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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest dwutlenek olowiu sto-
sowany jako odczynnik chemiczny.

Dwutlenek olowiu ma: '

a) wzor chemiczny PbO,,

b) mase czasteczkowg 239,19.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci giow-
nego skiladnika i zanieczyszczen ustala sie¢ dwa
gatunki dwutlenku otowiu, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ: — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia dwutlenku olowiu czy-
stego do analizy:

DWUTLENEK OLOWIU cz.d.a. BN-77/6191-12

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Dwutlenek olowiu po-
winien mie¢ posta¢ czarnoszarego lub ciemnobru-
natnego krystalicznego lub bezpostaciowego pro-
szku, nierozpuszczalnego w wodzie, rozpuszczalne-
go w kwasie solnym z wydzieleniem chloru, w
rozcienczonym kwasie azotowym w obecnosci
H50,, HoC304 lub innych reduktoréw, w gorgeych
stezonych roztworach wodorotlenku sodowego
lub potasowego.

3.2. Wymagania szczegélowe — wg tabl. 1.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Dwutlenek olowiu nalezy pakowa¢, przechowy-
wac i transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Tablica 1
| Gatunki
Wymagania
cz.d.a. CZ.
a) Dwutlenku olowiu (PbQ,), 9,
nie mniej niz 97,0 93,0
b) Substancji, nierozpuszczalnych
w kwasie azotowym, 9, nie
wiecej niz 0,1 0,3
c¢) Substancji rozpuszczalnych w nie nor-
wodzie, %, nie wiecej niz 0,05 malizu-
je sie
d) Weglanéw (w przeliczeniu na
C), %, nie wiecej niz 0,01 0,02
e) Azotu ogdlnego (N), %, nie wie-
cej niz 0,005 0,02
f) Siarczanéw (SO ), %, nie wie-
cej niz 0,003 0,1
g) Chlorkéw (Cl—), %, nie wiece]j
niz 0,005 0,01
h) Zelaza (Fe3+t), %, nie wiecej niz 0,01 0,05
i) pH 10-procentowego roztworu
wyciggu wodnego 6,5-+7,5 | nie nor-
malizu-
je sie
j) Manganu (Mn?t), %, nie wiecej
niz 0,0003 0,0005
k) Miedzi (Cu2?t), %, nie wiecej
niz 0,605 0,01
1) Suma sodu, potasu i wapnia
(Na, K, Ca), %, nie wiecej niz 0,3 0,5

Rodzaj opakowania: sloiki szklane z doszlifowa-
nym korkiem, sloiki szklane z nakretka z tworzy-
wa sztucznego z polietylenowa lub inna chemicz-
nie odporng uszczelkg lub podkladksy tekturowsg
chroniong folig polietylenows.

Masa opakowan netto: 50, 100, 250, 500 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj opakowania, jezeli przeprowadzone préby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie
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gorszy od ww. opakowan i ma wymiary zgodne
z zasadami systemu wymiarowego opakowan."

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie
(3.2a),

b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
kwasie azotowym (3.2b),

¢) oznaczanie substancji rozpuszczalnych w wo-
dzie (3.2¢),

d) oznaczanie zawartosci weglanow (3.2d),

e) oznaczanie zawarto$ci azotu ogdlnego (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2h),

1) oznaczanie pH 10-procentowego
wyciggu wodnego (3.2i),

j) oznaczanie zawartosci manganu (3.23),

k) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2k),

1) oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia
(3.21).

zawartosci dwutlenku olowiu

roztworu

5.2. Pobieranie probek. Probki dla odczynnika
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047.
Przy pobieraniu probek odczynnika w gatunku
cz., nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04300,
przyjmujgc:

a) wielkos¢ partii — 500 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotnej — 200 g,

¢) liczbe probek jednostkowych — wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan jed- |  Liczba probek jed-
nostkowych w partii nostkowych i
sztuk sztuk '

do 15 3

16+ 25 7 |
26+ 63 8 ,
64100 . 9 E
ponad 101 10 |

d) wielkos¢ sredniej probki laboratoryjnej —
200 g. ‘

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosSci dwutlenku olowin
(PbO,)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Tiosiarczan sodowy, 0,1N roztwor.

