
UKD 661 .842 .622:546 .711 .062 

N O R M A BRANL:OWA BN-86 
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PRZEMYSŁU Syntetyczny węglan wapniowy 
Zamiast CHEM ICZNEGO Oznaczanie zawa rtości mangan u BN-69/6016-1 8 ') 

l. Przedmiot arkusza normy. Przedmio tem a rkusza 
no rm y jest oznaczan ie zawartośc i manganu w synte­
tycznym węglanie wapniowym . 

2. Zasada metody. Metoda polega na utlenien iu 
związków ma nga nu na niższyc h stopniach ut leniania , 
nadsi a rcza nem amono wym w środowisku silnie kwaś­

nym do jonów nadmanganianawych zabarwionych fio ­
letowo . 

Intensywność zabarwienia roztworu oznacza się foto­
kolorymetrycznie (w przypadku analiz rozjemczych) lub 
wizua lnie. 

3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy. roztwór (1+1). 
b) Kwas fosforowy , roztwór 25%(m/m). 
c) Azota n sreb ro wy, roztwór o c(A gNO J) około 

0. 1 molll. 
d) Azotan a mo nowy. roztwó r 20%(m/ m). 
e) Nadsia rc zan a mo nowy. roztwór 5%(m/m). świeżo 

przygotowany. 
f') Manga n. roztwór wzorcowy przygo towa ny z roz­

t woru wg PN-8 1/C-06503 p . 2.2. 1.40 przez rozcieńcze­
nie wodą 1+9. I mi roztworu wzorcowego zawiera 
O, I mg Mn 2+. Roztwó r wzorcowy na l eży przygo towywać 
w dniu jego użycia. 

4. Aparatura. Spektrofo tometr lub fotokolorymetr 
z fi ltrem o ma ksymaln ej przepuszcza lności w za kresi e 
528 nm z kuweta mi o grubośc i wa rstwy a bsorpcyjnej 
5 cm. 

5. Przygotowa nie ska li wzorców i krzywej wzorcowej . 
Do sześciu zlewek , każda pojemnośc i 100 m i, odmie­
rzyć biure tą ko lejn o: 0,0; 1,0; 2,0; 3,0; 5,0; 7,0 mi 
roz tworu wzorcowego manga nu . co odpowiada zawar­
t ości; O: 0, 1: 0.2: 0,3: 0,5 i 0.7 mg M n2+ (roztwór 
bez manga nu będz i e u żyty jako odnośnik) , d odać 5 mi 
rozt woru kwas u azo towego . uzupełnić wodą do obję­
tośc i 25 mI. dodać 15 mi roztwo ru azo tanu amono­
wego. I mi roztworu kwasu fosforowego i I mi roz­
tworu azota nu srebrowego. Zlewki nakryć szkiełkam i 

zegarkowymi i ich zawa rt ość og rzewać we wrzącej łaź ni 

wodnej przez 5 min , a n as tę pnie dodać 5 mi roztworu 

' ) w za krcsi~ p. 5.4.9. 
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nadsiarczanu a mo nowego i po nownie ogrzewać we 
wrzącej ła ź n i wodnej przez 10 min. Zlewki usunąć 

z łaźni, ostudz ić i przenieść ro ztwory do ko lb po mia­
rowych pojemn ośc i 50 mI. dopeł nić do kreski roztwo­
rem azotanu amonowego. Absorbancję roztworów 
zmierzyć względem odnośnika przy długośc i fali 528 nm 
w kuwetach o grubości warstwy absorpcyjnej 5 cm . 

Na podstawie wyników pom iaró w wykreślić krzywą 
wzorcową, odk ł adając na osi rzędnych wartośc i absor­
bancji , CI na osi odciętych - ilość ma nga nu w mili­
g ramach. 

6. Wykonanie oznaczania . Odważyć 15.00 g próbk i 
syn tetycznego węglanu wa pni o wego technicznego zwyk­
ł ego albo równoważn ą ilość próbki synte tycznego wę­
glanu wapni o wego technicznego aktywowanego. przy­
go towa nej wg BN-86/6016-05/ 04 p. 4, odważkę prze­
nieść do zlewki p ojemności 250 mi , rozpuścić d odaj<lc 
ma łymi porcja m i 45 mi roztworu kwasu azotowego, 
dodać 5 mi roztworu azotanu srebrowego, zlewkę przy­
kryć szkiełkiem zegarkowym i ogrzewać na wrzącej 

laźni wodnej przez 30 min. Następnie zawartość zlewki 
ostudzić, przenieść do kolby pomiarowej pojemności 
100 mi , dopełnić wodą do kres ki i wymieszać. 

