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POMOCNICZE Przyspieszacze wulkanizacji 

Metody badań 

l . WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem no,rmy są 

metody badań przyspieszaczy wu lkan,izacj i gumy. 

1.2. Rodzaje metod badań 
a) Oznaczanie temperatury topnienia. 
b ) Ov-I1aczanie odsiewu. 
c) Oznaczanie zawartości części lotnych. 
d) Oznaczanie za,wartości popiołu. 

e) Oznaczanie w popiele zawartości substancji 
nierozpuszczalnych w kwasie solnym. 

f) OznaCZaJnie zawartości żela,za . 

g) Oznaczanie za,wartości manganu. 
h) Oznaczanie zawartości miedzi . 
1.3. Zakres stosowania metod badań. Metody 

badań zawarte w norm~e naJeży stosować· do kon
troLi jakości poszczególnych padii produkcyjnych 
przyspieszaczy oraz do badań rozjemczych . Ro
dzaje badań obo,wiązujących poszczególne prrzy
spieszacze określono w normach przedmiotowych. 

2. METODY BADAŃ 

Z.1. Oznaczanie temperatury topnienia 

2.1.1. Za~ada metody polega na ogrzewaniu 
małej ilości przyspieszacza w 
kapila1rze s~lanej i odczytaniu 
końcowej temperatury topnienia . 
2.1.2. Aparatura i przyrządy 

cienkościennej 

początkowej 

a) Aparat do oznaczania temperatur topnienia 
wg 1'oltoli lub inny z regulowany m ogrzewaniem 
elektrycznym. 

b ) Termometr o zakresie temperatur wg normy 
przedmiotowej i najmniejszej dZliałce 0,2 ° C . 

c) Kapilary szklane o długości 40 -7- 45 mm, 
zatopione z jednego końca . 

2.1.3. Przygotowanie próbki do badań - wg 
PN-76/C-04513 p. 2.3. 

2.1.4. Wykonanie oznaczania. Olej silikonowy 
w aparacie ogrzewać do temperatury . 0-, 3(}o(: 

niższej od przewidywanej temperatury topnienia . 

Grupa katalogowa X 20 

następnie ustalić szybkość ogrzewania do 3°C na 
minutę i ogTZewać dalej do temperatury o 15°C 
niższej od przewidy.wanej te mperatury topnienia , 
następnie wstawić kapilarę i ut:rzymywać o.gJ'ze~ 
wan1ie z szybkością 3° C na minutę . Zanotować 
temperaturę początku topnienia, tj. temperaturę , 

w której poja'wi , się kropelka stopionego przy
sp ieszacza oraz teIIliPeraturę końcową topnienia, 
w k tórej nastąpiło całkowite stopnienie substan
cji . 

2.1.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wy nik 
należy przyjąć ś!l'ednią ar~tmetyczną wyników 
co najmniej dwóch równoległych oznaczań nie 
różniących się mIędzy sobą więcej niż o 1,00/ 0 

wyniku mniejszego. 

2.2. Oznaczanie odsiewu 

2.2.1. Przyrządy 

a) Sito tkane o wymiarze boków oczek kwa
dra'towych zgodnym z normą przedmiotową· 

Oprawa sita powinna być wykonana z materiału 
nie korodującego pod wpływem wody. Średnica 
sita powinna wynosić około 75 mm, wysokość 

oprawy - około 50 mm. 
b) Pęda.el z miękkiej sierści o średnicy około 

20 mm. 

2.2.2. Roztwory. Nekalina S wg BN-70/6069-15, 
2-procentowy, wodny roztwór lub inny emulga
tor nie reagujący z badanym przyspieszaczem, 
przewidZliany w normie przedmiot owej . 

