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1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest węglan manganawy 
stosowany jako odczynnik chemiczny. 

Węglan manganawy ma: 
a) wzór MnC03, 

b) masę cząsteczkową - 114,94. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości zanie
czyszczeń rozróżnia się dwa gatunki węglanu man
ganawego oznaczone: 

cZ.d.a. - 'Czysty do analizy, 
cz. - czysty. 

2.i2. Przykład oznaczenia węglanu mangana
wego czystego do analizy: 

WĘGLAN MANGANAWY cZ.d.a. BN-76/6191-16 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Węglan manganawy 
powinien mieć postać bladoróżowego proszku utle
niającego się na powietrzu na kolor brązowy, nie
rozpuszczalnego w wodzie, rozpuszczalnego w 
kwasach. 

a) 

b) 

c) 

d) 

e) 

f) 

g) 

h) 

. 
i) 

j) 

• 

Wymagania 

Zawartość manga-
nu (Mn), 'O/o, nie 
mniej niż 
Substancji nieroz-
puszczalnych w 
kwasie azotowym, 
'O/o, nie więcej niż 
Chlorków (CI-), il/O, 

nie więcej niż 

Siarczanów (SOi-), 
%, nie więcej niż 
Żelaza (FeH), Ofo 
nie więcej niż 
Cynku (Zn2+),0f0, 

nie więcej niż 
Metali ciężkich 
(Pb2+), %, nie 
więcej niż 

Suma sodu, potasu 
i wapnia (Na+K + 
+Ca), nie więcej 
niż 

Azotu całkowitego 
(N), Ofo, nie więcej 
niż 

Niklu (Ni2+) , %, 
nie więcej niż 

Gatunki 

cz.d.a. I cz. 

42 42 

0,03 0,05 

0,02 0,05 

0,01 0,03 

0,001 0,01 

0,03 0,05 

0,002 0,005 

0,2 0,5 

0,1 0,1 

0,05 nie normalizuj e 
się 

3.2. Wymagania chemiczne - wg tablicy. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

Węglan manganawy należy pakować, przecho
wywać i transportować zgodnie z PN-70/C-80001. 

Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny ro
dzaj i wielkość opakowania, jeżeli zabezpiecza ono 
produkt w sposób nie gorszy od ww. opakowania 
i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymia
rowego opakowań. 

Rodzaj opakowania: słoiki szklane z nakrętką 
z tworzywa sztucznego z polietylenową pod
kładką. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 

Masa opakowania netto: 250 g, 500 g, 1000 g. a) oznaczanie zawartości manganu (3.2a), 

i 
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b) oznaczanie zawartości substanc j,i nierozpusz-
czalnych w kwasie azotowym (3.2b), 

c) oznaczanie zawartości chlorków (3.2c), 
d) oznaczanie zawartości siarczanów (3.2d), 
e) oznaczanie zawartości żelaza (3.2e), 
f) oznaczanie zawartości cynku (3.2f), 
g) oznaczanie zawartości metali ciężkich (3.2g), 
h) oznaczanie zawartości sumy sodu, potasu 

i wapnia (Na + K + Ca) (3.2h) , • 
i) oznaczanie zawartości azotu całkowitego 

(3.2i), 
j) oznaczanie zawartości niklu (3.2 j). 

5.2. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika 
cZ.d.a. należy pobierać zgodnie z PN -70/C-8004 7, 
próbki odczynnika cz. zgodnie z PN -67 /C-04500. 

Masa średnieJ próbki laboratory jnej powmna 
wynosić 500 g. 

5.3. Opis badań 

5.3.1. Oznaczanie zawartości manganu (Mn) 

5.3.1.1. Odczynnil.:i i roztwory 

a) Kwas solny cz.d.a. 1,12. 
b) Nadtlenek wodoru cz .d.a., roztwór 30-pro

centowy. 
c) Winian sodowy cz.d.a., roztwór lO-procen

towy. 
d) Chlorowodorek hydroksyloaminy cZ.d.a . 
e) Czerń eriochromowa T; wskaźnik przygoto

wano wg PN-68/C-04950 (p. 2.4j ). 
f) Wersenian dwusodowy cz .d.a., r oztwór 0,05 M 

przygotowany wg PN-68/C-04950 p. 2.5. 
g) Bufor o pH 10 przygotowany wg P N-68! 

