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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azo-
tan manganawy stosowany jako odczynnik chemiczny.

Azotan manganawy ma:

a) wzor ogolny Mn(NOs), - 6H0,

b) mase¢ czgsteczkowyg 287,04.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
wac¢ w zakresie produkcji 1 obrotu.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zawarto$ci gtéwnego
sktadnika 1 zanieczyszczen, ustala si¢ dwa gatunki azo-
tanu manganawego, 0znaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. - CZYSLY.

2.2. Przyklad oznaczenia azotanu manganawego czy-
stego do analizy:

AZOTAN MANGANAWY cz.d.a. BN-79/6191-162

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Azotan manganawy powi-
nien mie¢ posta¢ jasnordézowych krysztalow, rozpusz-
czajacych si¢ w temperaturze ponizey 25°C w wodzie
krystalizacyjnej.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. |,

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Azotan manganawy nalezy pakowac, przechowywacé
I transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodza) opakowania: stoiki ze szkia oranzowego,
z doszlifowanymi korkami, zamykane nakretkami z
tworzywa sztucznego, z podktadkg polietylenows.

Masa opakowan netto: 250, 500 1 1000 g.

Na zyczenie odbiorcow, dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposdb nie gor-
szy niz ww. opakowania 1 ma wymiary zgodne z zasada-
mi systemu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaj badan

a) oznaczanie zawartosci
(3.2a),

b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (3.2b),

azotanu manganawego

)
d)
¢)
)

oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie

zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci

chlorkéw (3.2¢),
siarczanow (3.2d),
metali cigzkich (3.2e),
zelaza (3.2f),

Tablica 1
T Gatunki
cz.d.a. cz.
a) Azotanu manganawego [Mn(NO;), -
- 6H,O], %, nie mnicj niz 99,5 99,5
b) Substanc)i nierozpuszczalnych w wo-
dzie, 9, me wigce] niz 0,005 0,01
¢) Chlorkow (CI), %. nie wiecej niz 0.002 0,02
d) Siarczanow (SO4*), %, nie wigeej niz 0.01 0.02
¢) Metali cigzkich (Pb?"), %. nic wigcej
niz 0,001 0,003
f) Zelaza (Fe''), %. nie wicce] niz 0.001 0.003
g) Cynku (Zn*"), %. nie wigce] niz 0.01 0.03
h) Suma sodu. wapnia 1 potasu (Na, Ca,
K). %, nie wicce) niz (.04 0.08
) Niklu (Ni%). 9%, nic wicce] niz 0.02 nie  nor-
malizuje
sig

g) oznaczanie zawartosci cynku (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci sumy sodu, wapnia i pota-
su (3.2h),

1) oznaczanic zawartosci niklu (3.21).

5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika cz.d.a. na-
lezy pobiera¢ zogdnie z PN-70/C-80047. Przy pobiera-
niu $redniej probki laboratoryjnej odczynnika w gatun-
ku cz., nalezy stosowac¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielkos¢ partii — 500 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotne) — 100 g,

¢) liczb¢ probek jednostkowych — wg tabl. 2;

Tablica 2

Liczba opakowan

. . Liczba probek jednostkowych
jednostkowych w parti

do 1S 5
16 = 25
26 <+ 63 8
64 = 160 9
ponad 16] 10

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 30 kwietnia 1979 r. jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1980 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 26/1979 poz. 119)

WYDAWNICTWA NORMALIZACY.INE 1980.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark wyd. 0,90 Nakt 2300 + 55 Zam. 3340/79

Cena zt 5,40
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d) wielko$¢ $redniej probki laboratoryjne; — 500 g.

5.3. Opis badan

§.3.1. Oznaczanie zawartosci azotanu manganawego
[MU(NO3)2 : 6H20]

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy cz.d.a. 0,05M roztwor,
przygotowany wg PN-68/C-04950 p. 2.4.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., 10-pro-
centowy roztwor. :

¢) Roztwor buforowy amonowy o pH 10, przygoto-
wany wg PN-68/C-04950 p. 2.4.

d) Czern eriochromowa T, mieszanina wskaZnika
przygotowana wg PN-68/C-04950 p. 2.4j).