b) Kwas octowy cz.d.a., 99--100-procentowy.
¢) Octan sodowy cz.d.a., roztwor nasycony.
d) Jod, 0,1N roztwor.

e) Skrobia cz.d.a., 1-procentowy roztwor.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 0,4000 g
badanego odczynnika umiesci¢c w kolbie stozko-

wej pojemnosci 500 cm?, doda¢ 50 cm?® roztworu
tiosiarczanu sodowego, wymiesza¢ dokladnie, do-
da¢ 40 cm3?® roztworu octanu sodowego i 5 cm?
kwasu octowego, przy ciaglym mieszaniu. Nastep-
nie doda¢ 3 c¢m? skrobi i miareczkowac¢ roztworem
jodu do niebieskiego zabarwienia.

Zawarto$¢ dwutlenku otowiu (X) obliczye w
procentach wg wzoru

(V—Vy4)-0,01196-100

= m (1)
w ktérym:

V — ilo¢¢ scisle 0,1N roztworu tiosiar-
czanu sodowego dodana do roztwo-
ru, cm3,

Vy — ilos¢ scisle 0,1N roztworu jodu zu-
zyta do miareczkowania, cm?,

m —— odwazka badanego dwutlenku olo-
wiu, g,

0,01196 — ilos¢ dwutlenku olowiu odpowiada-

jaca 1 cm? scisle 0,1N tiosiarczanu
sodowego, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-

puszcezalnych w mieszaninie kwasu azotowego

i nadtlenku woedoru

5.3.2.1. Qdczynniki i1 roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a., 65-procentowy roz-
twor.

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., 30-procentowy
roztwaor.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
odczynnika zlewce  pojemnosci
250 cm?® Rozpuéci¢ w mieszaninie skladajacej sie
z 32 em? wody 1 6 em? kwasu azotowego, dodajac
kroplami 2,5 cm? nadtienku wodoru.

umiesci¢ w

Roztwor przesaczy¢ przez uprzednio wysuszony
do stalej masy w temperaturze 105°C szklany ty-
giel G4, przemy¢ dokiladnie woda i wysuszyc w
temperaturze 105-+-110°C.

Badany dwutlenek olowiu odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci
nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz.

— 2 meg,
— 6 mg.

5.3.3. Oznaczanie substancji rozpuszczalnych w
wodzie. 20,00 g badanego dwutlenku olowiu umie-
sci¢ w zlewce pojemnosci 250 cm3, doda¢ 100 cm?
wody, nakry¢ zlewke szkielkiem zegarkowym, za-
wartos¢ zlewki ogrza¢ do wrzenia i utrzymywac
w tym stanie w ciggu 15 min, nastepnie ozigbi¢,
spluka¢ szkieltko zegarkowe woda, uzupeini¢ obje-
tos¢ do 100 cm?3, wymiesza¢ i pozostawi¢ do odsta-
nia.

Po odstaniu przesgczy¢ roztwor przez twardy

saczek, odrzucajac pierwsze porcje przesgczu.
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50 em? przesgczu (10 g) umiesci¢ w uprzednio wy-
suszonej do stalej masy w temperaturze 105-
110°C parownicy szklanej i odparowa¢ do sucha
na tazni wodnej.

Sucha pozostatos¢ wysuszy¢é w suszarce do sta-
lej masy w temperaturze 105-+110°C.

Badany dwutlenek olowiu odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszone] pozostatosci
nie przekroczy: dla odczynnika cz.d.a. — 5 mg.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci weglanow (w prze-
liczeniu na C)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

2) Chlorek sodowy cz.d.a.

) Wodorotlenek barowy cz.d.a., 3-procentowy
102twor.

c) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony CO;—
przygotowany wg PN-68/C-06500 1 rozcienczony
10-4-90. 1 ¢m? rozcienczonego roztworu wzorcowe-

e 1 Y 2_'
go zawiera 0,1 mg CO?

