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Syntetyczny " węglan wapniowy PRZ EMYSŁU 
Zamiast 

CHEMICZNEGO Oznaczanie zawartości żelaza BN-7016016-05 1 ) 

BN -69/6016-182 ) 

I. WSTĘP 

Przedmiotem a rkusza no rm y jes t oznaczan ie za wa r
tości że laza w syn tetyczny m węgla n i e wapnio wym . 

Oznaczanie zawa rt ośc i żelaza n a l eży wyko nać jedną 
z na tępujących metod: 

a ) me todą ko mpleksometryczn ą , 

b) me t odą fotokolorymetryczną. 

W przy padku ana li z rozjemczych należy s t osować 
metodę fotokolorymetryczną. 

2. METODA KO MP LEKSOM ETRYCZNA 

2.1. Zasada metody. Me toda polega na ko mplekso
metrycznym mia reczkowaniu ro ztworu pró bki roztwo
rem wersenianu dwusodo wego w obecnośc i kwasu su l
fosa licy lowego jako ws k aź nik a. 

2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas so ln y, roztwó r 15%(m/ m). 
b) Kwas azo to wy, roztwó r 25%(m/ m). 
e) Amoniak, roztwó r 10%(m/m) . 
d) Siarczan że l azowo-amonowy, roztwó r wzorcowy 

o c[N H 4Fe( S04hJ = 0,0 100 mol/I przygotowany w na
s tępujący sposób: 4 ,82 19 g sia rcza nu że l azowo-a mono

wego, NH 4Fe(S04h . 12H 20. rozpuśc i ć w wod zie za
wierającej 15 mi 16%(m/ m) roztwo ru kwa su siarkowe
go, do peł nić objętość roztworu wod'l do I I i wy mie
szać. 

e) Wersenian dwusodowy Na 2(EOT A) . 2H 20 , roz-
twór o c[Naz(EOTA)] = 0,0 1 mol/ I, przygotowany 

·w następujący sposób: 3,725 g odczynnika umieścić 

w zle wce, rozpuścić w wo dzie lekko og rzewając. ostu
dzić , prze ni eść ilościowo d o kolby po miarowej pojem
n ośc i I I, dopełnić wod'l do kreski i wymieszać. 

Mia nowa nie roztwo ru przeprowadzić w następujący 
sposób: odm i e rzyć biure t ą 25.0 mi roztworu wzorcowe
go siarcza nu żelazowo-a mo n owego d o ko lby stożkowej 
pojemności 300 m i, rozcieńczyć wodą d o objęt ości o ko
ł o 100 mi i d o prowad zić roztwo rem amoniaku do pH 2 
wo bec pap ie rka ws kaź nik owego uniwersal nego. Nas t ę p-

') W ,a krcsic p. 5.4 .6. 
') W 7<1 k rcs it· p. 5.4.5. 
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ni e dodać 2 mi roztwo ru kwasu su lfosa li cy lowego . pod
grzać do tempera tury 50 -;- 60°C i miareczkować roz
two rem wersenianu dwusodowego d o zmia ny barwy 
z czerwonofioletowej na cy t rynowożółtą . N ależy wyko
nać co najmn iej trzy równoległ e oznaczania w tyc h sa
mych wa runkach. 

S tężenie mo lo we roz two ru wersenia nu dwusodo wego 
c[Na2(EOT A)] obliczyć w mo lach na litr wg wzoru 

0 ,0 1 ·25 

V 

0.250 

V 
( I) 

w któ rym V - objętość roztworu wersenianu dwuso
dowego z użytego do miareczkowa nia. mI. 

Za wynik końcowy mianowa nia należy przyjąć ś red

nią arytmetyczną wyników, dla których różnica między 
wynik a mi skrajnymi nie przekra cza 1% wynik u n iższe 

go. 
f) Kwas sulfosa licylowy C 7H 60 6S . 2H 20 . roztwór 

1O%(m/m) . 

2.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 2,0 g próbki 
przygo towa nej wg BN-86/60 16-05/04 p. 4, odważkę 
przenieść d o ko lby s t ożkowej poj emnośc i 300 mi , dodać 
20 m i wod y, a na stępnie , po przykryc iu ko lby szkieł 

kiem zega rk owym , dodać porcja mi 10 mi roztworu 
kwasu so lnego i I mI roztwo ru kwasu azo towego. Za 
wa rt ość ko lby og rzać do wrzenia i utrzy mać w tym 
stanie 5 m in . Roztwór rozcieńczyć wodą do objętośc i 

o koło 150 m I i po ostudzeniu do prowadzić roztworem 
a moniaku do p H 2 wobec pa p ie rka wskaźnikowego 
uniwersa lnego. Jeżeli ot rzyma ny roztwór jest męt n y, 

na leży go przesą c zyć przez sączek z bibuł y o ś redniej 

gęstości. 

