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1. WSTEP

Przedmiotem arkusza normy jest oznaczanie zawartosci

wapnia i magnezu, w przeliczeniu na weglan wapniowy,
w syntetycznym weglanie wapniowym,

Oznaczanie zawarto$ci wapnia i magnezu nalezy wykonaé
jedna z nastepujacych metod miareczkowych:

a) kompleksometryczna,

b) alkacymetryczna.

W przypadku analiz rozjemczych nalezy stosowaé metode

kompleksometryczna,

2, METODA KOMPLEKSOMETRYCZNA

2,1, Zasada metody, Metoda polega na kompieksometrycz

nym miareczkowaniu roztworu prébki roztworem werse-
nianu dwusodowego w obecnosci czerni eriochromowej T

jako wskaznika,

2,2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwér 15%(m/m).

b) Amoniak, roztwér 10%(m/m).

c) Roztwér buforowy o pH okoto 10, przygotowany w na-
stepujacy sposdb: 67,5 g chlorku amonowego rozpuscié w
wodzie w kolbie pomiarowej pojemnogci 1 i, doda¢ 570 ml
25%(m/m) roztworu amoniaku, dopetnié¢ woda do kreski
i wymieszaé,

d) Chlorek wapniowy, roztwér wzorcowy o ('(CaCIz) =
= 0, 0500 mol/l przygotowany w nastepujacy sposéb: odwazyé
5, 0045 g weglanu wapniowego, wysuszonego uprzednio do
statej masy w temperaturze 100 = IOSOC. Odwazke prze-
nies¢ do wysokiej zlewki pojemno$ci 400 ml, dodaé 50 ml
wody, a nastepnie, po przykryciu zlewki szkietkiem zegar-
kwasu c(HCl) =

kowym, 25 ml roztworu solnego o

= 4,000 mol/I. Roztwér podgrzaé do wrzenia i utrzymywad

7 W zakresie p, 5,4, 2,

2)W zakresie p, 5.4,1,

w tym stanie az do catkowitego rozpuszczenia weglanu wap-

niowego i usunigcia dwutlenku wegla, po czym ostudzié,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 1, dopetnié
woda do kreski i wymieszad,

e) Wersenian dwusodowy Na,(EDTA) . 2H,0,  roztwér

o C[Naz(EDTA)] = 0,0500 mol/l, przygotowany w naste-
pujacy sposéb: 19,0 g odczynnika i 0,100 g chlorku mag-
nezowego umiesci¢ w zlewce, rozpusci¢ w wodzie lekko
ogrzewajac, ostudzié, przeniesé do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1 1, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé,

Mianowanie roztworu przeprowadzié w nastgpujacy spo-

séb: do kolby stor*kowej pojemnosci 300 ml odmierzyé
25,0 ml roztworu wzorcowego chlorku wapniowego, zobo-
jetni¢ 10%(m/m) roztworem amoniaku wobec papierka

wskaznikowego uniwersalnego, dodaé¢ 75 ml wody, 10 ml

roztworu buforowego, szczypte czerni eriochromowej

{wskaznika) i miareczkowaé roztworem wersenianu dwu-
sodowego do zmiany barwy z winnoczerwonej na niebieska
(bez odcienia fioletowego). Nalezy wykonaé co najmniej
trzy réwnolegte oznaczania w tych samych warunkach,
Stezenie molowe roztworu wersenianu dwusodowe go

C[Naz(EDTA):Iobliczyé w molach na litr wg wzoru

C[Na (EDTA)]=° 0500 - 25,0 _ 1,25 (1)
2 v A4

w ktérym V - objetosé roztworu wersenianu  dwusodo-
wego, zuzytego do miareczkowania, ml,
Za wynik koficowy mianowania nalezy przyjaé $rednia
arytmetyczna wynikéw, dla ktérych réznica migdzy wynika-
mi skrajnymi nie przekracza 1% wyniku nizszego,
f) Czerh eriochromowa T, wskaznik przygotowany w nha-
stgpujacy sposdb: 0,250 g odczynnika utrzeé w mozdzierzu

z 25 g chlorku sodowego,

2,3, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 1,4 2 1,6 g prébki

przygotowanej wg BN-86/6016-05/04 p, 4, odwazke prze-

niesc do zlewki pojemnosci 250 ml, dodaé 20 ml wody, a na-

stepnie, po przykryciu zlewki szkietkiem zegarkowym,
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wkropli¢ 8 ml roztworu kwasu solnego, ogrza¢ do wrzenia
i utrzymaé w tym stanie 5 min, Roztwér ostudzic i prze-
niesé¢ do kolby pomiarowe]j pojemnosci 250 ml, dopetnié
woda do kreski i wymieszac.

Odmierzyé pipeta 25,0 ml roztworu do kolby stozkowej
pojemnosci 300 ml, zobojetni¢ roztworem amoniaku wobec
papierka wskaznikowego uniwersalnego i postepowac dalej
jak przy mianowaniu roztworu wersenianu dwusodowego wg
2.2e).

