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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest weglan manganawy
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Weglan manganawy ma:
a) wzor MnCOs;,
b) mase czasteczkowg — 114,94.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie dwa gatunki weglanu man-
ganawego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia weglanu mangana-
wego czystego do analizy:
WEGLAN MANGANAWY cz.d.a. BN-76/6191-16

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Weglan manganawy
powinien mie¢ postaé¢ bladorézowego proszku utle-
niajgcego sie na powietrzu na kolor brazowy, nie-
rozpuszczalnego w wodzie, rozpuszczalnego w
kwasach.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tablicy.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Weglan manganawy nalezy pakowaé, przecho-
wywaé i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: sloiki szklane z nakretkg
z tworzywa sztucznego z polietylenowg pod-
ktadka.

Masa opakowania netto: 250 g, 500 g, 1000 g.

Gatunki

Wymagania
cz.d.a. cZ.

a) Zawarto$¢é manga-
nu (Mn), %o, nie
mniej niz 42 42

b) Substancji nieroz-
puszczalnych w
kwasie azotowym,

%/, nie wiecej niz 0,03 0,05
¢) Chlorkow (Cl—), %,

nie wiecej niz 0,02 0,05
d) Siarczanow (sof"),

%/o, nie wiecej niz 0,01 0,03
e) Zelaza (Fedt), %

nie wiecej niz 0,001 0,01
f) Cynku (Zn2+), %,

nie wiecej niz 0,03 0,05
g) Metali ciezkich

(Pb2+t), %/, nie

wiecej niz 0,002 0,005

h) Suma sodu, potasu
i wapnia (Na+K+
+Ca), nie wiece]j
niz 0,2 0,5
i) Azotu calkowitego
(IN), %, nie wiecej
niz 0,1 0,1
i) Niklu (Nizt), %o,
nie wiecej niz

0,05 nie normalizuje

sie

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielkos¢ opakowania, jezeli zabezpiecza ono
produkt w sposOb nie gorszy od ww. opakowania
i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymia-
rowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci manganu (3.2a),

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego
Polskie Odczynniki Chemiczne
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b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie azotowym (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci cynku (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci sumy sodu, potasu
i wapnia (Na+K-+Ca) (3.2h),

i) oznaczanie zawartosci azotu catkowitego
(3.21),

j) oznaczanie zawartosci niklu (3.2j).

5.2. Pobieranie probek. Probki odezynnika

cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047,
probki odczynnika cz. zgodnie z PN-67/C-04500.

Masa S$redniej probki laboratoryjnej powinna
wynosic 500 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. OGznaczanie zawartoSci manganu (Mn)

9.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. 1,12.

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor &0-pro-
centowy.

¢) Winian sodowy cz.d.a., roztwér 10-procen-
towy.

d) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.

e) Czern eriochromowa T; wskaZnik przygoto-
wano wg PN-68/C-04950 (p. 2.4j).

f) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwér 0,05 M
przygotowany wg PN-68/C-04950 p. 2.5.

g) Bufor o pH 10 przygotowany wg PN-68/
C-04950 p. 2.4.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Ckolo 0,2000 ¢
badanego weglanu manganawegoc rozpuscié w
5 ecm® kwasu solnego i 10 .cm?® wody, dodaé krople
nadtlenku wedoru w celu rozpuszcezenia utworze-
nego dwutlenku manganu i dopelni¢ wodg do ob-
jetosci 100 ems3.

Nastepnie doda¢ 0,5 g chlorowodorku hydro-
ksyloaminy, 1 cm?® roztworu winianu sodowego,
15 em3 roztworu buforowego, ogrzaé¢ do tempera-
tury 60°C, dodaé czerni eriochromowej T i mia-
reczkowa¢ roztworem wersenianu dwusodowego
do niebieskiego zabarwienia roztworu.