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Do 1,00 g pre-
paratu, umieszczonego w kolbie stozkowej na szlif,
doda¢ 30 em?® wody niezawierajacej CO, i doklad-
nie miesza¢. Po dodaniu 0,5 g chlorku sodowego,
przesgczyc. Do 15 cm? (okolo 0,5 g) przesaczu do-
da¢ 5 cm? roztworu wodorotlenku barowego, do-
kiadnie zamkna¢ kolbe i pozostawi¢ na 5 min.
Obserwowane zmetnienie nie powinno by¢ wiek-
sze od zmetnienia roztworu poréownawczego, przy-
gotowanego rownoczesnie i zawierajacego w tej
samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a — 0,25 mg CO; (0,05 mg C),

dla odczynnika cz. — 0,50 mg CO;4 (0,1 mg C).

5.3.5. Oznaczanie zawartoSci azotu ogolnego (N)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11) i 0,1N roztwor.

c) Nadtlenek wodoru cz.d.a., 30-procentowy
roztwor.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 20-procento-
wy roztwor przygotowany wg PN-68/C-06500.

e) Odczynnik  Nesslera  przygotowany  wg
PN-68/C-06500.

f) Stop Devarda cz.d.a.

g) Roztwdér wzorcowy zawierajgcy jony azotu
(N), przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 1:99. 1 cm? rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg N.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
odczynnika umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 100 cm?, doda¢ 20 cm? wody, 5 cm? kwasu
octowego lodowatego i kroplami 3 c¢m? roztworu
nadtlenku wodoru. Po rozpuszczeniu sie prepara-

tu, do roztworu doda¢ 10 cm? kwasu siarkowego
(1,11), uzupeini¢ objetos¢ wodg do kreski, dobrze
wymiesza¢ 1 pozostawi¢ do odstania. Po odstaniu
zlewarowac¢ 50 cm? (2 g) roztworu i umiesci¢c w
kolbie aparatu destylacyjnego, doda¢ 30 cm?® wody
1 0,5 g stopu Devarda. Kolbe polaczy¢ przez la-
pacz kropel z chiodnica zakonczong przediuzaczem
zanurzonym w odbieralniku, zawierajacym 10 cm?
wody 1 9 cm?® kwasu siarkowego 0,IN. Przez
wkraplacz umieszczony w korku kolby aparatu
destylacyjnego, wprowadzi¢ 30 cm?® wodorotlenku
sodowego i pozostawi¢ na 1 godz.

Po uplywie 1 godz wykona¢ oznaczenie zgodnie
z PN-68/C-045217.

Badany dwutlenek olowiu odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale zo6ite zabarwienie w
roztworze badanym nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia powstalego w roztworze porownaw-
czym, zawierajgcym w tej samej objetosci te sa-
me ilosci dodawanych odezynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg N,

dla odczynnika cz. — 0,4 mg N.

5.3.6. Oznaczanie zawartoSci siarczanéw (SO~ )

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Octan amonowy cz.d.a., 10-procentowy roz-
twor.

b) Chlorek barowy cz.d.a., 10-procentowy roz-
twor.

¢) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony SO
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
10-+90. 1 em3 rozcienczonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 0,1 mg SOz .

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badane-
go dwutlenku olowiu umiesci¢ w zlewce pojem-
nosci 100 em?3, doda¢ 10 ecm? roztworu octanu amo-
nowego i 50 cm? wody.

Zawartos¢ zlewki zagotowac, nastepnie oziebic,
uzupelni¢ objetos¢ roztworu woda do 60 ¢m?, wy-
mieszac 1 pozostawi¢ do odstania.

Po odstaniu przesgczy¢ przez twardy saczek,
odrzucajgc pierwsze porcje przesaczu.

Pobra¢ 30 em? otrzymanego przesaczu (5 g) dla
odczynnika cz.d.a. oraz 0,9 em? (0,15 g) dla od-
czynnika cz., umiesci¢ w kolbie stozkowej pojem-
nosci 100 em?® i uzupeini¢ objetos¢ roztworu woda
do 30 cm?, doda¢ 2 c¢m? kwasu solnego i 2 cm?
chlorku barowego. \

Badany dwutlenek olowiu odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zmetnienie powstale w roz-
tworze badanym po uplywie 1 godz nie bedzie in-
tensywniejsze od zmetnienia powstalego w roz-
tworze porownawczym przygotowanym rowno-
czesnie 1 zawierajacym w tej same]j objetosci te
same ilosci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,15 mg SO .
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dla odczynnika cz. — 0,15 mg SO,

5.3.7. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl—)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., 6-procentowy roz-
twor.