2.2.3. Wykonanie oznaczenia. Na umyte sito 
przenieść ilościowo okola 3 g badanego przyspie
szacza odważonego z dokł'adnością do 0,0002 g . 
Dodać 3 -7- 5 cm3 emulga,tora, 50 -7- 150 cm3 wody 
i rozprowadzić przyspieszacz pędzlem. Następnie 
Ulmieścić sito nad zlewem, puścić na nie stJ'"umień 
wody z kJ'"anu i sta;rannie, lecz ostroźnie mies~ać 
zawaJ'"tość sita pędzlem tak, aby nie dotykać nim 
sita. Prędkość przepływu wody powBnna wynosić 
300 -7- 500 cm3 na m~nutę, a odlegl ość wylotu 
kranu od sita - 20 cm. 
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Po 5 min przemywania wstawić sito do parow
nicy szklanej, umieszczonej na czarnym papierze 
i wlać taką ilość wody, aby poziom cieczy był 

wyższy o 15 --:-- 20 mm od powierzchni pr óbki 
i rozprowadzić pędzlem badany przysp ieszacz 
w oiągu 20 s , po czy m podnieść s ito tak, aby 
woda spłynęła i wylać wodę z parownicy . 

Przemy wanie w parownicy pr zeprowadzać tak 
długo, aż przesącz stanie się k larowny , b ez śla

dów przyspieszacza. Si to z pozostałością wysu
szyć do stałej masy w temperaturze podane j 
w normie przedmiotowej, ostudl1ić w eksyk atorze, 
przemesc pozos t ałość na szkiełko zegarkowe, 
umy te, wysuszone w temperaturze 70°C do sta
ł e j masy i zważone z dokładnością do 0,0002 g, 
a nas tępnie zważyć . 

2.2.4. Obliczanie wyników. Odsiew (X) obli
czyć w procentach \\' g w zoru 

w którym: 

l/l - m , 
X ,--, - - · 100 

m, 

m masa szkiełka z odsiewem, g, 
mI masa szkiełk a, g, 
7/12 masa IJadanej pr óbki, g. 

(l) 

2.2.5. Wynik koilCOWY oznaczania. Za w y nik 
należy przy j ąć śred nią arytmetyczną wyników 
co najmniej dwóch równoległych oznaczań n~e 
różniących się międ zy sobą więcej ni ż o 10Q/o 
wyniku mniejszego. 

2.3. Oz.naczanie zawartości częśc i lotnych 
2.3.1. Zasada oznaczania polega na s uszeni u 

badanego prod uk tu \V określonej temperatu rze 
do stale j n1asy. 

2.'3.2. Wykonanie oznacza nia. 'vV' n.:.czynku wa
gO\'iym wys uszony m w temp eraturze okolo 70°C 
do stalej masy , ~óważonym z dok ładnością do 
0,0002 g odwa żyć z tak,,! sa mą doldudnością oko lo 
2 g lub wg wskazań normy prze dmiotowe j b ada
nego przysp ies7aci'.a i suszyć w s usza ('rc, 

W otwartym naczy nku. w temperaturze wg ws].:a
zań normy przedmiotowej p rzez 2 h. 

2.3.3. Obliczanie wyników. Zawartość; częśc i 

lotnych (X) obliczyć w procentach wg w zor u 

x 
111 - 171 1 

• JOO (2) 

w k tórym: 
7/1 - masa naczynka z badaną próbką przed 

, ,,·ysuszeniem. g, 
mI masa naC7.ynka z hadan'1 próh l :ą po 

\vys llszeniu, g, 
7Il z - masa badanej p r óbki , g. ' 

2.3.4. Wynik końcowy oznaczania. Za w ynik 
nal eży przy jąć .średni ą ary tmetyct:ną wvników co 
najmniej dwóch równol egłych o Zlnaczań nie róż

n iących się między sobą więcej niż o 10°/0 w yniku 
mn ie js:t,ego. 

2.4. Oznaczanie zawartości popiołu 

2.4.1. Za~ada oznaczania polega na spopieleniu 
badanego przyspieszaoza i wyprażeniu popiołu 

do stałej masy. 