Zawartos¢ manganu (X;) obliczy¢é w procentach
wg wzoru

X;= V,-0,002747-100 _ V,-0,2747
m - m

w ktorym:

V; — objetos¢ scisle 0,00 M roztworu
wersenianu dwusodowego zuzytego
do miareczkowania, cm?,

m — odwazka badanego weglanu man-
ganawego, g,

0,002747 — 1los¢ manganu odpowiadajgca sci-
Sle 1 cm? 0,00 M roztworu werse-
nianu dwusodowego, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w kwasie azotowym. 10,00 g bada-
nego weglanu manganawego zwilzy¢ 50 cm?® wody,
nastepnie mieszajgc doda¢ ostroznie malymi por-
cjami 40 cm?3 roztworu kwasu azotowego (1,13)
i 5 kropli nadtlenku wodoru 3S0-procentowego
roztworu. Roztwor ogrzewaé¢ w ciggu 1 godz na
wrzgce] tazni wodnej, po czym przesaczy¢ przez
zwazony szklany tygiel do sgczenia G4.

Pozostalos¢ w tyglu przemyé 100 cm?® gceracej
wody 1 wysuszy¢é w temperaturze 105+110°C do
stalej masy.

Zawartcs¢ substancji  nierozpuszczalnych w
kwasie azotowym (X,) obliczy¢ w procentach wg
wzoru
a;-100

Xy=—17—=0"10

W lktérym a; — masa wysuszonej pozostalosci.
5.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Ci)

3.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3. Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwoér
30-procentowy.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Do 0,50 g bada-
nego weglanu manganawego doda¢ 10 cm?® wody
i 5 cm?® kwasu azotowego. W razie powstania dwu-
tlenku manganu dodaé¢ kreplami roztwor nadtlen-
ku wodoru de uzyskania klarownego roztworu.
Roztwor zagotowac w celu usunigcia dwutlenku
wegla, ochlodzié, przela¢ do kolby pomiarowej
pojemncgcei 100 em?® { uzupelni¢ wodg do kreski.

Fobrac¢ pipetg 20 cm?® roztworu dla odczynnika
cz.d.a. i 10 cm? dla cdczynnika cz. i wykonaé¢ ozna-
czanie wg PN-68/C-04518 p. 2.3.

Badany weglan manganawy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstala po upltywie 10 min
opalizacja roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsza od opalizacji roztworu porownawczego
przygotowanego rowncczesnie i zawierajgcego w
tej samej objetosci:

— 0,02 mg Cl—,
— 0,025 mg Cl—

oraz te same ilosci odczynnikow.

dla odczynnika cz.d.a.
dla odczynnika cz.

5.3.4. Oznaczanie zawarto$ci siarczanow (SO )

5.3.4.1. Odczynniki i
C-04519 p. 2.4.3.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
weglanu manganawego rozpusci¢ w 25 cm?® kwasu
solnego, w razie potrzeby doda¢ kroplami nadtlen-
ku wodoru (30-procentowy roztwoér) do uzyskania
klarownego roztworu doda¢ 40 cm? wody, zagoto-
waé, ochlodzié przela¢ do kolby pomiarowej po-

roztwory wg PN-638/
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jemnosci 100 cm?® i dopeilni¢ woda do objetosci
100 cm? (roztwor A).

Roztwoér zachowaé do oznaczania zelaza, metali
ciezkich. Pobra¢ 10 cm? (0,5 g) roztworu A i wy-
konaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3.

Badany weglan manganawy odpowiada wyma-
ganicm normy, jezeli powstale po uptywie 30 min
zmetnienie roztworu badanego nie tedzie inten-
sywniejsze od zmetnienia roztworu poréwnawcze-
go przygotowanego rownoczes$nie i zawierajgcego
w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO;—,

dla odczynnika cz. — 0,15 mg SC;—
oraz te same ilosci odczynnikow.

5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe3™)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521/02 p. 4. )

5.3.5.2. Aparatura, przyrzady i materialy — wg
PN-75/C-04521/02 p 3.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. Do 10 cm? (0,5 g)
_roztworu A wg p. 5.3.4.2. doda¢ 20 cm?® wody
i wykona¢ oznaczanie wg PN-75/C-04521/02 p. 7.

Po 30 min zmierzy¢ absorbancje reztworu bada-
nego w odniesieniu do roztworu kontrolnego w
kuwetach o grubosci warstwy pochltaniajgcej 1 ¢cm
przy diugosci fali 500540 um.

Z otrzymanych danych, postugujac sie krzywa
wzorcowg, odczytaé zawarto$¢ zelaza w miligra-
mach.