¢) Azotan srebra cz.d.a., 0,1N roztwor.

d) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony (Cl7),
przygotowany zgodnie z PN-68/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 1:99. 1 cm?® rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Cl—.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badane-
go dwutlenku olowiu umiesci¢ w kolbie stozkowe]
pojemnosci 100 cm3 doda¢ 10 ecm?® kwasu azotowe-
go, a nastepnie dodawaé powoli nadtlenek wodo-
ru do calkowitego rozpuszczenia sie preparatu
(10 cm3).

Zawartos¢ kolbki ogrza¢ do wrzenia, oziebic,
uzupelni¢ objetos¢ roztworu wodag do 50 cm? i do-
da¢ 2 cm?3 azotanu srebra. Badany dwutlenek ofo-
wiu odpowiada wymaganiom normy, jezeli opali-
zacja powstata w roztworze badanym po uplywie
5 min nie bedzie intensywniejsza od opalizacji
powstatej w roztworze porownawczym, przygoto-
wanym rownoczes$nie i zawierajagcym w tej samej
objetosci te same ilosei odczynnikdéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a.— 0,025 mg Cl—,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Cl—.

5.3.8. Oznaczanie pH 10-procentowego roziwo-
ru wyciggu wodnego. 10,00 g badanego dwutlen-
ku olowiu umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 100 em? i wytrzagsa¢ w ciggu 5 min z 80 cm?
gorgcej wody uprzednio przedestylowanej o spH
6,0+7,1, po oziebieniu uzupelni¢ objetos¢ roztwo-
ru ta samg wodg do kreski, wymiesza¢ i pozosta-
wi¢ do odstania.

Po odstaniu przesgczy¢ przez suchy saczek, od-
rzucajgc pierwsze porcje przesgczu.

Zmierzy¢ na pehametrze pH otrzymanego prze-
sgczu.

5.3.9. Oznaczanie zawartoSci zelaza,

i miedzi

manganu

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektr. cz., stezony i rozcien-
czony (1-+1).

b) Kwas solny spektr. cz., rozcienczony (1,12).

c) Chlorek olowiawy spekir. cz.

d) Roztwory wzorcowe zawierajgce w 1 cm? po
1 mg Fe, Mn, Cu, przygotowane w nastgpujgcy
sposo6b: 0,1000 g Fe, 0,1000 g Cu 0,1000 g Mn
spektr. cz. umieSci¢ w zlewkach pojemnosci
50 cm?, rozpusci¢ ogrzewajac pod przykryciem w

niewielkim nadmiarze kwasu azotowego stezone-
go. Po rozpuszczeniu ogrzaé¢ roztwory do odpedze-
nia nadmiaru kwasu azotowego, przenies¢ iloscio-
wo do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?
i rozcienczy¢ woda do kreski. Otrzymane roztwo-
ry wzorcowe zawierajace 1-1073 g Me/cm?.

Rozcienczone roztwory wzorcowe o stezeniu
1-10~* g Me/ecm?® i 1-10—5 g Me/cm3 przygotowac
bezposrednio przed uzyciem przez kolejne rozcien-
czenie woda 10+ 90.

e) Wywolywacz ID-2 rozcienczony przed uzy-
ciem wodg 1+ 2.

f) Utrwalacz zwykly kwasny, przygotowany w
nastepujgcy sposob: rozpusci¢ kolejno w wodzie
400 g tiosiarczanu sodowego i 25 g pirosiarczynu
potasowego, uzupelni¢ objetos¢ roztworu woda do
1000 ecm3 1 wymieszac.

g) Woda utleniona cz.d.a., 30-procentowy roz-
twor.