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,2500 g badanego
azotanu manganawego rozpusci¢ w kolbie stozkowe;j
w 100 cm?® wody, doda¢ 5§ cm? roztworu chlorowodorku
hydroksyloaminy, 5 ¢m’ roztworu buforowego amono-
wego, 0,1 g mieszaniny wskaznikowej czerni eriochro-
mowej T i miareczkowad roztworem wersenianu dwuso-
dowego do zmiany zabarwienia z czerwonofioletowego
na niebieskie.

Zawarto$¢ azotanu manganawego (X) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

V- 0,01435 - 100

X = (1)
m
w ktorym:

' — ilo$¢ cm?® Scisle 0,05M roztworu werse-
nianu dwusodowego,zuzyta do miarecz-
kowania, cm’,

m; — odwazka badanego azotu manganawe-
g0, 8,
0,01435 — ilo$¢ azotanu manganawego odpowiada-

jaca 1 cm?® $cile 0.05M roztworu wer-
senianu dwusodowego. g.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nicrozpusez-

czalnych w wodzie. 50,00 ¢ badancgo azotanu mangana-
wego rozpuscic w 500 cm’ wody 1 wykonad osnaczani
we PN-08/C-04517.

Zawartos¢ substancyi nicrospuszezalnveh wowodzie

(X)) obliczve w procentach we wzoru

X__a-lOO 2
, == 50 2)

w ktorym ¢ — masa wysuszonej pozostatosci, g.
5.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkéow (Cl)
5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04518

p. 2.3.
5.3.3.2. Wykonanie gznaczania. 1,00 g badanego azo-

tanu manganawego rozpusci¢ w 20 cm’® wody w kolbie

stozkowe] 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518

p. 2.4 — sposéb A.

Badany azotan manganawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli opalizacja powstata w roztworze badanym
po uplywie 10 min nie bgdzie intensywniejsza od opa-
lizacji roztworu poroOwnawczego, przygotowanego row-
noczesnie 1 zawierajgcego w te] samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg CI'
i te same ilosci odczynnikow.

5.3.4. Oznaczanie zawarto$ci siarczanéw (SO;%)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04519
p. 2.3

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego azo-
tanu manganawego rozpusci¢ w 30 cm?® wody i wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3.

Badany azotan manganawy odpowiada wymaganiom
normy, jesli powstate po 15 min zmg¢tnienie roztworu
badanego nie bedzie intensywniejsze od zmgtnienia roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego rownoczesnie
i zawierajgcegd w tej same] objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,10 mg SO4*,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg SO
i te same ilosci odczynnikow.

5.3.5. Oznaczanie zawartoéci metali cigzkich (Pb?")

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04515
p. 2.4 oraz roztwor azotanu manganawego wolnego od
metali ciezkich, przygotowany w nastgpujgcy sposob:
30,00 g azotanu manganawego rozpusci¢ w 75 cm’® wo-
dy, doda¢ 1,5 cm® kwasu octowego, rozcienczy¢ wodg
do objetosci 90 cm?, dodac 10 cm? wody siarkowodoro-
wej, wymieszal, pozostawi¢ do odstania na 18 + 20 h,
a nastepnie roztwor przesgczyc.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego azo-
tanu manganawego rozpusci¢ w 30 cm?® wody i wykonacd
oznaczanie wg PN-68/C-04515 p. 2.5.1.

Badany azotan manganawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie powstate w roztworze bada-
nym po uplywic 10 < 15 min nie bgdzie intensywniej-
sze od zabarwienia roztworu poréwnawczego, przygo-
towanego rownoczesnie 1 zawierajgcego 30 cm® roztwo-
ru azotanu manganawego niezawierajgcego metali cigz-
kich 1 te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg Pb?,

dla odczynnika cz. — 0,15 mg Pb*.