Zawartos¢ zelaza X3 obliczyé w procentach wg
wzoru

. ap-100-100 _ @»-10000 _ a,-10
? ma-10060 ms-1000 My
w ktorym:
as — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcowej, mg/cm3,
m,; — odwazka badanego produktu, g.

Dopuszcza sie zakonczenie oznaczania metodg
wizualng.

5.3.6. Oznaczanie zawartoSci cynku (Zn2")

5.3.6.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej Pye
Unicam typ SP 90 A seria 2 lub inny spektrofoto-
metr absorpcji atomowej.

b) Lampa cynkowa z katodg wnekowas.

c) Palnik acetylenowy ze szczeling diugosci
10 cm.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Kwas azotowy cz.d.a. 0,001 N.

c) Roztwor wzorcowy cynku: zawierajgcy jony
Zn?t przygotowany w nastepujgcy sposéb 1,2446 g
ZnO (zlota piecze¢) umiesci¢ w kolbie pomiarowe]j
pojemnosci 1000 cm3 i rozpusci¢ w 10 cm?® kwasu

azotowego (1,15), uzupeini¢ objetos¢ roztworu wo-
dag do kreski i wymiesza¢. Pobraé pipeta 1 cm?
roztworu i rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnos$ci 100 cm? 0,001 N roztworem kwasu azoto-
wego, 1 cm? rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 1-10—5 g Zn2*,

d) Woda utleniona 30-procentowa cz.d.a.

5.3.6.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?
wprowadzié¢ kolejno: 2; 4; 6; 8 oraz 10 cm? roz-
cienczonego roztworu wzorcowego cynku i uzupet-
ni¢ objetos¢ roztworow 0,001 N roztworem kwasu
azotowego do kreski i wymieszac.

Otrzymane roztwory zawierajg kolejno Zn?":
2:1077,4-1077,6-1077,8-10~7i 1-107% g Zn2"/cm?.

Postepujgc zgodnie z instrukcja obstugi spektro-
fotometru absorpcji atomowej wprowadzi¢ kolej-
no do plomienia palnika przygotowane roztwory
wzorcowe. Zmierzy¢ absorbancje roztwerow dla
odpowiednich stezen cynku i z otrzymanych po-
miaréw sporzgdzi¢ krzywa wzorcowa zaleznosci
absorbancji od stezenia cynku.

Przy pracy na spektrofotometrze absorpcji ato-
mowej Pye Unicam SP90A ustali¢ nastepujgce
warunki pomiaru:

przeptyw powietrza — 5 1/min,
przeptyw acetylenu — 1,1 1/min,
dlugosc fali - — 213,9 nm,
szerokos¢ szczeliny — 0,10 mm,
natezenie pradu lampy — 8 mA,
wysokos¢ palnika — 8 mm.

Wzmocnienie, ekspancje i stala czasowg ustali¢
na optymalne warunki zgodnie z instrukcjg obstu-
gi spektrofotometru.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego
weglanu manganawego zwilzy¢ woda, a nastepnie
rozpuscié w 5 cm® kwasu azotowego, dodac
1 krople wody utlenionej i uzupeini¢ wodg do kre-
ski w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm?.
Otrzymany roztwor wprowadzi¢ do plomienia pal-
nika w warunkach identycznych jak przy otrzy-
maniu krzywej wzorcowej i odczyta¢ absorbancje.
W przypadku uzyskania absorbancji powyze]
krzywej wzorcowej nalezy badany roztwoér odpo-
wiednio rozcienczyc.

Stezenie cynku w badanym roztworze odczytac
z krzywej wzorcowej. Zawartos¢ cynku w bada-
nym weglanie manganawym obliczy¢ w procen-
tach (X4) wg wzoru

X4: a3-V2'100
ms
w ktorym:
ag — stezenie cynku w badanym roztworze od-
czytane z krzywej, g/cm3,
my — odwazka badanego weglanu manganawe-

g0, &,
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V, — objetos¢ roztworu badanego weglanu
manganawego, g.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci metali

(Ph2T).
5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Odczynniki i roztwory wg PN-68/C-04515
p. 2.4,

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor 30-pro-
centowy.

