemalt 20 grammi
kaalutakse Ohus ja seejérel sukeldatuna 20 °C juures destilleeritud vees.

2.2. Murdumisniitaja
Moddetakse refraktomeetriga tipsusega = 0,001.

2.3. Mikrokodvadus
Vickersi kdvadus méiératakse vastavalt standardile ASTM E 92-65 (parandus 1965), voéttes
koguseks 50 grammi. Tulemus arvutatakse 15 modtmise keskmisena.