5.3.9.2. Aparatura

a) Spektrograf kwarcowy Sredniej dyspersji.

b) Generator tuku pradu stalego.

c) Mikrofotometr nierejestrujgcy.

d) Spektroprojektor.

e) Elektrody grafitowe spektr. cz. produkeji
CSRS typu SU-305 i SU-202 i $rednicy 6 mm
(SU-305 o glebokosci kraterka 4.6 mm SU-202
z zakonczeniem stozkowym).

f) Plyty fotograficzne Agfa-Gevaert 34B30.

g) Waga torsyjna.

h) Promiennik podczerwieni.

i) Tygle kwarcowe pojemnosci 25 cm3.

5.3.9.3. Przygotowanie probek wzorcowych. Do
czterech tygli kwarcowych pojemnosci 25 cm?
wprowadzi¢ kolejno: 9,9670; 9,9967 g, 10,0000 ¢
1 10,0000 g spektralnie czystego chlorku otowia-
wego.

Do pierwszego tygla doda¢ 10 cm? roztworu
wzorcowego Fe o stezeniu 1-10—3 g Fe/cm?® i po
1 em? roztworow wzorcowych Mn i Cu o stezeniu
1-10—2 g Me/cm?.

Do drugiego tygla doda¢ 1 cm3 roztworu wzor-
cowego Fe o stezeniu 1:-103 g Fe/cm? i po 1 cm?
roztworow wzorcowych Mn, Cu o stezZeniu
1-10—* g Me/cm3. Do trzeciego tygla doda¢ 3 cm?
roztworu wzorcowego zelaza o stezeniu 1-10—* g
Fe/em3 i po 3 em? roztworow wzorcowych Mn i Cu
o stezeniu 1-10—% g Me/cm3.

e}

Do czwartego tygla doda¢ 1 cm3? roztworu wzor-
cowego zelaza o stezeniu 1:-10~* g Fe/em? i po
1 ecm3? roztworéw wzorcowych Cu i Mn o stezeniu
1-10— g Me/cm3. Zawartos¢ tygli odparowaé pod
promiennikiem podczerwieni w boksie z winiduru
i pleksiglasu. Suchg pozostalo$é zadaé dwukrotnie
1 ¢m3 rozcienczonego kwasu solnego, odparowujgc
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kazdorazowo do sucha. Suchg pozostalo$¢ prze-
nie$¢ ilosciowo do mozdzierza agatowego i ucierac
przez pol godziny. Przygotowane wzorce przecho-
wywaé w szczelnie zamknietych sloikach z polie-
tylenu.

Zakres stezen otrzymanych wzorcéw podano w
tabl. 3.

Tablica 3
Stezenie pierwiastkéw w otrzy-
Nr wzorca manych wzorcach, %o
Fe Mn, Cu
W-1 1-10—1 1-10—2
W-2 1-10—2 1« 10"
W-3 3.10—3 3.10—4
W-4 1-10—3 1.« 10—+

W celu otrzymania krzywej wzorcowej odwazyc¢
po 30 mg wzorcow od W-4 do W-1 i przeniesc
ilosciowo do kraterkéw uprzednio przedpalonych
w luku pradu stalego o natezeniu 6 A w ciggu
15 s elektrod grafitowych.

Elektrody z probkami wzorcowymi przechowy-
waé¢ do momentu wzbudzenia w kasecie z pleksi-
glasu.

5.3.9.4. Przygotowanie badanej probki. 1,00 g
badanego dwutlenku olowiu umiesci¢ w uprzednio
wytrawionej kwasem solnym parownicy kwarco-
wej, doda¢ 10 cm3 kwasu solnego i ostroznie por-
cjami 5 cm? wody utlenionej, zawarto$¢ parowni-
cy odparowac na tazni wodnej do sucha. Suchg po-
zostato$¢ przenie$s¢ do mozdzierza agatowego i ro-
zetrze¢ w ciggu 5 min, odwazy¢ po 30 mg i prze-
nies¢ ilosciowo do kraterkow up}rzednio przedpa-
lonych elektrod grafitowych.