5.3.6. Oznaczanie zawartoéci Zelaza (Fe'')

5.3.6.1. Aparatura, przyrzady i materialy — wg
PN-75/C-04521.02 p. 3.
§.3.6.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/

C-04521.02 p. 4.

5.3.6.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Przygoto-
waé roztwory wzorcowe zawierajgce w 50 cm’: 0,002;
0,005; 0,01; 0.02; 0.03; 0,04 i 0,05 mg Fe'.

Kazdy z tych roztwordw umiecsci¢ w zlewce pojem-
nosci 250 cm’.

Do roztworow dodaé 0.2 cm® roztworu kwasu solne-
go, 5 c¢m’® roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy.

Po 3 min dodaé roztworu amoniaku do uzyskania
pH okoto 4 (wobec papierka uniwersalnego) 10 cm’
roztworu kwasu cytrynowego, 5 cm?® roztworu 2,2'-dwu-
pirydylu.
) Nastepnie przenies¢ ilosciowo roztwory do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 cm’, dopelni¢ objetos¢ woda
do kreski 1 dokladnie wymieszac.

Po 30 min przelaé¢ roztwér do kuwety 1 mierzyé
absorbancje przy dtugosci fali 522 nm.
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Z otrzymanych wynikow sporzadzi¢ krzywa wzorco-
wg, odkladajac na osi rzgdnych wartosci absorbancji,
a na osi odcigtych zawartosci zelaza w miligramach.
Jako odnosnik stosowal roztwor 2.2’-dwupirydylu.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego azo-
tanu manganawego umie$ci¢ w zlewce pojemnosci
250 cm? 1 rozpusci¢ w 25 ¢cm?® wody i 2 cm?® kwasu sol-
nego. Dalej wykonywa¢ oznaczanie wg PN-75/
C-04521.02 p. 7.

Z otrzymanych danych, postugujgc si¢ krzywa wzor-
cowa, odczyta¢ zawarto$¢ zeclaza w miligramach.

Zawartos¢ zelaza (X») obliczy¢ w procentach wg wzo-
ru

_a - 100 ai
Ay = = (3)
my - 1000 my - 10
w ktorym:
a; — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej wzorco-
wej, mg,
m; — odwazka badanego azotanu manganawego, g.

5.3.7. Oznaczanie zawartoSci cynku (Zn?")

5.3.7.1. Aparatura

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

b) Lampa cynkowa z katodg wnekows.

c) Palnik acetylenowy ze szczeling o dtugosci 10 cm.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15) 1 0.00IN roztwor.

b) Roztwor wzorcowy cynku, przygotowany przez
rozpuszczenie 1,2446 ¢ ZnO (ztota pieczeé) w 10 cm?
kwasu azotowego (1,15) 1 uzupetniony woda w kolbie
pomiarowe] pojemnosci 100 cm® do kreski. Roztwor
wzorcowy rozcienczy¢ 0,00IN roztworem kwasu azoto-
wego w stosunku 1:99, Rozcienczony roztwor wzorco-
wy zawiera 1-107° g Zn*/cm’.

5.3.7.3. Sporzadzenie krzywej wzorcowej. Do pieciu
kolb pomiarowych pojemnosct 100 cm? wprowadzi¢ ko-
feno: 20 41 61 81 1) o’ rozeienezonego roztworu Wzor-
cowego, uzupelnic objetos¢ roztworu 0,00IN roztwo-
rem kwasu azotowego do kreski 1 wymieszac.

Otrzymane roztwory wzorcowe zawiceraja kolejno:
21077 41077 61077 8107 1-10°¢ g Zn* w | cm?

Postepujac zgodnie z instrukcjy obstugt spektrofoto-
metru absorpc) atomowe), wprowadzi¢ kolejno do pto-
mienia palnika przygotowane roztwory wzorcowe.

Zmierzy¢ absorbancje roztworow wzorcowych 1 wy-
kreshi¢ krzywg wzorcowg zaleznosci absorbanc)i od ste-
zenia cynku w roztworze.

