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N O RM A BRANŻOWA BN-79 
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WYROBY Odczynniki 
PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Azotan manganawy 

l. WSTĘP 

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

Azotan manganawy ma: 
a) wzór ogó lny Mn(N0 3h . 6H 20 , 
b) masę cząsteczkową 287,04. 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso­

wać w za kres ie produkcji i obrotu. 

2. PODZIAŁ l OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W za l eżności od zawartości głównego 
składnika i zanieczyszczeń, ustala się dwa gatunki azo­
tanu manganawego, oznaczone: 

cZ.d.a. - czysty do ana li zy, 
cz. - czys ty. 
2.2. Przykład oznaczenia azo tanu manganawego czy­

stego do ana lizy: 
AZOTAN MAN GANA WY cZ.cLI. BN-79/6 191-1 62 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Azotan manga nawy POWI­

nien mieć postać ja s noróżowych kryształów, rozpusz­
czających się w tcmperaturze poniżej 25 °C w wodzic 
krystalizacyjnej. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tabl. l . 
Tablica I 

Wymagania 
Gatunk i 

eZ.d .a. cz. 

a) Azotanu manganawego rMI1(NO J h 

6H ,O]. %, ni e mniej 11 i i. 99,5 99,5 
b) Su bsta Ilcji ninozpw,zcza In ych w wo-

dzie. %. IlIC WlęCCJ ni ż 0 .005 0.01 
c) C hlo rków (Cn. %. llIe więcej niż 0,002 0,02 
d) Siarczanów (SO, r ). %. nic więcej ni ż 0.01 0,02 
l') Mewli c iężk ic h ( Pb" ). %, ni C W I,cel 

ni ż 0.001 O.OOJ 
I) Żelaza (Fe l' ). %. 1111.,; W I9Ct'.l ni ż 0.001 0.003 

g) Cy nku (Zn " ). %. ni e więceJ ni ż 0 .01 0.03 
h) Suma sodu. wapnia i po tasu (Na . Ca. 

K ). %. nie w ,,;ccJ niL 0.04 O.OX 
i) N ik lu (N i" ). %. 1l1l' wl,ceJ ni ż 0.02 IlIC no r-

ma i iz uj e 

Się 

Grupa katalogowa X 51 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

Azotan manganawy na le ży pakować, przechowywać 

transportować zgod nie z PN-70/C-8000 J . 

Rodzaj opakowania: słoiki ze szkła oranżowego , 

z doszlifowanymi korkami, zamyka ne nakrętkami z 
tworzywa szt ucznego, z podkładką polietylenową. 

Masa opakowa ń netto: 250, 500 i 1000 g. 
Na życzenie odbiorców, dopuszcza s ię inny rodzaj 
wielkość opakowa nia, jeżeli przeprowadzone próby 

wykażą, że zabezpiecza ono produkt w sposób nie gor­
szy ni ż ww. opakowania i ma wymiary zgodne z zasada­
mi system u - wymiarowego opakowań. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaj badań 
a) oznaczanie zawartości azotanu manganawego 

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

dzie (3.2b), 
c) oznaCZ<łI1lC zawartości chlorków (3 .2c), 
d) oznaczan ie za wartości sia rczanów (3 .2d), 
e) oznaczamc zawartości metali ciężkich (3.2e), 
f) oznaczal1lc zawartości że laza (3.2f) , 
g) oznaczan ie zawartości cynku (3.2g), 
h) oznaczanie zawartośc i sumy sodu, wapnia i pota­

su (3.2h), 
i) oznaczanie zawartości niklu (3.2i). 

5.2. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika cZ.d.a. na '. 
l eży pobierać zogdnie z PN-70/C-80047. Przy pobiera­
niu ś redniej próbki labora toryjnej odczynnika w gatun­
ku cz. , n a leży stosować wytyczne wg PN-67/C-04500, 
przYJmując: 

a) wielkość partii - 500 kg, 
b) wielkość próbki pierwotnej - 100 g, 
c) li czbę próbek jednostkowych - wg tabl. 2; 

Tablica 2 

Liczba o pak owa li 

j~cJnostkowych partii 
Liczba próbek jednostkowych 

w 

do I" 5 

16 25 7 

26 6J 8 
64 160 9 

p onad 161 10 

Zgłoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne 
Ustanowi ona przez Dyrekto ra Przedsiębiorstwa Przemysłowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne 

dnia 30 kwietnia 1979 r. jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca 1980 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 26/ 1979 poz . 119) 

WYDAWNICTWA NOR MALIZA CYJNE 1980. Druk. Wyd . Norm. W-wa . Ark wyd 0. 90 N"kl. 2300 + 55 Zam. 3340/79 Cena zł 5.40 
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d) wielkość średniej próbki laboratoryjnej - 500 g. 
5.3. Opis badań 
5.3.1. Oznaczanie zawartości azotanu manganawego 