2.4.2. Wykonanie oznaczania. W ty glu porcela
nowym wyprażonym do stałej masy w tempera
turze 800 ± 20 0C i zważonym z dokładnością do 
0,0002 g odważyć z tą samą dokładnością około 

2 g b adanego przyspieszacza i ostrożn[e spalić 

nad płomieniem pa ln ika, a nas tępnie wyprażyć 

do stałej masy w temp eraturze 800 ±20oC i zwa

żyć. 

O trzyman y popi ół pozostawić do wy.konall1ia 
innych oznaczań . 

2.4.3. Obliczanie wyników. Zawartość popiołu 

(X) obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym: 

x = m-m,_ . 100 
Hl:! 

m, masa tygla z popiołem w g, 
771 1 masa t.ygla , g , 
m 2 masa b adanej próbki, g . 

(3) 

2.4.4. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik 
należy przyjąć średnią arytmetyczną co naj
mniej dwóch równoległych oznaczań nie różnią
cych się między sobą więcej ni ż o 10u/o wyniku 
mni e jszego. 

2.5 . Oznacza nie w popiele zawarto';ci substan
cji nie rozpuszczalnych w kwas ie solny m 

2.5 .1. Zasada oznaczania po łega na r ozpuszc.ze
niu popiolu w kwasie solny m i wagowy m ozna

czaniu pom~·tałości. 

2.5 .2. Odczynniki i roztwory 
a) K was solny cz. d. a . (1,19), r oztv/ór 1:1. 
b) Azo~all ~reb ra ez.d. a., ro ztwór 10-procen

t ow\' . 

2.5.3. Wykonanie oznaczania. Do t.yg la 7. po
piolcm ot rzymanvm wg 2.4. :2 dodać 10 cm3 1'oz
t\v"oru kwas u soinego i odparować do s ucha na 
la ;~n i '''\"odncj. Czynność t(; powlarzać t.r zykrotnie , 
a na s tępnie dodać 0,5 cm3 kwas u solnego (1,19) 
i 10 "";- 15 cm3 wody. Zawart ość ty gla wymieszać 
Gol-Jad nic pręcikiem s:::ldanym i przenieść i lościo

w o do tygla z filtrem 7,e szk ł a spiekanego G3, 
w ysuszonego do s ~al e j masy w t ern pcr~ t urze 

105 -;- 1100e i zważonego z doklad n ością do 
0,0002 g. Pozo ::: lalość w tyglu przemyć k ill<ahot
nic wodq do '·.a:liku rea kcj i na obe{'D ość jonów 
chl orowych \V prze c: ą<.'i'. U, co należy sprawdzić 

a zotanem srebra . Nas'tc;pnie t ygiel 7. osad cm. w y 
S Ll SZ:. · Ć do stałej m asy w tc~peraturze 

103 --:-. ) 10° C, ost ud zić w eksykatorze i 7.waży ć. 

2.:i.4. Obli czanie w yników. Zawartość; w po
p ieje częśc i nierozp uszc/:alnych w k\vasi e solny m 
(X) obl iczyć w pr ocentach wg w zoru 
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x = ~-=-~1 . 100 (4) h) Roztwór wzorcowy mieszaniny jonów za-
m , wienłjący jony żelazowe (Fe3+), jony mie,dzliowe 

w którym: (CuH ) i jony manganawe (Mn2+) w stężeniach 
m - masa tygla z osadem, g, odpowiadających przybHżonym zawartóściom 

mI ~ masa tygla, g, tych j-onów w próbce do analilZy. Należy go plrzy-
mz - masa badanej próbki wg wzoru (3), g. gotować przez rozc~eńczenie podstawowyćh roż-
2.5 .5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik two'rów wzorcowych tych jonów w następujący 

należy przyjąć średnią arytmetycmą wyników sposób: 10cm3 podstawpwego roztwOirU wzorco
co najmnie j dwóch równoległych omaczań, n~e wego jonów żelazawych (Fe3-1 ) pirzygotowanego 
róimiących się między sobą więcej niż O ' 10'/0 wg e) odmieiI'zyć do kolby pollTlliarowej pojemnoścI ' 

wyniku mniejszego. lO{) cm3 i dopełnić d.6 kreski wodą destylowaną . 