Przy pracy na spektrofotometrze absorpeji atomowe;
Pve Unicam SP 90 A ustali¢ nast¢pujgce warunki po-
miaru:

przeplvw powietrza S I/min,

przeplyw acectylenu 1,1 1/min,

dtugos¢ fali 213.9 nm.

szerokos¢ szezeliny 0,1 mm,

nat¢zenie pradu lampy 8 mA,

wysokosc¢ palntka 8 mm.

Wzmocnienie, ekspansjg 1 stalg czasowa ustali¢ na
optymalne warunki, zgodnie z instrukcjg obstugi spek-
trofotometru. '

Przy zastosowaniu innych spektrofotometréw ab-
sorpcji atomowej, nalezy ustali¢ warunki pomiaru zgod-
nie z instrukcja obstugi danego spektrofotometru.

5.3.7.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo-
tanu manganawego umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 100 cm?, rozpuscié¢ w wodzie, uzupetni¢ obje-
tos¢ roztworu woda do kreski i wymieszaé.

Otrzymany roztwor wprowadzi¢ do ptomienia palni-
ka w warunkach identycznych jak przy sporzadzaniu
krzywej wzorcowej.

Zmierzy¢ absorbancj¢ 1 odczyta¢ z krzywej wzorco-
we] stezenie cynku w badanym roztworze.

Zawarto$¢ cynku (X3) w badanym azotanie mangana-
wym obliczy¢ w procentach wg wzoru

Y, = as - V - 100 (@)
ms
w ktérym:
as — stezenie cynku odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/cm?,
V' — objetos¢ roztworu probki przygotowanej do
pomiaru cm?,
m; — odwazka badanego azotanu manganawego, g.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci sodu, wapnia i potasu
(Na', Ca”", K"

5.3.8.1. Aparatura

a) Zestaw do elektrolizy na katodzie rtgciowe).

b) Elektrolizer laboratoryjny z amperomierzem
o wskazaniach dziatki 0.05 A.

¢) Fotometr plomieniowy firmy Zeiss wraz z kom-
pletnym wyposazeniem.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84) 1 (1,11).

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

¢) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.

d) Rte¢ metaliczna cz.d.a.

¢) Kwas solny c¢z.d.a. (1,19).

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo-
tanu manganawego rozpusci¢ w 50 cm? wody destylo-
wanej w zlewce pojemnosci 150 cm?’, dodaé¢ 2 cm’ kwa-
su siarkowego (1,84), 1 g chlorowodorku hydroksylo-
aminy i po dokladnym wymieszaniu doda¢ powoli krop-
lami, przy cigglym mieszaniu, 12 cm® wody amoniakal-
nej. Rozcienczy¢ roztwor do objetosci 80 c¢cm’ i1 prze-
nie$¢ ilosciowo do zlewki pojemnosci 150 ¢m’. na dnie
ktorej znajduje si¢ rtgc.

Potgczyé obwdd pradu: wihaczy¢ elektrolizer do sieci.

Jedna elektroda (katoda) potaczona z zaciskami elek-
trolizera, oznaczona znakiem minus (=), powinna sty-
kac¢ si¢ z rtecig.

Druga elektroda (anoda) potaczona z zaciskami elek-
trolizera, oznaczona znakiem plus (+), powinna by¢ za-
nurzona w roztworze w odlegtosci okoto 1,5 cm® od po-
wierzchni rtect.

Elektrody potaczy¢ z zaciskami elektrolizera za po-
moca izolowanych drutéw miedziowych.
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Prowadzié¢ elektrolize¢ w ciggu 1 h, przy nat¢zeniu
pradu (I} obliczonym w amperach wg wzoru

I = 0,15 - 7r? (5)
w ktorym:
0.15 — gestos¢ pradu, A/cm?,
mr’ — powierzchnia katody (rtgci), cm?,

Podczas elektrolizy nalezy co pewien czas kontrolo-
waé nate¢zenie pradu oraz miesza¢ precikiem szklanym
roztwor 1 rteé. Po zakonczonej elektrolizie, roztwor
znad rteci zla¢ do uprzednio wytrawione) kwasem sol-
nym parownicy kwarcowej pojemnosci 100 c¢cm’.

