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1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem arkusza
normy jest oznaczanie zawarto$ci manganu w synte-
tycznym wgglanie wapniowym,

2. Zasada metody. Metoda polega na utlenieniu
zwiazkOw manganu na nizszych stopniach utleniania,
nadsiarczanem amonowym w $rodowisku silnie kwas-
nym do jonéw nadmanganianawych zabarwionych fio-
letowo.

Intensywnos$¢ zabarwienia roztworu oznacza si¢ foto-
kolorymetrycznie (w przypadku analiz rozjemczych) lub
wizualnie.

3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, roztwor (I1+1).

b) Kwas fosforowy, roztwor 25%(m/m).

¢) Azotan srebrowy, roztwér o ¢(AgNO;s) okoto
0.1 mol/l.

d) Azotan amonowy, roztwor 20%(m/m).

¢) Nadsiarczan amonowy, roztwor 5% (m/m), Swiezo
przygotowany.

f) Mangan, roztwoér wzorcowy przygotowany z roz-
tworu wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.40 przez rozciencze-
nie woda I+9. 1 ml roztworu wzorcowego zawiera
0,1 mg Mn2*. Roztwor wzorcowy nalezy przygotowywaé
w dniu jego uzycia.

4. Aparatura. Spektrofotometr lub fotokolorymetr
z filtrem o maksymalnej przepuszczalno$ci w zakresie
528 nm z kuwetami o grubosci warstwy absorpcyjne]
S cm.

5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzorcowej.
Do szeSciu zlewek, kazda pojemnos$ci 100 ml, odmie-
rzy¢ biureta kolejno: 0,0; 1,0; 2,0; 3,0; 5,0; 7,0 ml
roztworu wzorcowego manganu, co odpowiada zawar-
tosci; 0; 0,1; 0.2; 0.3: 0,5 i 0,7 mg Mn2t (roztwér
bez manganu bgdzie uzyty jako odno$nik), doda¢ 5 ml
roztworu kwasu azotowego, uzupeini¢ woda do objg-
tosci 25 ml, doda¢ 15 ml roztworu azotanu amono-
wego, | ml roztworu kwasu fosforowego 1 |1 ml roz-
tworu azotanu srebrowego. Zlewki nakry¢ szkietkami
zegarkowymi i ich zawartos¢ ogrzewac we wrzacej tazni
wodnej przez S min, a nastgpnie doda¢ 5 ml roztworu

'Y W zakresic p. 5.4.9.

nadsiarczanu amonowego 1 ponownie ogrzewa¢ we
wrzgce] tazni wodnej przez 10 min. Zlewki usunac
z taZzni, ostudzi¢ i przenie$¢ roztwory do kolb pomia-
rowych pojemnosci 50 ml, dopetni¢ do kreski roztwo-
rem azotanu amonowego. Absorbancj¢ roztworow
zmierzy¢ wzgledem odnos$nika przy diugosci fali 528 nm
w kuwetach o grubo$ci warstwy absorpcyjnej 5 cm.

Na podstawie wynikéw pomiarow wykresli¢ krzywag
wzorcowa, odkladajac na osi rz¢dnych wartosci absor-
bancji, a na osi odcigtych — ilo§¢ manganu w mili-
gramach.

6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 15,00 g probki
syntetycznego weglanu wapniowego technicznego zwyk-
lego albo rownowazng ilo$¢ probki syntetycznego we-
glanu wapniowego technicznego aktywowanego, przy-
gotowanej wg BN-86/6016-05/04 p. 4, odwazkg prze-
nies¢ do zlewki pojemnosci 250 ml, rozpusci¢ dodajac
matymi porcjami 45 ml roztworu kwasu azotowego,
doda¢ 5 ml roztworu azotanu srebrowego, zlewke przy-
kry¢ szkietkiem zegarkowym i ogrzewaé¢ na wrzgcej
tazni wodnej przez 30 min. Nast¢pnie zawartos¢ zlewki
ostudzi¢, przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml, dopetni¢c woda do kreski i wymieszac.

