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1. Zasada metody. Wapn oznacza sig kompleksome-
trycznie wobec GBHA jako wskaZnika. Magnez ozna-
cza sie kompleksometrycznie tacznie z wapniem wobec
czerni eriochromowej T jako wskaZnika. Magnez obli-
cza sie z réznicy.

2. Odczynniki i roztwory

a) Czem ET, mieszanina 0,4-procentowa z NaCl: do-
ktadnie rozetrzed w moZdzierzu agatowym i wymieszac
0,4 g czerni eriochromowej T ze 100 g NaCl, uwazajac,
aby mieszanina byla homogeniczna,

B) Alkohol etylowy, roztwdr 93-procentowy.

¢) Glioksalo-dwu-(2-hydroksyanil}-GBHA, roztwor
aikoholowy ckolo 0,25-procentowy: deo butelki z ciem-
nego szkla pojemnosci 100 cm?® zaopatrzonej w korek
ze szlifem wprowadzi¢ okoto 0,25 g GBHA. Dodaé
160 cm?® stanolu i mieszaé do rozpuszczenia. |

d) Roztwdr buferowy: rozpusci¢ 54 g chlorku amo-
nowego w wodzie. Dodaé 350 cm’ amoniaku (0.91)
i rozcienczyé woda do objetofci 1 dm?.

¢) Tréjetanoloamina, roztwdr 25-procentowy: 25 cm?
trojetanoloaminy rozpuscié w wodzie w kolbie pomia-
rowej pojemnogci 100 cm® uzupeinié woda do kreski
i wymieszaé.

f) Wersenian dwusodowy roztwor 0,02M. (Qf‘ géitg/ )

g} Wodorotlenek sodowy. roztwdr okoto 2N: roz-
puscié 80 g wodorotlenku scdowego w wodzie i roz-
cienczyé do 1000 cm?.

¥ 3. Wykonanie oznaczania
23) Oznaczanie wapnia. Do kolby stozkowej pojem-

* nosci 250 cm? odmierzy¢ 50 cm® roztworu A wg PN-80/

C-84081.21. Dodawaé kolejno 2 cm® tréjetanoloaminy,
10 cm? roztworu wodorotlenku sodowego, 15 cm? alko-
holu etylowego i 1 cm?® roztworu GBHA. pH roztworu
powinno by¢ wyzsze od 12, w przeciwnym razie dodaé
odpowiednig ilo§¢ roztworu wodorotlenku sodowego.

Odczekaé okolo 2 min i miareczkowac!) roztworem

wersenianu  dwusodowego do zmiany zabarwigiia. .

7 czerwonego na czysto zéite (pordéwnaé ze Slepg pro-
ba). Miareczkowanie powinno trwac mniej niz 3 minuty.

b) Oznaczanie wapnia i magnezu. Do kolby stozko-
wej pojemno$ci 500 ¢m® odmierzyé 100 cm® roztworu
A wg PN-80/C-84081.21 i rozcieficzyé woda do objg-
toéci okoto 200 cm’. Dodawaé kolejno: 2 cm?® tréjeta-
noloaminy, 5 cm® roztworu buforowego i nieznacznie
mniej niz podwdjng objgto$¢ roztworu wersenianu dwu-
sodowego zuzytego do oznaczenia wapnia wg poz. a).

Roziwédr ogrzaé do temperatury 50°C i dodaé okoto
0,} g czerni ET. Kontynuowaé dodawanie roztworu
wersenianu, powoli, w szczegdlno$ci w poblizu punktu
kohcowego az do zmiany barwy z winnoczerwonej do
niebieskiej (bez odcienia fioletowego).

i} Jezeli miareczkowanie wg poz. a)i by wymaga wiecej niz 50 e’
rozeworu EDTA nalezy zmniejszyé objetosé badanej probki i uwzglyd-
nié to w obliczeniach.
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4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ wapnia Ca (X))
obliczyé w procentach wg wzoru

¥-0,0008016- 1800+ 100- 100 ¥+ 160,32
m-50 (100 - W) T m(100- W)

(D

w ktorym: :
¥V — objetosé scisle 0,02M roztworu EDTA
zuzytego do miareczkowania wapnia,
em?, .
odwaZka badanej prébki pobrana do
przygotowania roztworu A wg PN-80/
C-84081.21, g,
liczba gramow wapnia odpowiadajgca
1 em?® $cigle 0,02M roztworu werse-
nianu, :
zawartoé¢ wody, oznaczana wg PN-30/
C-84081.20, %.

magnezu Mg (Xz) obliczyé w procentach

0,0008016 —

W

Zawartosc
wg wzoru

= (V:~2V)-0,0004864- 1000~ 100~ 100 (¥, - 25)- 48,64

: m-100 (100-W) m (100~ W) @
w Kktérym: :

V' — objetos¢ Scisle 0,02M roztworu werse-
nianu zuzyta na miareczkowanie wap-
nia, cm?,

V1 — objetosé Scisle 0,02M roztworu werse-

nianu zuzyta do zmiareczkowania

sumy wapnia i magnezu, cm?,

m — jw.
0,0004864 ~— liczba graméw magnezu odpowiadaja-
: ca 1 cm?® $cisle 0,02M roztwory werse-
nianu,
W — zawarto§¢ wody, oznaczona
PN-80/C-84081.20, %.

5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednia arytme-
tyczmg wynikOw co najmniej dwoch réwnolegtych ozna-
czafl, mi¢dzy ktdérymi rbzinica nie przekracza 10% wy-
niku nizszego,

wE

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Zjednoczenie Kopa[r;ictwa ’

Surowcow Chemicznych, Krakow.

2. Normy zwigzane

DN-20/C-84081.20 S41 (Chlorek sodowy). Oznaczanie zawartodci
wody

PN-80/C-84081.21 861 (Chlorek sodowy). Oznaczanie zawartoici
substancji nierozpuszczalnych w wodzie i przygotowanie roztwe-
row podstawowych

3. Normy miedzynarodowe
1SO 2482-1973 (E) Sodium chloride for industrial use — Determi-
nation of calcium and magnesium -— EDTA complexometric
methods
RWPG CT 1892-7% Harpuii wtopucret (Cone). Onpemeitsuse co-
AepHAHHA KAThHAA H MATHEA KOMIUICKCOMETPHYECKHM METOIOM
4, Autor projektu mormy — Zespdt Analityczny Oérodka Ba-
dawczo-Rozwojowego Gomictwa Surowcéw Chemicznych, Krakow
oraz Instytut Chemii Nieorganicznej, Gliwice.