Roztwór próbki przesączyć przez sqczek z bibuły 

o średniej gęstości, od rzucaj ąc pierwsze 10 --:-- 15 mi 
p rzesączu. Do zlewki pojemn ości 100 mi odmierzyć 
20,0 mi przesączu. dodać 5 m i roztworu kwas u a zo to­
wego, 15 mi roztworu azotanu amonowego i d a lej 
postępować jak przy sporządzaniu skali wzorców 

wg p . 5. 

W przy padku ana liz rozje mczych wykonać równo­
cześnie ś lepą próbę w następujący sposób: 45 mi roz­
tworu kwasu azotowego za tężyć w zlewce pojemności 
250 mi po d sprawnie działają cym wyc i ągiem do obję­
toś c i 2 --:-- 3 mi , d o pozos t a łośc i dodać 50 mi wody 
i 5 mi rozt wo ru azotanu srebrowego. zlewk ę nakryć 
szk i ełkiem zegarkowym i postępować da lej jak z roz­
tworem badanym . 
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Za wa rl OŚć man ga nu (X) o hli czyć w procentach wg 
wzoru 

x 

w którym: 

(mi - m o) . 100 . 100 

m . 1000 . 20 

m i - m o 

2m 

m I za wartość ma nga nu w roztworze badanym 
odczytana z krzywej wzorco wej . mg. 

mo zawa rl osc ma nganu w ślepej próbie odczyta­
na z krzy wej wzorcowej, mg, 

m - ma sa odważki próbk i, g. 
Do pu szcza s i ę wizualne zakończe nie oznaczania z u­

życ i em cylindrów kolorymetrycznych pojemności 50 mI. 
W tym ce lu równocześnie z roztworem badanym na-

l eży przygotować roztwór po równawczy jak podczas 
sporządzania skali wzorców, odmierzając biuretą 3,0 mi 
albo 6,0 mi roztworu wzorcowego manganu, co odpo­
wiada zawa rt ośc i O,OI %(m / m) albo O,02%(m / m) man­
ganu w próbce. 

7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 
oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną co naj­
mniej dwóch równoległych oznaczań, między którymi 
różnica nie przekracza 20% wyniku niższego. 

W przypadk u wizualnego zakończenia oznaczania, 
produk t odpowiada wymaga nio m normy, jeżeli inten­
sywność zabarwienia roztworu badanego jest ni e wyż­
sza niż intensywność zabarwienia roztworu porów­
nawczego. 
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INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucje opracowujące normę - Inowroclawskie Zak łady 

Chem iC7nc i Instytu t Che mi i Ni eorga nic7Ilej. Gl iwice . 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6016-0S i BN-69/6016-18 
a) wprowadzono o/nac/.anie zawa rtośc i mangan u metodą foto­

kolorym e t ryczną w synte tyclIlym węgla ni e wapniowym technicznym 
zwy kł ym : 

h) wprowadzono oznaoa nie zawartośc i manganu metod 'l foto­
ko l o rymetryc7Ilą i willl aln~l w sy nt ctycznym węg l anie wapnIOwym 
technicZI1ym a kt ywo wa nym . 

3. Normy związane 

PN-8 1/ C-06503 Anal iza che miczna . Przygotowanie roztworów d o 
kolorymetrii i 1J(· fclomc tri i 

BN-X6/ 60Ih-05 / 04 Syn tctyc 7J1Y węglan wap ni o wy . Po biera nie i przy­
go towanie próbe k d o badań 

4. Normy zagraniczne 

CSRS CSN 653397-62 Uhl icitan vapenaty sraze ny techn icky 

Jugosławia JUS HB I 102-63 Kalcij umkarbona t technic ki (Telaźena 
kreda) 

NRD TG L 2789-1976 G r undc hemikalien . Ka lziumka rbo nat geriillt 
Rum un ia STAS 1083-76 Carbana t de ca lcium precipitat . technic 

Węg: y MSZ 2692-74 Kalciumk a rbo nat. Precipita t. ipari 

Wi elk a Bryta nia BS 6463/2-84 Quicklime. hydra ted lime and na­
tu ral ca lc ium ca rbo nate . Part 2. Methods o r chem ical a nalysi s 
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