c) Roztwér weglanu manganawego wolny od

metali ciezkich, przygotowany w nastepujacy spo-
sOb:
10,00 g weglanu manganawego rozpusci¢ w 50 cm?
kwasu solnego, doda¢ kilka kropli nadtlenku wo-
doru w celu uzyskania klarownego roztworu i od-
parowa¢ do sucha na tazni wodnej. Suchg pozosta-
tos¢ rozpusci¢ w 150 em?® wody, doda¢ 5 em? kwa-
su octowego, ogrza¢ do temperatury 80°C, wysy-
ci¢ siarkowodorem i odstawi¢ na 24 godz, przesa-
czye¢, przesacz uzupeini¢ wodg do objetosci 200 cm?
(roztwor B).

d) wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,1 N.

ciezkich

5.3.7.2, Wykonanie oznaczania. 50 cm? (2,5 g)
roztworu A wg 5.3.4.2 w razie potrzeby zobojetnic
roztworem wodorotlenku sodowego wobec papier-
ka uniwersalnego, nastepnie zakwasi¢ 1 cm? kwa-
su octowego i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/
C-04515 p. 2.5.

Badany weglan manganawy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli zabarwienie powstate w roz-
tworze badanym po uplywie 10--15 min nie jest
intensywniejsze od zabarwienia roztworu porow-
nawczego, przygotowanego rownoczesnie, a za-
wierajgcego 50 cm? roztworu B, te same ilosci od-
czynnik6w oraz:

*dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz.

— 0,05 mg Pb2t,
— 0,1 mg Pb2*.

5.3.8. Oznaczanie zawartoSci sumy sodu, potasu
i wapnia (Na+K+Ca)
3.3.8.1. Aparatura

a) Zestaw do elektrolizy na katodzie rteciowej.

b) Elektrolizer laboratoryjny z amperomierzem
o wskazaniach dzialki 0,05 A.

c) Fotometr plomieniowy {firmy Zeiss
z kompletnym wyposazeniem.

WIraz

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. 1,841 1,11.

b) Woda amoniakalna cz.d.a. 0,91.

¢) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.
d) Rte¢ metaliczna cz.d.a.

e) Kwas solny cz.d.a. 1,12.

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
weglanu manganawego zwilzy¢ wedg i rozpuscié
w 35 cm3 kwasu siarkowego 1,11. Do roztworu do-

da¢ 50 cm?® wody, 1 cm?® kwasu siarkowego 1,84,
1 g chlorowodorku hydroksyloaminy i po doklad-
nym wymieszaniu doda¢ powoli kroplami 12 cm?
wody amoniakalnej, rozcienczy¢ roztwor do obje-
tosci 80 cm? i przenie$¢ do zlewki pojemnosSci
150 ¢cm3, na dnie ktorej znajduje sie rte¢. Polgczyc¢
obwaéd pradu, wlaczyé elektrolizer do sieci. Jedna
elektroda (katoda) polgczona z zaciskami elektro-
lizera oznaczonymi znakiem minus (—) powinna
stykaé¢ sie z rtecig. Druga elektroda (anoda) potg-
czona z zaciskami elektrolizera oznaczonymi zna-
kiem plus (+) powinna byé¢ zanurzona w roztwo-
rze w odleglosci okoto 1,56 cm od powierzchni rteci.

Elektrody polgczy¢ z zaciskami elektrolizera za
pomocg izolowanych drutéw miedzianych.

Prowadzi¢ elektrolize w ciggu 1 godz przy nate-
zeniu pradu obliczonym wg wzoru

1=0,15 nr2
w ktorym:
I — natezenie pradu, A,
0,15 — gesto$¢ pradu wyrazona w A/cm?,
ar? — powierzchnia katody (rteci), cm?.

Podczas elektrolizy nalezy co pewien czas kon-
trolowaé¢ natezenie pradu, oraz mieszac precikiem
szklanym roztwor oraz rtec. |

Po zakonczonej elektrolizie roztwor znad katody
zla¢ do uprzednio wytrawionej kwasem solnym
parownicy kwarcowej pojemnos$ci 100 cm?, zlewke
i powierzchnie rteci przemy¢ woda, ktorg nalezy
dolgczye do roztworu po elektrolizie. Otfrzymany
roztwor odparowaé¢ do sucha na lazni wodnej,
a nastepnie ostroznie przeprazy¢ w temperaturze
350°C do calkowitego odpedzenia soli amonowych.

