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1. WSTEP

Przedmiotem arkusza normy jest oznaczanie zawar-
toSci zelaza w syntetycznym weglanie wapniowym.

Oznaczanie zawartoéci zelaza nalezy wykonaé jedna
z nast¢pujacych metod:

a) metodg kompleksometryczng,

b) metoda fotokolorymetryczng.

W przypadku analiz rozjemczych nalezy stosowaé
metode fotokolorymetrycznag.

2. METODA KOMPLEKSOMETRYCZNA

2.1. Zasada metody. Mctoda polega na komplekso-
metrycznym miareczkowaniu roztworu probki roztwo-
rem wersenianu dwusodowego w obecno$ci kwasu sul-
fosalicylowego jako wskaznika.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwor 15%(m/m).

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

¢) Amoniak, roztwor 10%(m/m).

d) Siarczan zelazowo-amonowy, roztwdr wzorcowy
0 ¢[NH4Fe(SO4)2] = 0,0100 mol/l przygotowany w na-
stgpujacy sposob: 48219 g siarczanu zelazowo-amono-
wego, NH4Fe(SO4): - 12H,0, rozpu$ci¢ w wodzie za-
wierajace) 15 ml 16%(m/m) roztworu kwasu siarkowe-
go, dopelni¢ obj¢tos¢ roztworu wodg do 11 i wymie-
szac.

¢) Wersenian dwusodowy Nax EDTA) - 2H,0, roz-
twor o ¢[NaEDTA)] = 0,01 mol/l, przygotowany
W nastgpujacy sposob: 3,725 g odczynnika umie$cié
w zlewce, rozpusci¢ w wodzie lekko ogrzewajac, ostu-
dzi¢, przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 1 1, dopelni¢ woda do kreski i wymiesza¢.

Mianowanie roztworu przeprowadzi¢ w nast¢pujgcy
sposob: odmierzy¢ biureta 25,0 ml roztworu wzorcowe-
g0 siarczanu zelazowo-amonowego do kolby stozkowej
pojemnosci 300 ml, rozcienczy¢ wodg do objgtosci oko-
to 100 ml i doprowadzi¢ roztworem amoniaku do pH 2
wobec papierka wskaznikowego uniwersalnego. Nastep-

nie doda¢ 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego. pod-
grza¢ do temperatury 50 <+ 60°C i miareczkowaé roz-
tworem wersenianu dwusodowego dc zmiany barwy
z czerwonofioletowej na cytrynowozotta. Nalezy wyko-
na¢ co najmniej trzy roOwnolegte oznaczania w tych sa-
mych warunkach.

St¢zenie molowe roztworu wersenianu dwusodowego
¢[NaxEDTA)] obliczy¢ w molach na litr wg wzoru

0,01 -25 0,250

c[NaEDTA)] = 7 = v (1

w ktorym ¥V — obj¢to$¢ roztworu wersenianu dwuso-
dowego zuzytego do miareczkowania, ml.

Za wynik koncowy mianowania nalezy przyjac $red-
nig arytmetyczng wynikoéw, dla ktérych rdéznica migdzy
wynikami skrajnymi nie przekracza 1% wyniku nizsze-
go.

f) Kwas sulfosalicylowy C/HeOeS - 2H,0, roztwor
10%(m/m).

2.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2,0 g probki
przygotowane] wg BN-86/6016-05/04 p. 4, odwazkg¢
przenies¢ do kolby stozkowe) pojemnosci 300 ml, doda¢
20 ml wody, a nastgpnie, po przykryciu kolby szkiet-
kiem zegarkowym, dodaé¢ porcjami 10 ml roztworu
kwasu solnego 1 I ml roztworu kwasu azotowego. Za-
warto$¢ kolby ogrza¢ do wrzenia i utrzymaé w tym
stanie 5 min. Roztwor rozcienczyé wodg do objetosel
okoto 150 ml i po ostudzeniu doprowadzi¢ roztworem
amoniaku do pH 2 wobec papierka wskaznikowego
uniwersalnego. Jezeli otrzymany roztwér jest metny,
nalezy go przesaczy¢ przez saczek z bibuly o sredniej
gestoscl.

Dodaé¢ 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego, roz-
twor podgrza¢ do 50 =+ 60°C i miareczkowaé roztwo-
rem wersenianu dwusodowego do zmiany zabarwienia
czerwonofioletowego na cytrynowozolte, a przy matych
zawarto$ciach zelaza — do odbarwienia roztworu.