2.6. Oznaczanie zawartości żelaza 1 cm;l tego roztworu zawiera ' 0,1 mg FeH . 

2.6.1. Zasada metody. Jony żela·zawe (Fe2 1 ) 20 cm3 tego rozbworu przemieść do kolby pomia
twoną z 2,2' -dwupirydylem, który jest dla rowej pojemności 500 om3 (nie dopełni.ając wodą 
nich odczynnikiem selektywnym, trwały, różowy destylowaną). 

kompleks. W metodzie tej mieny się ał?sorbancj ę W identyczny sposób rozcieńczyć podstawowy 
rozbworów badanego i porównawczego za pomocą ro,ztwÓir wzorcowy jonó/w manganawych (Mn2 -i ) 
spektr ofotometru. Do ' redukcji jonów żelazowych pr zygotowany wg f ), to .znaczy biorąc go 10 cm3 , 

(Fe 3+) używa się siarczynu sodowego. umieszczając je w kolbie pomiarowe j pojemności 
2.6.2. Aparatura i przyrządy 100 cm3 i dopełniając wodą destylowaną do 
a) Spektrofotometr "Specol " . kreski, a naątępnie z kolby tej pobierając 20 cm3 

b) Wzmacniacz dodatkowy "Speca l zv" . . roztworu i um~eslzczając go w kolbie poję.mności 
c) Przystawka pomiarowa EK5. 500 cm3 zawierającej 20 cm3 rozcieńczonego roz-
d) Kuwety o grubości warstwy pochłan iającej tworu jonów (Fe3+). Rozcieńczenie podstawowego 

5 cm. ro-źtrworu wzorcowego jonów miedZiiowych (Cu2 ' ) 

2.6.3. Odczynniki i roztwory przygotowanego wg g) uzyskuje się przez pohJ:a-
a) Octan amonowy cz.d .a ., 30-procentowy wod- nie 10 cm3 tego roztworu do kolby P9m iarowej 

ny r02ltwór. pojemności 100 cm3 i uzupełnienie jej do k reski 
b) 2,2'-dwupirydy l cz.d .a. , 0,5-procentowy roz- wodą destylowaną . 

twór w 0,2N roztworze kwasu solnego. 1 cmS tego roztworu zawiera już 0,1 mg Cu . 
c) Kwas solny cz.d.a., roztwory 2N i 1: 1. Z tak otrzymanego roztworu pobrać 5 cm3, prze-

d) Siarczyn sodowy cZ.d .a . nieść d~ kolby pomiarowej pojemności 500 cm~ 
e) Podstawowy roztwór wzorcowy jonów żela-- " za,wie;rającej jony żelazowe (Fe3+) i jony manga

zowych (Fe3+ ) przygotować przez rozpuszcze- narwe (Mn2+) i dopełnić do krreski wodą. 
nie 8,6350 g siarczanu żelazowo-amonowego 

f(NH4)Fe(S04h'12HzOI w wodzie· z dodatk.iem 
5 cm3 stężonego H2S04 i ro\Zcieńczyć roztwór 
wodą destylowaną w kolbie pomiarowej do 1 dm3 . 

l cm3 tak przygotowanego roztworu zawie;ra 
1 mg Fe. 

f) Podstawowy r oztwór wzorcowy jonów man
ganawych (Mn2 I ) przygotować przez rOlZpuszcze
nie 2,7485 g MnS04 (otrzymanego przez susrz.e
nie , siarczanu manganawego MnS04 ·5H20 
w 150°C i prażenie w piec.u e lektrycznym w 400 °C 
do stałej masy) w wodZli.e i rozcieńczyć roztwór 
wodą destylowaną w kolbie pomiarowej do 1 dm~. 