C-04950 p. 2.4. 

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Około 0, 2000 g 
badanego węglanu m anganawego rozpuścić w 
5 cm3 kwasu solnego i 10 .cm3 vvody, dodać kroplę 
nadtlenku wodoru w celu rozpuszczenia ut worzo
nego dwutlenku manganu i dopełnić wodą do ob
jętości 100 cm3• 

Następnie dodać 0,5 g chlorowodork u hydro
ksyloam iny, l cm3 roztwor u winianu sodowego, 
15 cm 3 roztworu buforow ego, ogrzać do tempera
tury 60°C, dodać czerni eriochromowej T i mia
reczkować roztworem wersenianu dwusodowego 
do niebieskiego zabarwienia r ozt woru. 

Zawartość manganu (Xl ) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

X I = V I -O,002747·100 V I ' 0,2747 
-

m m 

w którym: 

VI objętość ściśle 0,05 M roztworlI 
wersenianu dwusodowego zużytego 
do miareczkowania, cm3, 

m - odważka badanego węglanu man
ganawego, g, 

0,002747 - ilość manganu odpowiadająca ści

śle 1 cm3 0,05 M roztworu w er se
nianu dwusodowego, g. 

5.3.,2. Oznaczanie zawartości substancji nieroz
puszczalnych w . kwasie azotowym. 10,00 g bada
nego węglanu manganawego zwilżyć 50 cm3 wody, 
następnie mieszając dodać ostrożnie małymi por
cjami 40 cm3 roztworu kwasu azotowego (1,1 5) 
i 5 kropli nadtlenku wodoru ;)O-procentowego 
roztworu. Roztwór ogrzewać w ciągu l godz na 
wrzącej łaźni wodnej, po czym prze~ączyć przez 
zważony szklany tygiel do sączenia G4. 

Pozostałość w tyglu przemyć 100 cm 3 gorącej 

wody i wysuszyć w temperaturze 105-:-110° C do 
stałej masy. 
Zawartość substancji nierozpuszczalnych w 

k wasie azotowym (X 2 ) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

X
2
= aj 'IOO = al'10 

10 

w ~tórym al - masa wysuszone j pozostałości. 
5.3.3. Oznaczanie zawartości chlorków (CI- ) 

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/ 
C-04518 p. 2.3. Nadtlenek wodoru cz.d.a., r oztwór 
30-procentowy. 

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Do 0,50 g bada
nego węglanu manganawego dodać 10 cm3 wody 
i 5 cm 3 k wasu azotowego. W razie powstania dwu
tlenku manganu dodać kroplami r oztwór nadtlen
ku wodoru do uzyskania k larownego roztworu. 
Roztwór zagotować w cel u usunięcia dwutlenku
węgla, ochłodzić, przelać do kolby pomiarowej 
poj emności 100 cm 3 i uzupełnić wodą do kreski. 
Pobrać pipetą 20 cm3 roztworu dla odczynnika 

cZ.d.a. i 10 cm3 dla odczynnika cz . i wykonać ozna -
czanie wg P N-68/C-04518 p . 2.3. 

Badany węglan manganawy odpowiada wyma
ganiom ' normy, j eż€li powstała po upływie 10 m in 
opalizacja roztworu badanego nie będzie inten
sywniejsza od opalizacji roztworu porównawczego 
przygotowanego równocześnie i zawierającego w 
tej samej obj ętości : 

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

- 0,02 mg CI-, 
- 0,025 mg CI-

oraz t e same ilości odczynników. 

5.3.4. Oznaczanie zawartości siarczanów (SO !- ) 
5.3.4.1. Odczynniki l roztwory wg PN-68/ 

C-045l9 p. 2.4.3. 