5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Naswietla¢ ko-
lejno na jedna plytke fotograficzng widmo pro-
bek badanych i probek wzorcowych w nastepuja-
cych warunkach:

wzbudzenie — tuk prgdu stalego o natezeniu
OA,

odlegtos$¢ miedzy elektrodami 3 mm,

przestona posrednia 3,2 mm,

uktad optyczny spektrografu (trojsoczewkowe
oSwietlenie szczeliny) — szerokosS¢ szczeliny
0,015 mm,

ostabiacz tréjstopniowy o przepuszczalnosci 10,
50 1 100% — czas ekspozyciji 40 s,

elektroda dolna (z kraterkiem) — anoda (),

elektroda gorna (z zakonczeniem stozkowym)
katoda (—).

W celu otrzymania dokiadniejszych wynikow
wykona¢ trzy ekspozycje badanej probki.

Naswietlong ptyte fotograficzng wywola¢ (czas
wywolywania 4 min), utrwali¢ w ciggu 10 min,
wyplukac¢ i wysuszyé¢.

W otrzymanych widmach probek badanych
i probek wzorcowych wyznaczy¢ nastepujace linie
analityczne:
Fe 271,9025 nm,
Mn 279,4817 nm,
Cu 324,7540 nm.

Zmierzy¢ zaczernienie linii analitycznych przy
odpowiednio dobranym filtrze oraz tlo obok linii
w widmach probek badanych oraz probek wzor-
cowych.

Z otrzymanych pomiaréw zaczernien linii oraz
tta, obok linii w widmach probek wzorcowych dla
poszczegolnych oznaczanych pierwiastkéw wykre-
sli¢ krzywe analityczne w ukladzie ASlg C wg
wzoru

AS1gC =S| —S; (2)
w ktorym:
Sp — zaczernienie linii analilycznych poszcze-
golnych pierwiastkow,
S; — zaczernienie tta obok linii analityczne],
C — stezenie danego pierwiastka w probkach

wzorcowych, %.

Na podstawie $rednich réznic zaczernien AS po-
szczegblnych pierwiastkow w probee badanej od-
czyta¢ z odpowiednich krzywych analitycznych
stezenie oznaczanych pierwiastkow. Kologarytm
otrzymanych wartosci stanowi procentowe steze-
nie poszczegolnych pierwiastkow w badanym
dwutlenku olowiu.

Blad standardowy wynosi dla Fe 20%, Mn 25%
i Cu 30%. .

5.3.10. Oznaczanie zawartosci sodu, potasu
i wapnia (Na, K, Ca)
5.3.10.1. Aparatura. Fotometr  plomieniowy

Zeissa, model III:

a) z filtrem interferencyjnym dla Na Apec=
590 nm,

b) z filtrem interferencyjnym dla K 2,
623 nm,

c) z filtrem interferencyjnym dla Ca Z,,.=
770 nm.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

b) Woda utleniona cz.d.a., 30-procentowy roz-
twor.

c) Wzorce zawierajace Na, K i Ca przygotowa-
ne wg PN-68/C-04953.
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5.3.10.3. Wykonanie oznaczania. Do 1,00 g ba-
danego dwutlenku otowiu doda¢ 10 cm3 wody,
1 ecm?® kwasu azotowego oraz kroplami 1 ecm?® wody
utlenionej. Roztwoér przenies¢ do kolby pomiaro-

wej pojemnosci 100 cm3 i uzupelni¢ wodg do kre-
ski.

Oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia
wykona¢ wg PN-68/C-04953 p. 2.6.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne.

2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-71/MPCh/F-2108.
Niniejsza norma zastepuje ZN-71/MPCh/F-2108, w sto-
sunku do ktérej wprowadzono nastepujgce zmiany:

a) zmieniono metody oznaczania zawartoSci zelaza,
manganu i miedzi; wprowadzono spektralng metode;

b) wprowadzono oznaczenie zawartosci sodu, wapnia
i potasu na fotometrze ptomieniowym;

¢) dostosowano metody badan do zalecenia RWPG
PC 4282-173.

3. Normy zwiazane
PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogol-
nego metodg destylacyjng

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo fotome-
tryczna metoda oznaczenia malych zawarto$ci sodu,
potasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztworow
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki.
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przygoto-
wanie $redniej prébki laboratoryjnej

Pakowanie, przechowywanie

4, Zalecenia miedzynarodowe

RWPG PC 4282-73 Csuuern (IV) okuces — norma zgodna.