Zawartos$¢ zelaza (X) w przeliczeniu na Fe" obliczyé
w procentach wg wzoru

V- 0,0005585 - 100 - P V- 0,05585

") W zakresic p. 5.4.6. X, = (2)
2y W zakresic p. 5.4.5. m m
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w ktorym:

V — objgtos¢ roztworu wersenianu dwuso-
dowego 0 c[NaEDTA) =
= 0,0100 mol/l, zuzytego do miarecz-
kowania, ml,
przelicznik masy probki syntetycznego
weglanu  wapniowego technicznego
aktywowanego, obliczony wg BN-86/
6016-05/04 p. 4 (dla probki syntetycz-
nego weglanu wapniowego techniczne-
go zwyklego P = 1),
masa odwazki probki, g,
ilos¢ zelaza rownowazna | ml roztwo-
ru  wersenianu  dwusodowego o
c¢[NaxEDTA)] = 0,0100 mol/l, g.

2.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyjaé srednia arytmetyczng co naj-
mniej dwoéch rownoleglych oznaczan, migdzy ktorymi
réznica nie przekracza 20% wyniku nizszego.

m —

0.0005585 —

3. METODA FOTOKOLORYMETRYCZNA

3.1. Zasada metody. Mectoda polega na utworzeniu
czerwonego kompleksu w wyniku reakcji jonow Fe?*
z 2,2-dwupirydylem. Jony Fe?' redukuje si¢ do jonow
Fe?" kwasem askorbinowym lub chlorowodorkiem hy-
droksyloaminy. Absorbancja roztworu badanego, zmie-
rzona przy diugosct fali 522 nm, jest proporcjonalna
do zawartosci zelaza.

3.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04521/02
p. 4 oraz kwas solny, roztwor 15%(m/m).

3.3. Aparatura — wg PN-81/C-04521/02 p. 3.

3.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej i wykonanie
oznaczania — wg PN-81/C-04521/02 p. 6, 7, z nastg-
pujacymi uzupetnieniami:

a) krzywa wzorcowa przygotowaé dla zawartosci
0,05 = 0,50 mg Fe,

b) roztwor probki przygotowac w nast¢pujacy spo-
sob: odwazy¢ 1,0 g probki przygotowanej wg BN-86/
6016-05/04 p. 4, odwazkg¢ przenies¢ do zlewki pojem-
nosci 250 ml, dodaé¢ 50 ml wody, a nast¢pnie po przy-
kryciu zlewki szkietkiem zegarkowym, wkropli¢ 5 ml
roztworu kwasu solnego. Zawarto$¢ zlewki ogrza¢ do
wrzenia i utrzymaé¢ w tym stanie przez 5 min. Gora-
cy roztwor przesaczy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
500 ml przez saczek z bibulty o $redniej ggstosci, saczek
przemy¢ okoto 50 ml goracej wody, roztwor w kolbie
ostudzi¢ do temperatury 20°C, dopetni¢ wodg do kreski
1 wymieszac,

¢) do oznaczania odmierza¢ 50,0 ml roztworu prob-
ki,

d) zawarto$¢ zelaza (X) w przeliczeniu na Fe?* obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

(ml—mo)-SOO-IOO-P m, - Mo
m - 1000 - 50
w ktorym:
m, — zawarto$¢ zelaza oznaczona w roztworze ba-

danym, mg,

zawarto$¢ zelaza oznaczona w prébie kontrol-
nej, mg,

przelicznik masy probki syntetycznego wegla-
nu wapniowego technicznego aktywowanego,
obliczony wg BN-86/6016-05/04 p. 4 (dla
probki syntetycznego weglanu wapniowego
technicznego zwyklego P = 1),

masa odwazki probki, g.

mo —

P =

m —

3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyja¢ $rednia arytmetyczng co naj-
mniej dwoch rownolegltych oznaczan, migdzy ktorymi
réznica nie przekracza 20% wyniku nizszego.
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gotowanie probek do badan

4. Normy zagraniczne
Bulgaria GDC 1820-71 Kanunes kapboHat — yTaeH
CSRS (‘SN 653397-62 Uhlicitan vapenaty srazeny technicky
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