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
węglanu manganawego rozpuścić w 25 cm3 kwasu 
solnego, w razie potrzeby dodać kroplami nadtlen
ku wodoru (30-procentowy roztwór) do uzyskania 
klarownego roztworu dodać 40 cm3 wody, zagoto
wać, ochłodzić przelać do kolby pomiarowej p o-

• 
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jemności 100 cm3 i dopełnić wodą do objętości 

100 cm3 (roztwór A). 
Roztwór zachować do oznaczania żelaza, metali 

ciężkich. Pobrać 10 cm3 (0,5 g) roztworu A i w y
konać oznaczanie wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3. 

Badany węglan manganawy odpowiada wyma
ganiom normy, jeżeli powstałe po upływie 30 min 
zmętnienie roztworu badanego nie będzie inten
sywniejsze od zmętnienia roztworu porównawcze
go przygotowanego równocześnie i zawierającego 
w tej samej objętości: 

dla odczynnika cZ.d.a. O 05 mg SO 2-, 4 , 

dla odczynnika cz. 0,1 5 mg SO ~-

oraz t e same ilości odczynników. 

5.3.5. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe3+) 

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

5.3.5.2. Aparatura, przyrządy i materiały - wg 
PN-75/C-04521/02 P 3. 

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. Do 10 cm3 (0,5 g) 
roztworu A wg p. 5.3.4.2. dodać 20 cm3 wody 
i wykonać oznaczanie wg PN-75/C-04521 /02 p. 7. 

Po 30 min zmierzyć absorbancję r oztworu bada
nego w odniesieniu do roztworu kontrolnego w 
kuwetach o grubości warstwy pochłaniającej 1 cm 
przy długości fali 500-: 540 !-Lm. 

Z otrzymanych danych, posługuj ąc się krzywą 

wzorcową, odczytać zawartość żelaza w m iligra 
mach. 

Zawartość żelaza X 3 obliczyć w procen tach wg 
wzoru 

Xa = a2'100'100 _ 
. m2' lOOO 

w którym: 

a2'10000 

m2' lOOO 
- " 

a2' lO 

a2 - za wartość żelaza odczytana z krzywej 
wzorcowej, mg/cm3, 

'111. 2 - odważka badanego produktu, g. 

Dopuszcza się zakończenie oznaczania metodą 

wizualną. 

5.3.6. Oznaczanie zawartości 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 katodą wnękową. 
c) Palnik acetylenowy ze szczeliną długości 

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) Roztwór wzorcowy cynku: zawierający jony 

Zn2+ przygotowany w następujący sposób 1,2446 g 
ZnO (złota pieczęć) umieścić w kolbie pomiarowej 
pojemności 1000 cm3 i rozpuścić w 10 cm3 kwasu 

• 

azotowego (1,15), uzupełnić objętość r oztworu wo
dą do kreski i wymieszać. Pobrać pipetą 1 cm 3 

roztworu i rozcieńczyć w kolbie pomiarowej po
j emności 100 cm3 0,001 N roztwor em kwasu azoto
wego, 1 cm3 rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera 1.10-5 g Zn2+. 

d) Woda utleniona 3D-procentowa cZ.d.a. 

5.3.6.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
pięci ~ kolb pomiarowych poj emności 100 cm3 

wprowadzić kolejno: 2; 4; 6; 8 oraz 10 cm3 roz
cieńczonego roztworu wzorcowego cynku i uzupeł
nić objętość roztworów 0,001 N roztworem kwasu 
azotowego do kreski i wymieszać. 

Otrzymane roztwory .zawierają kolejno Zn2+ : 
2,10- 7,4,10-7,6,10- 7,8'10-7 i 1.10-6 g Zn2+/cm3. 

Postępując zgodnie z instrukcją obsługi spektro
fotometru absorpcji atomowej wprowadzić kolej
no do płomienia palnika przygotowane roztwory 
wzorcowe. Zmierzyć absorbancj ę roztworów dla 
odpowiednich stężeń cynku i z otrzymanych po
miarów sporządzić krzywą wzorcową zależnośc i 

absor bancji od stężenia cynku. 
Przy pracy na spektrofotometrze absorpcji a to

mowej Pye Unicam SP90A ustalić następuj ące 

warunki pomiaru: 
przepływ powietrza 
przepływ acetylenu 
długość fali . 