Zawartoéé wapnia i magnezu (X) w  przeliczeniu na
CaCO_ obliczyé w procentach wg wzoru

. i . - P V- 5,00
X = V. 0,005005 - 250 - 100 _ 5.005 . p (,)
25-m m

w ktérym:

V - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego
o ¢ LNaz(EDTA)J = 0,0500 mol/l, zuzyta do
miareczkowania prébki, ml,

P - przelicznik masy prébki syntetycznego weg-

aktywowane-

lanu wapniowego technicznego
go, obliczony wg BN-86/6016-05/04 p. 4 (dla
prébki syntetycznego weglanu waphiowego
technicznego zwyktego P =1),
m - masa odwazki probki, g,
0,005005 - ilo§¢ weglanu wapniowego réwnowazna 1 ml
dwusodowego

roztworu wersenianu

o C[Naz(EDTA)] = 0,0500 mol/I, g.

2, 4, Wynik koficowy oznaczania, Za wynik koficowy ozna-

czania nalezy przyjaé $rednia arytmetyczna wynikow co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan, miedzy ktérymi

réznica nie przekracza 0, 5% wyniku nizszego,

3. METODA ALKACYMETRYCZNA

3. 1. Zasada metody, Metoda polega na odmiareczkowa-

niu nadmiaru kwasu solhego, zuzytego do rozpuszczenia

probki roztworem wodorotlenku sodowego wobec oranzu

metylowego jako wskaznika,

3,2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwér o c¢(HCI) = 1,000 mol/l, przy-

gotowany wg PN-81/C-04530/01 p. 2.1.3.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwér o c(NaoH) =
= 1,000 mol/I, przygotowany wg

p. 2.2.2,

PN-81/C-04530/01
c) Oranz metylowy, roztwér 0,1%(mM/m), przygotowany

wg PN-81/C-06501 p. 2. 2. 30.

3.3. Wykonanie oznaczania, Odwazyé 1,5 g prébki przy-
gotowanej wg BN-86/6016-05/04 p. 4, odwazke przenie$é
do zlewkj pojemnos$ci 250 ml, dodaé 20 ml wody, a nastep-
nie, po przykryciu zlewki szkietkiem zegarkowym, 40,0 ml
roztworu kwasu solnego, 2 :+ 3 krople roztworu oranzu me-
tylowego, ogrzaé do wrzenia i utrzymaé w tym stanie 5 min,

Po ostudzeniu nadmiar kwasu solnego odmiareczkowad
roztworem wodorotlenku sodowego do zmiany barwy wskaz-
nika z czerwonej na pomar’ar’\czowozéug (or‘aniowg).

Zawarto$é wapnia i magnezu ( X) w przeliczeniu na

CaCO3 obliczyé w procentach wg wzoru

(V-V,)" 0,05005:100-P (V-V). S'OOSP(B)
= - m

m

w ktérym;

V - objeto$é roztworu kwasu solnego o c(HCl) =
= 1,000 mol/l dodanego do rozpuszczenia od-
wazki prébki, ml,

V, - objgtosé roztworu wodorotlenku sodowego
o c¢(NaOH) = 1,000 mol/l zuzytego do odmia-
reczkowania nadmiaru kwasu solnego, ml,

P - przelicznik masy prébki syntetycznego wegla-
nu wapniowego technicznego aktywowanego,

obliczony wg BN-86/6016-05/04 p. 4 (dla

prébki syntetycznego weglanu wapniowego
technicznego zwyktego P = 1),
m - masa odwazki prébki, g,

0, 05005 - iloé¢ weglanu wapniowego réwnowazna 1 ml

roztworu kwasu solnego o ¢(HCI) =1,000 mol/I,

g.

3,4, Wynik koficowy oznaczania, Za wynik kofAcowy ozna-

czania nalezy przyjaé $érednia arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan, miedzy ktérymi réz

nica nie przekracza 0, 5% wyniku nizszego.
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INFORMACJE

DODATKOWE

1. Instytucja opracowlujaca norme - Inowroctawskie Za-

k tady Chemiczne i Instytut Chemii Nieorganicznej, Gliwice,

2, Istotne zmiany w stosunku do BN-70/60 4,2

i BN-69/6016-18 p. 5.4, 1. Wprowadzono metode acydy-

metryczna oznaczania zawarto$ci wapnia i magnezu,

3. Normy zwiazane

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna, Przygotowanie
titrantéw (roztworéw mianowanych). Roztwory stoso-

wane w miareczkowaniach kwas - zasada (alkacyme—

trycznych)

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-
twordéw wskaznikéw

BN-86/6016-05/04 Syntetyczny weglan wapniowy, Pobie-

ranie i przygotowanie prébek do badai

4, Normy zagraniczne

Butgaria EDC 1820-71 Hamuues kaploHar - yTaeH

SsRs CSN  653397-62 Uhliditan vapenaty srdzeny tech-
nicky

Jugostawia JUS HB1 102-63 Kalcijumkarbonat technicki
(Telazena kreda)

NRD TGL 2789-1976 Grundchemikalien, Kalziumkarbonat
gefallt

Rumunia STAS 1083-76 Carbonat*de calcium precipitat,
tehnic

Wegry MSZ 2692-74 Kalciumkarbonat, Precipitat, ipari

ZSRR TOCT 8253-79 Mea XxuMuuecKu ocaxagéHHuit,Tex-

HMAUECKHE YCIOBHA

5, Autorzy projektu normy - inz, Helena Marciniak-No-

wak, mgr Romuald Czerwifiski, Teresa Olejniczak -  Ino-
wroctawskie Zaktady Chemiczne; mgr inz, Anna Milifiska

- Instytut Chemii Nieorganicznej, Gliwice.
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