Zlewkg¢ 1 powierzchnig rtgei przemy¢ wodg, ktdrg na-
lezy dotaczyé do roztworu. Otrzymany roztwor odparo-
waé¢ do sucha na tazni wodnej, a nastgpnie ostroznie
przeprazy¢ w temperaturze 350°C do catkowitego ad-
pedzenia soli amonowych. Do pozostatoSci w parowni-
cy doda¢ kilka kropli st¢zonego kwasu solnego, odpa-
rowa¢ do sucha, a nastgpnie rozpusci¢ w 100 cm?* wody
destylowanej (1-procentowy roztwoér) 1 wykonaé ozna-
‘czanie wg PN-68/C-04933 sposobem b), stosujgc naste-
pujgce filtry selektywne dla:

sodu (Na) — 59,
potasu (K) — 77,
wapnia (Ca) — 03.

Zawartos¢ sodu (Xi) w badanym azotanie mangana-
wym obliczy¢ w procentach wg wzoru

Xy = —— (6)
M -
w ktorvm:
a: stezenie sodu odczytane z krzywe] wzorco-

wej, g/cm’,
ms; — odwazka badanego azotanu manganawego. ¢.
Zawarto$¢ potasu (Xs) w badanym azotanie manga-
nawym obliczy¢ w procentach wg wzoru

) as - 100
Xs = (7)
My
w ktorym:
a; — stezenie potasu odezytane z krzywej wzorco-
wej, g/cm?,
ms; — odwazka badanego azotanu manganawego, .

Zawartos¢ wapnia (Xs) w badanym azotanie manga-
nawym obliczy¢ w procentach wg wzoru

v, — as - 100 (8)
ms
w ktorym:
a; — stgzenie wapnia odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/cm?,
ms — odwazka badanego azotanu manganawego. .

5.3.8.4. Obliczanie sumy zawartoSci sodu, potasu
i wapnia w badanym azotanie manganawym. Zawartosé
sodu, potasu 1 wapnia w badanym azotanie maneana-

wym (Y) obliczy¢ w procentach wg wzoru

Y= X4+ Xs + X; (9)
w ktorym:
Xs — zawarto$¢ sodu obliczona wg 5.3.8.3,
Xs — zawartos$¢ potasu obliczona wg 5.3.8.3,
X¢ — zawarto$s¢ wapnia obliczona wg 5.3.8.3.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci niklu (Ni®")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Octan sodowy cz.d.a.

b) Kwas octowy cz.d.a.

¢) Woda siarkowodorowa §wiezo przygotowana wg
PN-68/C-06500,

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ni%', przygo-
towany wg PN-68/C-06500 1 rozcienczony w stosunku
10:990. I ¢cm® rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg
Ni?".

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego azota-
nu manganawego, odwazonego z dokladnoscig do
0,01 g, rozpuséci¢ w 100 cm? wody.

Do 20 cm’ (0,1 g) tego roztworu pobranego pipeta
doda¢ 2 g octanu sodowego 1 10 cm? wody siarkowodo-
rowej, po uplywie 1 min dodaé¢ 5 cm’ kwasu octowego
1 wymieszacd,

Badany azotan manganawy odpowiada wymaganiom
normy, jesli Sciemnienie powstale w badanym roztwo-
rze nic bgdzie intensywniejsze od Sciemnienia roztworu
porownawczego, przvgotowanego rownoczesnie 1 za-
wierajgcego w tej samej objetosct te same 1losci odczyn-
nikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0.02 mg Ni?".