Pozostaloé¢ w parownicy zala¢ kilkoma kropla-
mi kwasu solnego stezonego, odparowac do suche,
a nastepnie rozpusci¢ w 100 cm? wody i wykonac
oznaczanie sodu, potasu i wapnia wg FN-68/
C-04953 sposobem B, stosujgc nastepujace filtry
selektywne:

dla sodu Na — 99,

dla potasu K — 77,

dla wapnia Ca — 63.

Zawartoéé sodu (Xs) w procentach w badanym
weglanie manganawym obliczy¢ z wzoru

Qg 100- V3
g = .
w ktérym:
as — stezenie sodu odczytane z krzywej wzor-
cowej, g/cm?,
V, — objetos$¢ roztworu badanego weglanu

manganawego, cm3 (100 cm3).
odwazka badanego weglanu manganawe-
go, g (1 g),

Zawartos¢ potasu (Xg) w procentach w bada-
nym weglanie manganawym obliczy¢ z wzoru

Mg —
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XG: as- IOO'V:;
ms
w ktérym:
as; — stezenie potasu codczytane z krzywej

wzorcowe]j, g/cm?,
V,; — objetos¢ roztworu badanego
manganawego, cm?® (100 cm?3).
mg — odwazka badanego weglanu manganawe-
go, g (1 g),
Zawarto$¢ wapnia (X;) w procentach w bada-
nym weglanie manganawym obliczy¢ z wzoru

weglanu

Xy ag-100-Vy
ms
w ktorym:
ag — stezenie wapnia odczytane z krzywej
wzorcowej, g/cm3,
V3 — objetos¢ roziworu badanego weglanu

-nanganawego, cm? (100 cm?).
odwazka badanego weglanu manganawe-
go g (1 g),

5.3.8.4. Obliczenie sumy zawartosci sodu potasu
i wapnia (Y) w badanym weglanie manganawym,

Y:X5+X6+X7

Mg —

X zawartosé sodu obliczona w 5.3.8.3.
X¢ — zawartosé potasu obliczona w 5.3.8.3.
X; — zawarto$¢ wapnia obliczona w 5.3.8.3.

3.3.9. Oznaczanie azotu calkowitego (IN)

9.3.9.1. Odczynniki i roztwory - — wg PN-68/
C-04527 p. 2.4.

5.3.9.2 Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego
weglanu manganawego umiesci¢c w zlewce pojeni-
nosci 80 ecm? zwilzy¢ 10 ¢cm? wody, doda¢ 5 cm?
kwasu solnego, zagotowac¢ i cstudzi¢, przela¢ do
kolby aparatu destylacyjnego i wykona¢ oznacza-
nie wg PN-68/C-04527 p. 2.4.

Badany weglan manganawy ocdpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli zabarwienie powstate w roz-
tworze badanym nie bedzie intensywniejsze niz
zabarwienie roztworu pordéwnawczego, przygoto-
wanego rownoczeSnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci te same ilo$ci odezynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. i cz. 0,5 mg N.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci nikin (Ni2')

9.3.10.1. Odeczynniki i roztwory

a) Octan sodowy krystaliczny cz.d.a.

b) Kwas octowy cz.d.a. lodowaty.

¢) Woda siarkowodorowa $wiezo przygotowana.

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ni%*,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10+ 990. 1 em3 rozcienczonego roztwo-
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg Ni2*,

0.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 2 cm? (0,1 g)
roztworu A wg p. 5.3.4.2 rozcienczy¢ 20 em3 wody,

doda¢ 2 g octanu sodowego i 10 em3 wody siarko-
wodorowej, po uplywie 1 min dodaé¢ 5 cm? kwasu
octowego 1 wymieszac.

Badany weglan manganawy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli zabarwienie powstale w roz-
tworze badanym nie bedzie intensywniejsze niz
zabarwienie roztworu poréwnawczego, przygoto-
wanego réwnoczesnie i zawierajacego w tej same]
objetosci te same ilosci odezynnikow oraz 0,05 mg
Niz*,

5.3.11. Inne metody oznaczania zawartosci zela-
za, metali ciezkich (jako sumy olowiu, miedzi,
srebra), niklu metoda spektralng z Scistym zacho-
waniem ustalonych norma parametréw oznacza-
nia

5.3.11.1. Stosowana aparatura

a) Spektrograf siarkowy duzej dyspersji z mo-
zliwoscig podwoOjnego przebiegu promieni PGS2
Zeissa.

b) Generator pragdu statego.