1 cm 3 tak przygotow3lnegO' roztwor u zawiera 
l mg Mn. 

g) Podstawowy roztwór wzo;rcowy jonów mie
dziowych (Cu2+) p;rzygotować prrzez rozpuszcze
nie 2,5118 g siarczanu miedZliowego CUS04 (otrzy
manego przez wysuszenie CUS04 ' 5HzO w tempe-' 
ra t urze 150°C do stalej masy) w wodzie zawie
rającej 1 cm3 stężonego H 2S04 i rozci eńczenie 

roztworu wodą w kolbie pomiarowej do l dm 'l . 
1 cm3 tego roztworu zawiera l mg Cu . 

ROlZtwór wzorcowy mieszaniny jonów uzyskany 
przez rozclenczenie podstawowych roztworów 
wzolTcowych będzie służył do w ylZTJ.aczaniia krzy
wych wzorcowych dla poszczególn ych met ali . 

i) Kwas a wtowy stężony. 

2.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
6 kolb pomiarowych pojemności 100 cm3 odmie
rzyć biu.retą następujące ilości roztworu wwrco
wego m!ieszan iny jonów przygotowanego wg 
2.6.3h) : 

2,5 cm3 - co odpowiada stężeniu 0,1 '10 - 8 g 
Fe/cm3 , 

'5,0 om~ - co odpow~ada stężeniu 0,2 ·10 s g 
Fe/cm3 , 

10,0 cm~ co odpowiada stężenau 0,4 . 10 - 6 g 
Fe/cm3 , 

15,0 cm3 co odpowiada stężeniu 0,6 ·1 0 8 g 
Fe/cm3 , 

20,0 cm~ co odpowiada stężeniu 0,8 '10 - 6 g 
Fe/cm3 , 

25,0 cm3 - co odpowiada stężen~u 1,0 .10- 6 g 
Fe/cm~. 
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Do kari:dej kolby dodać: 20 cm3 wody, 10 cm3 

2N roztworu kwasu soLnego i około 0,5 g siar
czynu sodowego . .Ę'o upływ~e 10 min dodać 25 cm3 

roztworu octanu amonowego, . 2 cm3 roztworu 
dwupirydy lu, uzupełnić kolby -do kresek wodą 
i W)'Imieszać. 

Jednocześnie przygotować w ten sam sposób 
rootwór porównawczy nie zawierający jonów że
lazowych (FeH), do którego dodać w tej samej 
kole}n.ości te same odczynnikJ. 

Pomiar absorbancji wykonać na spektrofoto
metrze przy długości fa li około 525 nm, stosując 
kuwety o grubości warstwy pochłaniającej 5 cm. 
Z otrzymanych danych sporządzić krzywą wzor
cową, odcinając na osi od ciętych ilości żelaza 

w glcm 3, a na osi rzędnych odpowiadające im 
wartości absorbancji. 

Dla wyznaczenia ka~dego punktu krzywej 
wzorcowej należy oblli czyć wielkość abso-rbancji 
z kzech równoległych oznaczań . 

2.6.5. Przygotowanie próbki do badań. W tyglu 
porcelanowym zważyć z dokładnością do 0,0002 g 
10 g lub wg wskazań normy przedm~otowej bada
nego przyspieszacza i ostrożn~e spalić nad pło

mieniem palnika. Jeżeli nie cała plróbka ulega 
spopieleniu , należy tygiel ostudzić, dodać 2 -:- 3 
kropel stężonego kwasu azotowego, po czym da
lej prażyć nad płomieniem palnika, a następnie 

W1Ipiecu elektrycznym w temperaturze 550 ± 20oC. 

Po .wyprażeniu popiołu i ostudzeniu dodać do 
tygla 3 cm3 kwasu solnego 1 :1, l cm3 s tężonego 

HN03 do możliwie całkowitego rozpuszczenia si.ę 

popiołu. W przypadku ruiecałkow i tej rOlZpuszcza l
ności zawartość t y gla ogrzewać nad płomieniem 

parnika . Rozpuszczony popiół przenieść ilościocwo 

do zlewki poj emności 50 cm:! i odparować (do 
około 5 cm3 ) nad plamieniem palnika do całko

witego ro~puszczenia osadu. J eżeli popu ół nadal 
nie rozpu śc i! się całko·wicie , należy dodać jeszcze 
roztworu kwasu solnego (1 :1) . 
Zawartość zlewki przenieść nas tępni e i lościo'\vo 

do kolby pomiarowej poj emnośc i 50 cm:! i uzu
pełnić do kireski wodą. 