[Mn(N03)2 . 6H 20] 
5.3.1.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wersenian dwusodowy cZ.d.a. 0,05M roztwór , 

przygotowany wg PN-68/C-04950 p. 2.4. 
b) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., lO-pro­

centowy roztwór. 
c) Roztwór buforowy amOnowy o pH 10, przygoto­

wany wg PN-68/C-04950 p . 2.4. 
d) Czerń eriochromowa T, mieszani na wskaźnika 

przygotowana wg PN-68/C-04950 p. 2.4j). 
5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,2500 g badanego 

azotanu manganawego rozpuścić w kolbie stożkowej 

w 100 cml wody, dodać 5 cml roztworu chlorowodorku 
hydroksyloaminy , 5 cml roztworu buforowego amono­
wego, 0,1 g miesza nin y wskaźnikowej czerni eriochro­
mowej T i miareczkować roztworem wersenianu dwuso­
dowego do zmiany zabarwienia z czerwonofioletowego 
na niebieskie. 
Zawartość azota nu manganawego (X) obliczyć w pro­

centach wg wzoru 

x 
v . 0,01435 . 100 

(l) 

w którym: 
V - ilość cm l ściś le 0,05M roztworu werse­

ni anu dwusodowego"zużyta do miarecz­
kowania , cm l, 

0,01435 

odważka badanego azotu manganawe-
go, g, 
ilość azo tan u manganawego odpowiada­
jąca l cml śc iśle 0,05M roztworu wer­
senia nu dwu sodowego, g. 

5.3.2. Oznaczanie zawartości suhstancji ni crozpusz­
czalnych w wodzie. 50 ,00 ~ b~ld; IIl C!!. (l ;1/n [, il lU Ill;lngall<l ­
wego rDl'pLiścić vv 500 CIll J W(l t!\ I \\,) ~ollać l)/Il~IL'!: l lllt 

wg !'N-6o/C-04:' 17. 
ZiI\v arlość substancji lli c l(\ / pu s/C/;dn yc ll \\ wod /ie 

(X I ) obllClVć w procl' ntach wg wzoru 

a . 100 

50 

w którym a - masa wysuszonej pozostałości , g. 
5.3.3. Oznaczanie zawartości chlorków (Cn 

(2) 

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-045 I 8 
p. 2.3. 

5.3.3.2. Wykonanie pznaczania. 1,00 g badanego azo­
tanu manganawego rozpuści ć w 20 cm3 wody w kolbie 
stożkowej i wykonać oznaczał1le wg PN-68/C-0451 8 
p. 2.4 - sposób A. 

Badany azotan manganawy odpowiada wymaganiom 
normy, jeże li opalizacja powstała w roztworze badanym 
po upływie 10 min nie będzie intensywniejsza od opa­
lizacji roztworu porównawczego, przygotowanego rów­
nocześni e i zawierającego w tej samej objętości: 

dla odczynnika cZ.d.a. - 0,02 cr mg , 
dla odczynnika cz. - 0,2 mg cr 
te same ilości odczynników. 
5.3.4. Oznaczanie zawartości siarczanów (S04T

) 

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 rozpuścić w 30 cml wody i wyko­
nać oznaczanie wg PN-68/C-04519 p . 2.4.3. 

Badany azotan manganawy odpowiada wymaganiom 
normy, jeśli powstałe po 15 min zmętnienie roztworu 
badanego nie będzie intensywniejsze od zmętnienia roz­
tworu porównawczego, przygotowanego równocześnie 
zawierającego w tej samej objętości: 

dla odczynnika cZ.d.a. - 0,10 mg S04T
, 

dla odczynnika cz. - 0,2 mg S04 2
-

te same il ości odczynników. 
5.3.5. Oznaczanie zawartości metali ciężkich (Pb2+) 
5.3.5.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-0451 5 

p . 2.4 oraz roztwór azotanu manganawego wolnego od 
metali ciężki ch, przygotowany w następujący sposób: 
30,00 g azotanu manga nawego rozpuścić w 75 cm 3 wo­
dy, dodać 1,5 cm l kwasu octowego, rozcieńczyć wodą 
do objętości 90 cml, dodać 10 cm l wody siarkowodoro­
wej, wymieszać, pozostawić do odstania na 18 7 20 h, 
a następni e roztwór przesączyć. 

5.3.S.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego azo­
tanu manganawego rozpuścić w 30 cml wody i wykonać 
oznaczanie wg PN-68/C-045 I 5 p. 2.5.1. 

Ba da ny azota n manganawy odpowiada wymaganiom 
normy , jeże li zabarwienie powstałe w roztworze bada­
nym po upływie 10 7 i5 min nie będzie intensywniej­
sze od za ba rwienia roztworu porównawczego, przygo­
towanego równocześnie i zawierającego 30 cml roztwo­
ru azotanu manganawego niezawierającego metali cięż­
kich i te sa me il ości odczynników oraz: 

dla odczynnika cZ.d.a . - 0,05 mg Pb2+ , 

dla odczynnika cz. - 0,15 mg Pb2+. 