5.3.10. Inne metody oznaczania zelaza oraz metali
ciezkich jako sumy otowiu, miedzi, srebra i nikiu metoda
spektrograficzng ze Scistym zachowaniem ustalonych nor-
ma parametrow

5.3.10.1. Aparatura

a) Sprektrograf siatkowy duzej dyspersji z mozliwos-
cig podwojnego przebiegu promient PGS-2 firmy Zeiss.

b) Generator pragdu stalego.

¢) Spektroprojektor.

d) Mikrofotometr typu GII firmy Zeciss.

e) Waga torsyjna.

5.3.10.2. Materialy pomocnicze i roztwory

a) Plyty fotograficzne Agfa Gevaert 34 B 50.

b) Elektrody gratitowe produkcji CSRS, typ SU 316,
305, 202.

c) Wywolywacz 1D-2 przygotowany przez rozpusz-
czenie w | dm’ wody destylowanej kole¢jno nastepujg-
cych ilosct odezynnikéw: metolu 2 g, hydrochinonu 8 g,

“siarczynu sodowego bezwodnego 75 g lub krystaliczne-

go 150 g. wegglanu sodowego bezwodnego 36 g lub
krystalicznego 88 g, bromku potasu 2 g. Bezposrednio
przed uzyciem rozcieniczy¢ roztwor wodg destylowang
w stosunku 1:2.

d) Utrwalacz przygotowany przez rozpuszczenie w
I dm? wody destylowanej 400 ¢ tiosiarczanu sodowego
oraz 25 g pirosiarczynu potasu.

¢) Kwas siarkowy cz.d.a. (1.,11).

{) Tleneck galu spektralnie cz.



BN-79/6191-162 5

5.3.10.3. Przygotowanie probki badanej. 5,00 g bada-
nego azotanu manganawego umiesci¢ w uprzednio wy-
trawionej kwasem solnym parownicy kwarcowej, dodaé
10 cm? kwasu siarkowego, calo$¢ odparowac¢ do sucha
na kuchence elektrycznej z regulacjg temperatury, po-
krytej plyta grafitowg, nastgpnie przeprazy¢ w ciagu
15 min w temperaturze 300°C. Zawarto$¢ parownicy
przenies¢ do mozdzierza agatowego 1 rozetrze¢ w ciggu
5 min. Odwazy¢ 160 mg roztartej probki, dodaé¢ 40 mg
tlenku galu, catos¢ uciera¢ w mozdzierzu agatowym w
ciggu 10 min.

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ po 30 mg
otrzymanej mieszaniny, przenie$¢ ilosciowo za pomocy
szpachelki platynowej do kraterkow elektrod grafito-
wych SU 3051 SU 316, uprzednio przedpalonych w cig-
gu 15 min w luku pradu stalego o natg¢zeniu 6 A.

Elektrody z probkg badang przechowywaé¢ do mo-
mentu wzbudzenia w specjalnej kasecie z pleksi.

Eksponowac kolejno na jedng ptyt¢ fotograficznag
widmo probki badanej w nast¢pujacych warunkach:

podwdjny przebieg promieni,

kat skrecenia siatki a (-5,6),

przerwa analityczna 3 mm,

przestona posrednia 3,2 mm,

filtr trojstopniowy o przepuszczalnosci 10, 50 1 100%,

elektroda z kraterkiem (dolna) SU 305, SU 316 (kato-
da),

elektroda z zakonczeniem stozkowym (gérna) SU 202
(anoda),

dla oznaczania otowiu ekspozycja z elektrod SU 305,

tuk pradu stalego o natezeniu 8§ A,

czas ekspozycji — 40 s,

dla oznaczania zelaza, miedzi 1 srebra ekspozycja
z elektod SU 316,

tuk pradu stalego o natezeniu 9 A,

cza ekspozycji 10 s.

W celu otrzymania dokladniejszych wynikow wyko-
na¢ po trzy ekspozycje probki badanej zaréwno z elek-
trod SU 305, jak 1 z elektrod SU 316.