Tak przygotowany roztwór służy do oznaczania 
zawartośc i żelaza, manganu i mied zi. 

2.6.6. Wykonanie oznaczania. Pobrać 5 cm:! 
roztwor u przygotowanego wg 2.6.5 i postępować 

zgodnie z 2.6.4, dodając w te j samej kol ejności 

te saune odczy nniki co do kolb po:nia;rowych 
z odmi erzony m i ilościami ro ztworu wzorcovłego 

2.6.7. Obliczanie wyników. Z k r zywej wzorco
we j odczytać zawartość żelaza w g/cm". 
Zawar toś(: żelaza obliczyć w ptocentaćh wg 

wZOru 

a 
. !O' x (5) 

m 

w którym: 
a - stężenie żela,za odczytane z krzywej 

wzorcowej, g/cm3 , 

m - masa badanego przyspieszacza, g. 
2.6.8. Wynik końcowy oznaczania. Za wyn~k 

należy przyjąć średnią alrytmetyczną wyników 
co naj ffi[1 iej dwóch równoległych oznaczań n1e 
rÓŻJniących się między sobą więcej niż o 5';0 wy
niku mnieJszego. 

2.7. Oznaczanie zawartości manganu 
2.7.1. Zasada oznacza,nia. Zelazo od<kiela się 

przez wytrącenie wodorotlenku za pomocą za
wiesiny tlenku cynkowego. 
Miedź tworzy kompleks z amoniakiem. Jony 

manganawe (Mn2+) tworzą bezbarwny kompleks 
z formaldO!ksymem, który szybko pod wpły\wem 

tlenu przechodzJ w zabarw1iony brunatnoczelrwo
ny kompleks, w któlry m mangan jest czterowar-

, tościowy . 
2.7.2. Odczynniki i roztwory 
a) Winian amonowy ez.d.a., 20 .... procentowy 

wodny rOr.?:twór zmieszany z 20-plrocentolWym 
wodn)'lm roztworem chlorku amonowego ez.d.a . 
w stosunku l + 1. 

b) Tlenek cynku cz.d.a., 10-plrocentowa 7..awie-
sina wodna. 

c) Formaldoksym, roztwór otTzymany przez 
rozpuszczenie 4 g chlorowodorku hydroksy 10-
aminy oz.d.a. i 4 cm3 40~procentowego rozbworu 
formaLiny cz.d.a. w 100 cm3 w<ldy . 

2.7 .3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
6 zlewek pojeffi[1ości 500m3 odmierq;yć 'bi.ulfetą 

następujące ilości roztworu wzorcowego przygo
towanego wg 2.6.3h) 

2,0 cm" co odpowiada stężeniu 0,16.10- 6 g 

Mn/cm3 , 

2,5 cm3 co odpowiada stężeniu 0,20 ·10 -' 1\ g 

11nIcm3, 

4,0 cm3 co odpowiada stężeniu 0,32 ·10- 1\ g 

Mn/'cm 3, 

5,0 cm3 co odpowiada stężeniu 0,40 . 10- 8 g 

MnJcm 3 , 

7,0 cm" - co odpowiada stężeniu 0,60 .10- 8 g 

Mn/cm", 
10,0 cm" - co odpowiada stężeniu 0,80 .10- 6 g 

Mn/cm" . 
Do każdej zlewki dodawać małymi porcj.ami 

zawies inę tlenku cy nkowego tak długo, aż prze
stanie się rozpuszczać, a następnie jeszcze nie
wielk i nadmiar. Całość ogrzewać \V ciągu 20 min 
na łaźni wodnej w tem.peraturze 80°C. Po wy 
studzeniu mieszaninę sączyć przez średni sączek 
jakośc!io.wy do. kolbki pom,ialrowej po.jemnośc i 