- 5 l/min, 
- 1,1 l/min, 
- 21 3,9 nm, 

szerokość szczeliny 0,1 0 mm, 
natężenie prądu lampy - 8 mA, 
wysokość palnika - 8 mm. 
Wzmocnienie, ekspancj ę i stałą czasową ustalić 

na optymalne warunki zgodnie z instrukcj ą obsłu

gi spektrofotometru. 

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego 
węglanu manganawego zwilżyć wodą, a następnie 

rozpuścić w 5 cm3 kwasu azotowego, dodać 

1 kroplę wody utlenionej i uzupełnić wodą do k re
ski w kolbie pomiarowej poj emności 100 cm3• 

Otrzymany roztwór wprowadzić do płomienia pal
nika w warunkach identycznych jak przy otrzy
maniu krzywej wzorcowej i odczytać absorbancj ę . 

W przypadku uzyskania absorbancji powyżej 

krzywej wzorcowej należy badany roztwór odpo
wiednio rozcieńczyć. 

Stężenie cynku w badanym roztworze odczytać 
z krzywej wzorcowej. Zawartość cynku w bada
nym węglanie mang~nawym obliczyć w procen
tach (X4 ) wg wzoru 

w którym: 

aa' V 2 '100 
X4= 

m3 

a3 stężenie cynku w badanym roztworze od
czytane z krzywej, g/cm3, 

m3 odważka badanego węglanu manganawe
go, g, 
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V 2 - objętość roztworu badanego węglanu 

manganawego, g. 

5.3.7. Oznaczanie zawartości metali ciężkich 

(Pb2+). 

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory 

a) Odczynniki i roztwory wg PN-68/C-045l5 
p. 2.4. 

b) Nadtl~nek wodoru cz.d.a., roztwór 3·0-pro
centowy. 

c) Roztwór węglanu manganawego wolny od 
metali ciężkich, przygotowany w następujący spo
sób: 
10,00 g węglanu manganawego rozpuścić w 50 cm3 

kwasu solnego, dodać kilka kropli nadtlenku wo
doru w celu uzyskania klarownego roztworu i od
parować do sucha na łaźni wodnej. Suchą pozosta
łość rozpuścić w 150 cm3 wody, dodać 5 cm3 kwa
su octowego, ogrzać do temperatury 80°C, wysy
cić siarkowodorem i odstawić na 24 godz, przesą
czyć, przesącz uzupełnić wodą do objętości 200 cm3 

(roztwór B). 
d) wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór 0,1 N. 

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 50 cm3 (2,5 g) 
roztworu A wg 5.3.4.2 w razie potrzeby zobojętnić 
roztworem wodorotlenku sodowego wobec papier
ka uniwersalnego, następnie zakwasić 1 cm:l kwa
su octowego i wykonać oznaczanie wg PN -68/ 
C-045l5 p. 2.5. 

Badany węglan manganawy odpowiada wyma
ganiom normy, j eżeli zabarwienie powstałe w roz
tworze badanym po upływie 10-: 15 min nie jest 
intensywniejsze od zabarwienia roztworu porów
nawczego, przygotowanego równocześnie, a za
wieraj ącego 50 cm3 roztworu B, te same ilości od
czynników oraz: 

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

- O 05 mg Pb2+ , , 
- 0,1 mg Pb2+. 

5.3.8. Oznaczanie zawartości sumy sodu, potasu 
i wapnia (Na + K + Ca) 

5.3.8.1. Aparatura 

a) Zestaw do elektrolizy na katodzie rtęciowej. 
b) Elektrolizer laboratoryjny z amperomierzem 

o wskazaniach działki 0,05 A. 
c) Fotometr płomieniowy firmy Zeiss wraz 

z kompletnym wyposażeniem. 

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory 

a ) Kwas siarkowy cZ.d.a. 1,84 i 1,11. 
b) Woda amoniakalna cz.d.a. 0,91. 
c) Chlorowodorek hydroksyloaminy cZ.d.a . 
d) Rtęć metaliczna cz.d.a. 
e) Kwas solny cZ.d.a. 1,12. 