¢) Spektroprojektor.

d) Mikrofotometr typu 9 II Zeissa.

e) Waga torsyjna.

5.3.11.2. Materialy pomocnicze i roztwory

a) Plyty fotograficzne Agfa Geraert 34 B 50.

b) Elektrody grafitowe spektralnie czyste pro-
dukcji CSRS typ SU 305, SU 316 i SU 202.

c) Wywciywacz ID-2 przygotowany przez roz-
puszczenie w 1000 ecm? wody destylowanej kolejno
nastepujgcych ilosci odezynnikow: metolu 2 g,
hydrochinonu 8 g, siarczynu sodu bezwodnego 79 g
lub krystalicznego 150 g, weglanu scdu kezwod-
nego 36 g lub krystalicznego 88 g, bromku potasu
2 g. Bezposrednio przed uzyciem rozcienczyc roz-
twér woda destylowang w stosunku 1: 2.

d) Utrwalacz przygotowany przez rozpuszcze-
nie w 1000 cm?® wody destylowanej 400 g tiosiar-
czanu sodowego oraz 25 g pirosiarczynu potasu.

5.3.11.3. Przygotowanie probki. Okolo 1,0000 g
badanego weglanu manganawego umiesci¢c w
uprzednio wyprazonej do stale] masy w tempera-
turze 300°C parownicy kwarcowei 1 przeprazyc
ckoto 30 min w temperaturze 300°C.

Ozicbi¢ w eksykatorze, zwazy¢, obliczy¢ stosu-
nek (b) masy weglanu manganawego przed praze-
niem (G,) do masy otrzymanego po wyprazeniu
((75) tlenku manganu wg wzoru:

Gy
f_} = _:‘.24.
(J:

Po zwazeniu rozetrze¢ w ciggu 5 min i ocawazy¢
na wadze torsyjnej 160 mg, przenies¢ do mozdzie-
rza agatowego, doda¢ 40 mg tlenku galu i ucierac
w ciggu 10 min.

5.3.11.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ pao

30 mg otrzymanej w 5.2.11.2 aieszaniny 1 prze-
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nies¢ ilosciowo za pomocg szpachelki platynowej
do kraterka uprzednio przedpalonych w ciggu
15 s w tuku pradu stalego o natezeniu 6 A elektrod
grafitowych SU 3051 SU 316.

Eksponowac¢ kolejno na jedng ptyte fotograficz-
ng widmo prébki badanej w nastepujgcych wa-
runkach:

— tuk pradu statego o natezeniu 9 A,

— przerwa analityczna 3 mm,

— podwdjny przebieg promieni,

— kat skrecenia siatki a= —3),6,

— szerokos¢ szczeliny spektrografu 0,02 mm,

— filtr tréjstopniowy o przepuszczalnosci 10;
50 i 100%,

— elektroda z kraterkiem (dolna) katoda,

— elektroda z zakonczeniem stozkowym (gor-
na) anoda.

Dla oznaczenia zelaza, niklu, miedzi i srebra —
czas ekspozycji 100 s z elektrod SU 316,
dla oznaczenia olowiu — czas ekspozycji 40 s
z elektrod SU 305.

W celu otrzymania dokladniejszych wynikow
wykona¢ co najmniej po trzy ekspozycje zarowno
z elektrod SU 305, jak i z elektrod SU 316.

Naswietlong plyte fotograficzng wywola¢ w cig-
gu 4,5 min, utrwali¢ w ciggu 10 min. Wymy¢ do-
ktadnie woda i wysuszy¢ w strumieniu cieptego

graficznej odczyta¢ odpowiednio logarytmy inten-
sywnosci dla zmierzonych zaczernien poszczegol-
nych linii analitycznych oznaczanych pierwiast-
kéw oraz odpowiednie logarytmy intensywncsei
tla obok linii analitycznych.

Odczyta¢ z tablic logarytmicznych odpowiednie
kologarytmy:.

5.3.11.5. Obliczanie zawartoS$ci olowiu (X,), mie-
dzi (X,), srebra (X3), zelaza (X,), niklu (X5) w pro-
centach w badanym weglanie manganawym.