50 cm:;, do przesączu dodać 5 cm:l mri.eszaniny 
w in ianu i chlorku amonowego. Całość a lkalizo
wać roztworem amoniaku, tak aby pH roztworu 
było większe niż 8,7 (do rozpuszczenia białego 
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osadu), dodac 3 cm3 forrnaldoksymu i uzupeŁntić: 

wO<ią do kreski. 
Po upływie 15 mlin wykonac pomiar absor

banej i przy długości fali około 455 nm, stosując 
kuwety o grubości warstwy pochłaniającej 5 cm. 

Z otrzymanych danych wykreślić krzywą 

wzorcową zgodnie z 2.6.4. 
2.7.4. Wykonanie oznaczania. Do zlewki po

jemności 50 cm3 pobrać 20 cm3 roztworu przygo
towanego wg 2.6.5, dodając w takiej samej ko
lejności te same odczynniki co do zlewek z od- ' 
mierzonymi ilościami roztworu w zorcowego wg 
2.7.3. 

2.7.5. Obliczanie wyników. Z krzywej wzorco
wej odczytać zawaJ"tość manganu w g/cm3• Za
wartość manganu obliczyć w procentach wg 
w zoru 

x 

w k tórym: 

2~a 

2m 
. 10' (6) 

a - stężenie manganu w g/am 3 odczytane 
z krzywej wzorcowej, 

m - masa badanego przyspi eszacza, g . 

2.7.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik 
oznaczania przyj ąć średnią arytmetyczną wyni
ków co najmniej dwóch równoległych oznaczań 
nie różniących się między sobą więcej niż o 109/ 0 

wyniku mniejszego. 

2.8. Oznaczanie zawartości miedzi 

2.8.1. Zasada metody. Jony mied ziowe (CU 2-1 ) 

tworzą z dwuetylodwutiokarbaminianem sodo
w y m żółty, trudno rozpuszczalny w wod zie dwu
etylodwutioka[' baminian miedziowy, który jest 
ekstrahowany czter och lorkiem węgla. Żelazo 

i mangan w środow~sku cytrynianowym są 

maskowane p rzez wersenian sodowy. 

2.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) Cytrynian amonowy , rozLwór o trzymany 

przez zmieszanie 210 g stężonego r oztwor u anlO
niaku cz.d.a . z 150 cm3 wody i dodanie malymi 
porcjami 200 g bvasu cytrynowego cz.d .a . przy 
ciągłym mieszaniu do rozpuszczenia. 

b) Czteroch lorek węgla cz.d.a. 
c) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a., 

O,l-pr ocentovv·y wodny roztwór doprowad zony za 
pomocą amoniaku do pH 9 i przechowywany 
w ciemn ej butelce. 

d) Wersenian sodowy cz.d .a., ID-pr ocentowy 
wodny roztwór. 

2.8.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
6 rozd zielaczy pojemności 100 cm 3 odm ierzyć 

bi uretą następując e ilości roztworu w zorcowego 
przygotowanego wg 2.6. 3h), 

2,5 cm3 - co odpowiada stężeniu 0,1 . 10 - 6 g 
Cu/cm\ 

5,0 0IIl3 co odpowiada stężeniu 0,2.10 - 6 g 
Cu/cms, 

7,5 om3 co odpowiada stężeniu 0,3 . 10 - 6 g 

Cu/cm', 
10,0 cm:l co odpowiada stężeniu 0,4.10 - 6 g 

Cu/cms, 
15,0 c m 3 co odpowiada stężeniu 0,6.10 - 6 g 

Cu/cms, 
20,0 om3 - co odpowiada stężeniu 0,8.10 - 6 g 

Cu/ems. 