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
węglanu manganawego zwilżyć wodą i rozpuścić 
w 35 cm3 kwasu siarkowego 1,11. Do roztworu do-

dać 50 cm3 wody, 1 cm3 kwasu siarkowego 1,84, 
1 g chlorowodorku hydroksyloaminy i po dokład- . 
nym wymieszaniu dodać powoli kroplami 12 cm3 

wody amoniakalnej, rozcieńczyć roztwór do obję
tości 80 cm3 i przenieść do zlewki pojemności 

150 cm3, na dnie której znajduje się rtęć. Połączyć 
obwód prądu, włączyć elektrolizer do sieci. Jedna 
elektroda (katoda) połączona z zaciskami elektro
lizera oznaczonymi znakiem minus ( - ) powinna 
stykać się z rtęcią. Druga elektroda (anoda) połą
czona z zaciskami elektrolizera oznaczonymi zna
kiem plus (+) powinna być zanurzona w roztwo
rze w odległości około 1,5 cm od powierzchni rtęci. 

Elektrody połączyć z zaciskami elektrolizera za 
pomocą izolowanych drutów miedzianych. 

Prowadzić elektrolizę w ciągu 1 godz przy natę
żeniu prądu obliczonym wg wzoru 

1= 0,15 nr2 

w którym: 
I - natężenie prądu, A, 

0,15 - gęstość prądu wyrażona w A/cm2
, 

nr2 - powierzchnia katody (rtęci), cm2. 

Podczas elektrolizy należy co pewien czas kon
trolować natężenie prądu, oraz mieszać pręcikiem 
szklanym roztwór oraz rtęć. 

Po ZakOl1.CZonej elektrolizie roztwór znad katody 
zlać do uprzednio wytrawionej kwasem solnym 
parownicy kwarcowej pojemności 100 cm3, zlewkę 
i powierzchnię rtęci przemyć wodą, którą należy 
dołączyć do roztworu po elektrolizie. Otrzymany 
roztwór odparować do sucha na łaźni wodnej, 
a następnie ostrożnie przeprażyć w temperaturze 
350°C do całkowitego odpędzenia soli amonowych. 

Pozostałość w parow nicy zalać kilkoma kropla
mi kwasu solnego stężonego, odparować do sucha, 
a następnie rozpuścić w 100 cm3 wody i wykonać 
oznaczanie sodu, potasu i wapnia wg PN -68/ 
C-04953 sposobem B, stosując następujące filtry 
selektywne: 

dla sodu Na - 59 , 
dla potasu K - 77, 
dla wapnia Ca - 63. 
Zawartość sodu (X5) w procentach w badanym 

węglanie manganawym obliczyć z wzoru 

a4· l00 ,V 3 
X5 = 

m3 
w którym: 

a4 stężen i e sodu odczytane z krzywej wzor·
cowej, g/cm3, 

V 3 objętość roztworu badanego węglanu 

manganawego, cm3 (100 cm3). 

ma _. odważka badanego węglanu manganawe
go, g (1 g), 

Zawartość potasu (X6) w procentach w bada
nym węglanie manganawym obliczyć z wzoru 

• 
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w którym: 

X 
- a5·l00·V~ 

6 -
m~ 

as stężenie potasu odczytane z krzywej 
wzorcowej, g/cm\ 

V 3 objętość roztworu badanego węglanu 

manganawego, cm3 (100 cm~) . 

m3 - odważka badanego węglanu manganawe
go, g (1 g) , 

Zawartość wapnia (X7) w procentach w bada-
n ym węglanie manganawym obliczyć z wzoru 

w którym : 

X 
- au· 1 00· V ~ 

7 -
m~ 

a6 - stężenie wapnia odczytane z krzywej 
wzorcowej, g/cm3 . 

V 3 - objętość roztworu badanego węglanu 

:nanganawego, cm 3 (100 cm 3). 

'm3 - odważka badanego węglanu manganawe
go g (1 g), 

5.3.8.4. Obliczenie sumy zawartości sodu potasu 
l wapnia (Y) w badanym węglanie manganawym. 

Y = X 5 +X6 + X 7 

X 5 zawartość sodu obliczona w 5.3.8.3. 
X 6 zawartość potasu obliczona w 5.3.8.3. 
X 7 zawartość wapnia obliczona w 5.3.8.3. 