Roztwor probki przesaczy¢ przez sayczek z bibuly
o $redniej gestoSci, odrzucajgc pierwsze 10 = 15 ml
przesaczu. Do zlewki pojemnosci 100 ml odmierzy¢
20,0 ml przesaczu, doda¢ 5 ml roztworu kwasu azoto-
wego, 15 ml roztworu azotanu amonowego i dalej
postepowaé jak przy sporzadzaniu skali wzorcow
wg p. 5.

W przypadku analiz rozjemczych wykona¢ rowno-
czesnie $lepa probg w nast¢pujacy sposob: 45 ml roz-
tworu kwasu azotowego zatezy¢ w zlewce pojemnosci
250 ml pod sprawnie dzialajgcym wyciagiem do objg-
tosci 2 + 3 ml, do pozostatosci doda¢ 50 ml wody
i 5 ml roztworu azotanu srebrowego, zlewk¢ nakry¢
szkietkiem zegarkowym i postgpowac dalej jak z roz-
tworem badanym.
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Zawarto$¢ manganu (X) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

m, - Mo

2m

(my - mo) - 100 - 100
X = S
m - 1000 - 20

w ktorym:

m; — zawarto$¢ manganu w roztworze badanym
odczytana z krzywej] wzorcowej, mg,

mo — zawarto$¢ manganu w $lepej probie odczyta-
na z krzywej wzorcowej, mg,

m — masa odwazki probki, g.

Dopuszcza si¢ wizualne zakonczenie oznaczania z u-
zyciem cylindrow kolorymetrycznych pojemnosci 50 ml.
W tym celu réwnocze$nie z roztworem badanym na-
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lezy przygotowaé roztwdr pordéwnawczy jak podczas
sporzadzania skali wzorcow, odmierzajac biuretg 3,0 ml
albo 6,0 ml roztworu wzorcowego manganu, co odpo-
wiada zawartosci 0,01%(m/m) albo 0,02%(m/m) man-
ganu w probce.

7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyjac $rednig arytmetyczna co naj-
mniej dwoch réwnoleglych oznaczan, migdzy ktorymi
roznica nie przekracza 20% wyniku nizszego.

W przypadku wizualnego zakonczenia oznaczania,
produkt odpowiada wymaganiom normy, jezeli inten-
sywnos$¢ zabarwienia roztworu badanego jest nie wyz-
sza niz intensywno$¢ zabarwienia roztworu poréw-
nawczego.
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INFORMACJE DODATKOWE

I. Instytucje opracowujace norm¢ — Inowroclawskie Zaklady
Chemiczne i Instytut Chemii Nieorganicznej, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6016-05 i BN-69/6016-18

a) wprowadzono oznaczanic zawarto$ci manganu metodg foto-
kolorymetryczng w syntetycznym weglanie wapniowym technicznym
zwyklym:

b) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci manganu metody foto-
kolorymetryczna i wizualng w syntetycznym weglanie wapniowym
technicznym aktywowanym.

3. Normy zwigzane

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
kolorymetrii 1 nefelometrii

BN-86/6016-05/04 Syntetyczny weglan wapniowy. Pobieranic i przy-
gotowanie probek do badan

4. Normy zagraniczne
CSRS CSN 653397-62 Uhlicitan vapenaty srazeny technicky
Jugostawia JUS HBI 102-63 Kalcijumkarbonat technicki (TelaZena
kreda)
NRD TGL 2789-1976 Grundchemikalien. Kalziumkarbonat gefillt
Rumunia STAS 1083-76 Carbonat de calcium precipitat, technic
Wegry MSZ 2692-74 Kalciumkarbonat. Precipitat, ipari
Wielka Brytania BS 6463/2-84 Quicklime, hydrated lime and na-
tural calcium carbonate. Part 2. Methods of chemical analysis
ZSRR T'OCT 8253-79 Men xumuuecku ocaxaéHHbid. Texunuecxue
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5. Autorzy projektu normy — inz. Helena Marcimak-Nowak, mgr
Romuald Czerwinski, Teresa Olejniczak — Inowroctawskic Zakiady
Chemiczne; mgr inz. Anna Milinska — Instytut Chemii Nieorga-

nicznej, Gliwice.



	BN_86_6016_05_10_01
	BN_86_6016_05_10_02