Naswietlong plyt¢ fotograficzng wywotaé w ciggu
4,5 min, utrwali¢ w ciggu 10 min, wymy¢ doktadnie wo-
da 1 wysuszy¢ w strumieniu cieptego powietrza. W otrzy-
manych widmach probki badanej zmierzy¢, postugujac
si¢ transformowana skalg zaczernien P, zaczernienie na-
stepujacych linni analitycznych oraz tta obok linii anali-
tycznych przy podanej przepuszczalnosci filtru.

Dtugos$¢ linii Odlegtod¢ tla Przepuszczal-
analitycznej, nm od linii, mm nos¢ filtru, %

Ag 338,289 0,06 w kierunku 50
fal krotkich _
N1 300,36 0,06 w kierunku 100

fal kroétkich

Wykresli¢. krzywa zaczernienia emulsji fotograficzne;j
metody filtru tréjstopniowego w ukiadzie P, /igl, sto-
sujac lini¢ zelaza Fe 283,156 nm 1 uwzgledniajgc po-
prawki na przepuszczalno$¢ filtru F, — zaczernienia
linii analityczne) zelaza 283,156, mierzone przy prze-
puszczalnosci filtru 100, 50 i 10%.

lgl — logarytm przepuszczalnosct filtru.
Poprawki na przepuszczalno$¢ filtru wynosza:
dla 100% — 100,

dla 50% — 473,

dla 10% — 124.

Z otrzymanej krzywej zaczernienia emulsji fotografi-
cznej odczyta¢ odpowiednie logarytmy intensywnoscl
dla zmierzonych zaczernien poszczegdlnych linii anali-
tycznych oznaczanych pierwiastkéw oraz odpowiednie
logarytmy intensywnosci tta obok linii analitycznych.

Zawarto$¢ zelaza (X7), otowiu (X3), miedzi (Xy), sre-
bra (Xi0) 1 niklu (X;;) w badanym azotanie mangana-
wym obliczy¢ w procentach wg wzoru, np.

X7 = [(IgIHt - lglr) - 11K (10)
w ktéorym:
lg]l+r — logarytm intensywnosci linii 1 tla dla
poszczegdlnych oznaczanych pierwiast-
kow,
lgf  — logarytm intensywnosci tla obok linii ana-
! lityczney,
K — wspolczynnik obliczony wg Harveya, wy-
nosi dla:
cz.d.a. ¢z
Fe 2,1-10* 2,7-104
Cu 1,8-10°3 2.3+ 107
Ag 2,5-10°5 3,8-10°
Pb 1,2+10™ 1,2-107¢
Ni 8,1-10* —

5.3.10.5. Obliczanie zawartosci metali cigzkich (X)2)
jako sumy zawarto$ci otowiu, miedzi i1 srebra obliczy¢
w procentach wg wzoru

- Pb 283,306 0,1 w kierunku 100
fal dlugich X2 = Xg + Xy + Xio (11)
Fe 302,043 0,06 w kierunku 100 w ktorym:
fal diugich Xz — zawarto$¢ otowiu obliczona wg 5.3.10.4,
Cu 327,396 0,1 w kierunku : 50 Xy — zawarto$¢ miedzi obliczona wg 5.3.10.4,
fal dtugich Xio — zawarto$¢ srebra obliczona wg 5.3.10.4.
KONIEC
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

2. Dotychczas obowigzujgce normy. Niniejsza norma zastgpuje
ZN-61/MPCh/N-945.

3. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywanie prébek

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali cigzkich strgcanych siarkowodorem

PN-68/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczna

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartoséci
siarczanéw w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng

PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartos-
ci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem 2,2°-dwupiry-
dylu

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartosci substancji podstawowej

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawarto$ci sodu, potasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie odczynnikéw,
roztwordw pomocniczych oraz roztworéw do kolorymetrii i nefe-
lometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygo-
towania §redniej probki laboratoryjnej

4. Zalecenia mi¢dzynarodowe
RWPG PC 5021-75 PeaxktuBbl. MapraHel a30THOKHCJILIH

5. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42.