5.3.9. Oznaczanie azotu całkowitego (N) 

5.3.9.1. Odczynniki l roztwory· - wg P N -68/ 
C-04527 p. 2.4 . 

5.3.9.2 Wykonanie oznaczama. 0,5 g badanego 
węglanu manganawego umieścić w zlewce pojem
ności 50 cm 3 zwilżyć 10 cm~ wody , dodać 5 cm~ 

kwasu solnego, zagotować i ostudzić, przelać do 
kolby aparatu destylacyjnego i wykonać oznacza
nie wg PN-68/C-04527 p. 2.4. 

Badany węglan manganawy odpowiada wyma
ganiom normy, j eżeli zabarwienie powstałe w roz
tworze badanym nie będzie intensywnie jsze niż 

zabarwienie roztworu porównawczego, przygoto 
wanego równocześnie i zawierającego w tej samej 
obj ętości te same ilości odczynników oraz: 

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

5.3.10. Oznaczanie zawartości niklu (N i2+) 

5.3.10.1. Odczynniki i r oztwory 

a) Octan sodowy krystaliczny cz.d.a. 
b) Kwas octowy cz.d.a. lodowaty . 
c) Woda siarko.wodorowa świeżo przygotowana. 
d) Roztwór wzorcowy zawierający jony Ni2+ , 

p rzygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony 

w stosunku 10 + 990. 1 cm3 rozcieńczonego roztwo
ru wzorcowego. zawiera 0,01 mg Ni2+ . 

5.3.10.2 . . Wykonanie oznaczan ia. 2 cm 3 (0,1 g) 
roztworu A wg p. 5.3.4.2 ro.zcieńczyć 20 cm 3 w od y, 

dodać 2 g octanu sodowego i 10 cm 3 wody siarko
wodorowej, po upływie 1 min d odać 5 cm 3 kwasu 
octowego i wymieszać. 

Badany węglan manganawy odpowiada wyma
ganiom normy, j eżeli zabarwienie powstałe w roz
tworze badanym nie będzie intensywniejsze niż 

zabarwienie roztworu p orównawczego, przygoto
wanego równocześnie i zawierającego w tej samej 
objętości te same ilości odczynników oraz 0,05 mg 
N '2 + l . 

5.3.11. Inne metody oznaczania zawartości żela

za, metali ciężkich (jako sumy ołowiu, miedzi, 
srebra), niklu metodą spektralną z ścisłym zacho
waniem ustalonych normą parametrów oznacza
nIa 

5.3.11.1. Stosowana aparatura 
a) Spektrograf siarkowy dużej dyspersji z mo

żliwością podwójnego przebiegu promlem PGS2 
Zeissa. 

b) Generator prądu stałego . 

c) Spektroproj ektor. 
d ) Mikrofotometr typu 9 II Zeissa . 
e) Waga torsyjna. 

5.3.11.2. Materiały pomocnicze i roztwory 
a ) Płyty fotograficzne Agfa Geraert 34 B 50. 
b) Elektrody grafitowe spektralnie czyste pro

dukcji CSRS typ SU 305, SU 316 i SU 202. 
c) Wywoływacz ID-2 przygotowany przez r oz

puszczenie w 1000 cm~ wody desty lowane j kolejno 
następujących ilośc i odczynników: m etolu 2 g, 
hydrochinonu 8 g, siar czynu sodu bezwodnego 75 g 
l ub krysta licznego 150 g, ' węglanu scdu t ezwod
nego 36 g 1Gb krystalicznego 88 g, bromku potasu 
2 g. Bezpośrednio przed użyciem rozci eńczyć roz
twór wodą destylowaną w stosunku 1 : 2. 

d ) Utrwalacz przygotowany przez rozpuszcze
nie w 1000 cm 3 wody destylowanej 400 g t iosiar
czanu sodowego oraz 25 g pirosiarczyn '-l potasu. 