Dodać 2 mI roztwo ru kwas u sulfosal icylowego, roz
twór podg rzać do 50 -;- 60°C i mia recz k ować roztwo
rem wersenia nu dwusodo wego do zmiany zaba rwienia 
cze rwo norio letowego na cy t rynowożółte, a przy małych 

za wa rt ościach żelaza - d o o dbarwienia roztworu. 
Zawartość że laza (X) w prze liczeniu na Fe3+ obliczyć 

w procentac h wg wzoru 

X I = 
V . 0,0005585 . 100 . P 

m 

V . 0 ,05585 
---- .p (2) 

m 
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w którym: 
V 

P -

m 
0.0005585 

obję tość roztworu wersenian u dwuso-
dowego o c[ NaI(EDT A)] 
= 0.0100 mol/I . zużytego do miarecz
kowania. mI. 
prze licznik ma sy próbk i sy ntetycznego 
węglan u wapniowego technicznego 
ak tywowanego. obliczony wg BN-861 
6016-05104 p. 4 (dla próbki synte tycz
nego węglanu wapniowego techniczne
go zwykłego P = I). 
masa odważki próbki , g. 
i l ość że laza równoważna I m I roztwo
ru wersenianu dw usodowego o 
c[Na I(E DTA)] = 0,0100 mol/I, g. 

2.4. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 
oznacza nia należy przyj"ć ś red ni ą arytmetyczną co naj
mniej dwóch równoległych oznaczań , między którymi 
różnica nie przekracza 20% wynik u niższego. 

3. METODA FOTOKOLORYMETRYCZNA 

3.1. Zasada metody. Metoda polega na utworzeniu 
cze rwonego ko mplek su w wyniku reakcji jonów Fe2+ 

z 2.2'-dwupirydylem . J ony Fe l + redu kuje się do jonów 
Fe2' kwasem askorbinowym lub ch lorowodorkiem hy
dro ksyloa min y. Absorbancja roztworu badanego, zm ie
rzona przy długości fali 522 nm. jest pro porcjonalna 
d o za wa rtości że l aza. 

3.2. Odczynniki i roztwory - wg PN-81 /C-04521 / 02 
p. 4 oraz kwa s so lny. roztwór 15%(ml m) . 

3.3. Aparatura - wg PN-8 1 IC-0452 I 102 p. 3. 
3.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej i wykonanie 

oznaczania - wg PN-8 1 / C-0452 I 102 p. 6. 7, z nastę

pującymi uzupełnieniami : 

a) krzy wą wzorcową przygotować dla zawartości 
0 ,05 -7 0.50 mg Fe. 

b) roztwór próbki przygotować w następujący spo
sób: odważyć 1,0 g próbki przygotowanej wg BN-861 
60 16-05104 p. 4 , odważkę przenieść do zlew ki pojem
ności 250 mi, dodać 50 mi wody, a następn ie po przy
kryciu zlewki szkiełkiem zegarkowym, wkropl ić 5 mi 
roztworu kwasu so lnego. Zawartość zlewki ogrzać do 
wrzenia i utrzymać w tym stanie przez 5 min. Gorą
cy roztwór przesączyć do ko lby pomiarowej pojemności 
500 mi przez sącze k z bib uły o ś redniej gęstośc i , sączek 

przemyć około 50 mI gorącej wody, roztwór w ko lb ie 
os tudzić do temperatury 20°C . dopełnić wodą do kreski 
i wymieszać. 

c) do oznacza nia odmierzać 50,0 mI roztworu prób
ki, 

d) zawartość że l aza (X) w przeliczeniu na Fe l + obli 
czyć w procentach wg wzoru 

x 
(m I - m o) . 500 . 100 . p 

m . 1000 . 50 

w którym: 

mi - mo 
---.p (3) 

m 

m i za wartość żelaza oznaczona w roztwo rze ba
danym. mg. 

m o zawartość żelaza oznaczona w próbie kontrol
nej , mg, 

P przelicznik masy próbk i syntetycznego węgla
nu wapniowego technicznego a ktywowanego, 
obliczony wg BN-86/ 6016-05104 p. 4 (dla 
próbki syn tetycznego węglanu wapniowego 
technicznego zwy kłego P = l). 

m - masa odważki próbki. g. 

3.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 
oznaczania należy przyjąć średn ią arytmetyczną co naj
mni ej dwóch równoległych oznaczań, między którym i 
różn i ca nie przekracza 20% wyniku n iższego . 
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