Następnie dodać 5 cm3 cytrynianu amonowego 
i 10 cm3 wersenianu sodowego, za pomocą amo
niaku ustalić pH = 8,5 (około 2 cm3 NH3), po czym 
dodać 5 cm3 mztworu dwuetylodwutiokarbami
nianu sodowego. Po 10 min dodać 10 cm! cztero
chlorku węgla i całość wytrząsać w ciągu 2 min. 
Po rozdzieleniu się warstw, warstwę cztero
ch lorku węgla spuścić do kolby pomiarowej po
jemności 25 cm3• Roztwór wodny wytrząsać po
nOWil1ie w ciągu 1 min z 10 cm3 czterochlorku 
węgla. Ekstrakty połączyć w kolbie pomiarowej 
pojemności 25 cm3, sącząc końcową część ekstrak
tu z rozdzielacza przez sączek średni jakościowy. 

Kolbę dopełnić do kreski czterochlorkiem węgla. 
.J ednocześnie przygotować roztwór porównaw

czy, nie dodając roztworu wzorcowego jonów 
miedZJiowych (Cu 2+ ), a pozostałe odczynniki do
zowac w takiej samej kolejności. Pomiar absor
bancji wykonać przy długości fali około 436 n~, 
stosując kuwety o grubości warstwy pochłania
jącej 5 cm. 

Z otrzy manych danych wykreślić krzywą 

wzorcową zgodnie z 2.6.4. 
2.8.4. Wykonanie oznaczania. Do rozdzielacza 

pojemności 100 cm 3 pobrać 20 cm3 roztworu 
p rzy gotowanego wg 2.6.5 i postępować zgodnie 
z 2.8.3, dodaj ąc t e same odczynniki w tej samej 
ko lejności co do rozd zielaczy z roztwO'l:-em wzor

cowym. 
2.8.5. Obliczanie wyników. Z k rzywej w zorco

wej odczytać zcl\vartość mied zi w g /om". Za
wartość miedzi (X) obliczyć w procen tach wg 

w zoru 

w ldórym: 

1:'5a x = --- -- . lO" 
2m 

(7) 

a - stężenie rnie dzi w g/cm3 odczytane 
z k rzywej w zorcowej, 

m - m asa ba danej p r óbki p r zysp ieszacza, g. 
2.8.6. Wynik kOJlcowy ozna czania. Za wynik 

przyjqć średnią arytm etyczną ·wyników co n a j
mni e j d\vóch równoległych oznaczań nie różnią
cych s ię m iędzy sobą \v i ęcej niż o 10% w)'11iku 

mniej szego. 
2.9. Zaokrąglanie i zapisywanie liczb powinno 

b y t: zgodne z zasadami podany mi w PN-70/ 
N-02120 p. 3.3.2. 

K O N IEC 
Informa cje doda Uwwe 
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INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca norm~ _ . Dol IIośląskie Za
klady Chemiczne ORG:\ NTKA, Żarów . 

\ 

~, Istotne :uniallY \1 ' stosunku do PN-60/C-04516 

a) wprowadzono 11O\\' P metod y OZlIaczall ia że laza, 

ma ngan u i miedzi za pomocą s pektrofotometru, 

bl zaktual izowano ok reś l enia, 

Dotychcza~ obowiązująca PN -60/C-04 51 (i !.Os ta jc ll n i('
ważn i o ll a z dniem 1 paźd ziprllika 1980 r 

3. Normy związane 
PN-76/C-04513 Owaczanie grali ie temperatu ry topnienia 

lub temperatury rozkładu substancji organicznyc h 
w kapilarze 

PN-70/N-02120 Za.-;ad y 
BN -70/ 6069-1 5 Srodki 

Nekalina S 

zaokrąglania i zapi sywa llia liczb 
p om ocnicze dla wl6k iellll ic twCi 

ł . Autorzy pro,iektu norllly ~ mgr i nż, SabIna P ie 
lLiąd z , mg r Barba ra Szyma l'lS ka. An na Bry g, Dol no 
ś l ąs kie Zaklady Chemiczl1p ORGANIKA . 7.ar6w. 
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