5.3.11.3. Przygotowanie próbki. Około 1,0000 g 
badanego węglanu ma nganawego umieścić w 
uprzednio wyprażonej do stał ej masy v\' ~2mpera

turze 300°C parownicy kwarcowej i przeprażyć 
około 30 min w temperatu rze 300°C. 

Oz iębić w eksykator ze, zważyć, obliczyć stosu
nek (b) masy węglanu manganawego przed praże

niem (Gl) do masy ot r zymanego po vvyprazem u 
(Gz) tlenku manganu w g wzoru: 

b = Gl 
G~ 

Po zważeniu rozetrzeć w ciągu ;=; m in i odważyć 

na wadze torsy jnej 160 m g, przenieść do moździe 

rza agatowego, dodać 40 mg tlenku galu i ucierać 

w ciągu 10 min. 

5.3.11.4. Wykonanie oznaczania. Odważyć po 
"O mg otrzvmane]· v ' 5'ł 11 ') '-'-l· ec'~p Y"' ;;'v l' "'r~e-,) "' v ' •• v . ~ . ._ . ~--_ C;, ~ J _ _ JJ }l L. 



6 BN-76/6191-16 

nieść ilościowo za pomocą szpach elki platynowej 
do kraterka uprzednio przedpalonych w ciągu 

15 s w łuku prądu stałego o natężeniu 6 A elektrod 
grafitowych SU 305 i SU 316. 
Eksponować kolejno na j edną płytę fotograficz

ną widmo próbki badane j w następujących wa
runkach: 

- łuk ,prądu stałego o natężeniu 9 A, 
- przerwa analityczna 3 mm, 
- podwójny przebieg promieni, 
- kąt skręcenia siatki a = -5,6, 
- szerokość szczeliny spektrografu 0,02 mm , 
- f iltr trój stopniowy o przepuszczalności 10 ; 

50 i 100%, 
- elektroda z kraterkiem (dolna) katoda, 
- elektroda z zakończeniem stożkowym (gór-

na) anoda. 
Dla oznacz,enia żelaza , niklu, miedzi i srebra -

czas ekspozycji 100 s z elektrod SU 316, 
dla oznaczenia ołowiu - czas ekspozycji 40 s 
z elektrod SU 305. 

W celu otrzymania dokładniejszych wyników 
wykonać co najmniej po trzy ekspozycje zarówno 
z elektrod SU 305, jak i z elektrod SU 316. 

Naświetloną płytę fotograficzną wywołać w cią
gu 4,5 min, utrwalić w ciągu 10 min. Wymyć do
kładnie wodą i wysuszyć w strumieniu ciepłego 

powietrza . 

W otrzymanych widmach próbki badan ej zmie
rzyć zaczernienie następujących linii analitycz
n'ych oraz tła obok linii p rzy podanej przepu
szczalności f iltru. 

graficznej odczytać odpowiednio logarytmy in ten
sywności dla zmierzonych zaczernień poszczegól
nych linii analitycznych oznaczanych p ierwiast.
ków oraz odpowiednie logarytm y intensywności. 

tła obok linii analitycznych. 

Odczytać z tablic logarytmicznych odpowiednie 
kologarytmy. 

5.3.11.5. Obliczanie zawartości ołowiu (Xl)' mie
dzi (X2), srebra (X3), żelaza (X4), niklu (X5) w pro
centach w badanym węglanie manganawym. 

w którym: 

I L + T - intensywność linii i tła dla poszczegól
nych oznaczanych pierwiastków; jest t o 
kologarytm wartości odczytanej z krzy
wej zaczernienia płyty fotograficznej dla 
zmierzonego w 5.3 .11 .4 zaczernienia po
szczególnych linii analitycznych , 

IT - intensywność tła obok linii analitycznej . 

b - stosunek mas obliczony w 5.3.11.3 , 

K - współczynnik obliczony wg Harveya w y 
nosi: 

dla preparatu cZ.d.a. 

Pb 2,3 '1 0-4 , 

Ag 3,7 ' 10-\ 
Cu 2,92'10- 5 , 

Fe 2,7 ' 10- 4 , 

Ni 7,7 '1 0-:-4 ; 

dla preparatu cz . 