I
v
X= L
b
w ktorym:
I, ,.— intensywnos¢ linii i tla dla poszczeg6l-

nych oznaczanych pierwiastkow; jest to
kologarytm wartosci cdczytane] z krzy-
wej zaczernienia plyty fotograficznej dla
zmierzonego w 95.3.11.4 zaczernienia po-
szezegblnych linii analitycznych,

I+ — intensywno$¢ tta obok linii analitycznej.

b — stosunek mas obliczony w 5.3.11.3,

K — wspo6tczynnik obliczony wg Harveya wy-
nosi:

dla preparatu cz.d.a. dla preparatu cz.

powietrza. Pb 2,3 -10—, Pb 2,3 10—,
W otrzymanych widmach probki badanej zmie- Ag 3,7 -1075 Ag 3,7 1073,
rzy¢ zaczernienie nastepujgcych linii analitycz- Cu 2.92-10—5, Cu 2,92-10—5,
nych oraz tta obok linii przy podanej przepu- Fe 27 -10—4, Fe 3,5 -10—,
szczalnosei filtru. Ni 7,7 -10—4;
ang;iiz;el;? i Odleglosé tla od linii, mm Przeﬁftsrﬁsz/inosc
Pb 2833,06 0,1 w kierunku fal dtugich 100
T'e 2020,43 0,04 w kierunku fal krotkich 100
Ni 3003,62 0,05 w kierunku fal krétkich 100
Cu 3273,96 0,1 w kierunku fal dlugich 50
Ag 3382,89 0,1 w kierunku fal dtugich o0

Wykreslic krzywa zaczernienia plyty fotogra-
ficznej metodg filtru tréjstopniowego w ukladzie
Pl/1g I, stosujac linie zelaza 2831,56:

5.3.11.6. Obliczanie sumy metali ciezkich w ba-
danym weglanie manganawym. Zawartos¢ metali
cigzkich (Cu, Pb, Ag) w badanym weglanie man-
ganawym w procentach (Y) obliczy¢ z wzoru

Pl — zaczernienie linii analitycznej zelaza
2831,56 mierzone przy przepuszczalnosci ’ Y=X;+X;+X;
filtru 10; 50 i 100%, w ktérym:
lgI — logarytm z przepuszczalnosei filtru. X, — zawartos¢ olowiu obliczona w 5.3.11.5,
S X, — zawartos¢ miedzi obliczona w 5.3.11.5,
Z otrzymanej krzywej zaczernienia ptyty foto- Xq — zawarto$¢ srebra obliczona w 5.3.11.5.
KONIEC
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INFCRAMACIJE DODATKOWE

Przedsiebior-
Che-

1. Instytucja eopracowujaca norme —
stwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki
miczne.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-16

a) zmieniono metody oznaczania zawarto$ci manganu,
zelaza, cynku,

b) wprowadzono oznaczanic zawartcéei azotu catkowiz
tego,

c¢) wprowadzono fotometryczne cznaczanie sumy sodu,
potasu i wapnia zamiast metali alkaliczaych,

d) wprowadzono jako druga metcde, cznaczaanie za-
wartosci zelaza, niklu, metali cigzkich (jako sumy Pb. Ag.
Cu) metodg spektralng,

e) dostosowano metody badan do Zaleceria Neormali-
zacyjnego RWPG PC-3974-7:2.

3. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobieraria
i przygotowywania probek

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartoéci metali ciezkich stracanych siarkowocdorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie maltych za-

wartoéci chlorkéw w bezbarwnych roziworach metoda
turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
warto$ci siarczanéw w bezbarwnych roztworach me-.
todg turbidymetryczng

PN-75/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie maiyeh
zawartosci zelaza

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna.
ogolnego metoda destylacyjna

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksonmetryczne
metcdy oznaczania zawarto$ci subsiancji podstawowe]

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniocwao-foiome-
iryczna metoda oznaczania malych zawartzsei sodu,
potasu, wapnia i strontu

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

PN-70/C-80001 Odeczynniki. Pakowanie, przechowywanie
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek
i przygotowania $redniej probki laboratoryjnej

Oznaczanie azotu

Przyvgotowanie od-
J o

1., Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 3974-73