Pb 2,3 '10-4, 

Ag 3,7 '10-5 , 

Cu 2,92' 10-5 , 

F e 3,5 , 10-4• 

Długość: linii 
analitycznej w A Odległość tła od linii, mm 

Przepuszczalność 

f iltru, Ufo 

Pb 2833,06 0,1 W k ierilnku fa l długich 100 
F e 2020 ,43 0,04 w kierunku fa l krótkich 100 
Ni 3003,62 0,05 w kierunku fal krótkich 100 
Cu 3273,96 0,1 w kierunku fal długich 50 
Ag 3382,89 0,1 w kierunku fal długich 50 

Wykreślić krzywą zaczernienia płyty fotogra- 5.3.11.6. Obliczanie sumy metali ciężkich w ba-
ficznej metodą filtr u trój stopniowego w układzie danym węglanie manganawym. Zawartość metali 
PI/lg I, stosując linię żelaza 2831,56: ciężkich (Cu, Pb, Ag) w badanym węglanie man

Pl - zaczernienie linii analitycznej żelaza 

2831,56 mierzon e przy przepuszczalności 
filtru 10 ; 50 i 100%, 

19 I - logarytm z przepuszczalności filtru. 

Z otrzymanej krzywej zaczernienia płyty foto-

ganawym w procentach (Y) obliczyć z wzoru 

Y=Xl + X2 + X 3 

w którym: 

Xl - zawartość ołowiu obliczona w 5.3 .11.5, 
X 2 - zawartość miedzi obliczona w 5.3 .11.5, 
X 3 - zawartość srebra obliczona w 5.3.11.5. 

KONIEC 
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I NFORM ACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę Przedsiębi or-

stwo Przemysłowo-Handlowe P olsk ie Odczynnik i Che 
m iczne. 

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

a ) zmieniono metody ozna czania zawartości mangan u, 
żelaza, cynku, 

b) wprowadzono oznaczanie zawa rtcści azotu całkowi~ 
tego, 

c) wprowadzono fotometr yczne Gzm;czanie su my sodu, 
potas u i wapnia zamiast m e tali alkalicz!1ych , 

d) wprowadzono jako drugą rnet :::d ę , cZD;;cza nie za ·· 
wartośc i żelaza , niklu, m etali ciężkich (j ,,!{0 sumy Pb. ~\g. 

Cu) metodą spektralną, 

e) dostosowano metody bad ań do Zalecen ia Norm ali
zacyjnego RWPG PC-3974-73 . 

3. Normy związane 

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne . Wytyczne pobier ariia 
i przygotowywania próbek 

P N-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczan ie małych za 
wartości metali ciężkich strącanych sia rkowodorem 

P N - 68/C-04518 Analiza chemi czna . Oznacza nie małych za -

wartości chlorków w bezbarwnych rozi v: orach metodą 
tur bid y metryczną 

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna . Oznaczan ie małYCh za
wartości siarczanów w bezbarwn ych roztworach m e- · 
todą turbidymetryczną 

PN -75/C-04521/02 Analiza chem iczna. Oznacza nie małych 

zawartości żelaza 

PN - 68/C-04527 Analiza chemiczna . Oznacza:1 ie azotu 
ogólnego metodą destylac yj n ą 

PN -68/C-04950 Analiza chemiczn a. K ompleksom etryczne 
m etody oznaczania zawartości substancji p'x~stawowej 

PN- 68/C-04953 Analiza chemiczna. Płom ien iowr)-f0Łcme

, r ycz na m e toda oznaczan ia ma~ych z c.w ar ts ści sadu , 
potasu , wapnia i strontu 

PN- 68/C-06500 . Analiza chem icwa. Przygotow.a~1 i e od 
.czynników, roztw orów pom ocniczyc;l or az roztworów 
do k olorymetrii i nefelom etrii 

P N-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechow ywanie 
i transport 

P N-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek 
i przygoto"va nia średniej próbki laboratory j :1 e j 

ł . Zdccenia międzynarodowe 

R WPG PC 3974-73 