5.3.6. Oznaczanie zawartości żelaza (Fel+) 
5.3.6.1. Aparatura, przyrządy i materiały - wg 

PN-75/C-04521.02 p. 3. 
5.3.6.2. Odczynniki i roztwory wg PN-75/ 

C-04521.02 p . 4. 
5.3.6.3. Prżygotowanie krzywej wzorcowej. Przygoto­

wać roztwo ry wzorcowe zawierające w 50 cml: 0,002; 
0,005; 0,01; 0,02; 0,03 ; 0,04 i 0,05 mg Fe3+. 

Każdy z tych roztworów umieścić w zlewce pojem­
ności 250 cm;. 

Do roztworów dodać 0,2 cm 3 roztworu kwasu solne­
go, 5 cml roztworu chlorowodork u hydroksyloaminy . 

Po 3 min dodać roztworu amoniaku do uzyskania 
pH około 4 (wobec papierka uniwersalnego) 10 cm 3 

roztworu kwasu cytrynowego, 5 cm l roztworu 2,2'-dwu­
pirydylu. 
. Następnie przenieść ilościowo roztwory do kolby po­
miarowej poj emności 100 cm l, dopełnić objętość wodą 
do kreski i dokładnie wymieszać. 

Po 30 min przelać roztwór do kuwety i mierzyć 
absorbancję przy długości fali 522 nm. 
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Z otrzymanych wyników sporządzić krzywą wzorco­
wą, odkładając na osi rzędnych wartości absorbancji, 
a na osi odciętych zawartości żelaza w miligramach. 
Jako odnośnik stosować roztwór 2,2'-dwupirydylu . 

5.3.6.4. Wykomlnie oznaczania. 2,00 g badanego azo­
tanu manganawego umieścić w zlewce pojemności 

250 cm' i rozpuścić w 25 cm' wody i 2 cm' kwasu sol­
nego. Dalej wykonywać oznaczanie wg PN-75/ 
C-04521 .02 p. 7. 

Z otrzymanych danych, posługując się krzywą wzor­
cową, odczytać zawartość żelaza w miligramach. 

Zawartość że l aza (X2) obliczyć w procentach wg wzo-
ru 

X2 
al 100 

(3) 

w którym: 
al za wartość że l aza odczytana z krzywej wzorco­

weJ, mg, 
m2 - odważka badanego azotanu manganawego, g. 

5.3.7. Oznaczanie zawartości cynku (Zn2+) 
5.3.7.1. Aparatura 
a) Spekt rofotometr absorpcji atomowej Pye Unicam 

typ SP 90 A seria 2 lub inny. 
b) Lampa cynkowa z katodą wnękową. 
e) Palnik acety lenowy ze szcz~liną o długości 10 cm. 
5.3.7.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azo towy cZ.d.a. (1,15) i O,OO IN roztwór. 
b) R oztwór wzo rcowy cynk u, przygotowany przez 

rozpuszcze nie 1,2446 g lnO (zlot ,i pieczęć) w 10 cm 3 

kwasu azotowego (I, 15) i uzupeł ni o n y wodą w kolbie 
pomiarowej pojemności 100 cm 3 do kreski. Roztwór 
wzorcowy rozc i e ti c zyć 0.00 I N roztworem kwasu azoto­
wego w stosunku 1: 99. Rozc iet1czony roztwór wzorco­
wy zaw ie rCI I·IO-s g ln 2+/cm 3. 

5.3 .7.3. Sporządzenie krzywej wzorcowej. Do pięciu 

kolb po miarowych poje mnośc i 100 cm 3 wprowadzić ko­
lejno: 2~ 4 ~ 6: 8 i 10 cm 1 rozcicl1czonego roztworu W1.or­
cowego, uzupelnić objętość roztworu O.OOIN roztwo­
rem kwa su azotowego cło kreski i wymieszać . 

Otrzy mane roz twory wzorcowe za wierają kolejno: 
2'10- 7; 4. 10- 7; 6'lO"7; !)'10-7: 1'10- 6 g ln 2+ w I cm 3. 

Pos t ę puj c)C zgodnie z instrukcje) o bsług i spektrofoto­
lTletru abso rpcji atomowej, wprowadzić kolejno do pło­
mienia palnika przygotowane roztwory wzorcowe. 
Zmierzyć absorbancję roztworów wzorcowych i wy­

kreś lić krzywą wzorcową zależności absorba ncji od s t ę ­

żeni a cynku w ro ztworze. 
Przy pracy na spektrofo tomet rze absorpcji atomowej 

Pyl' Un icam SP 90 A us t alić na s tępujące warunki po­
miaru: 

przepływ powietrza 5 l/ min. 
przepływ acetylenu I, I l/ min , 
długość fali 213,9 nm , 
szerokość szczeliny 0,1 111m. 
natężenie prądu lampy 8 mA , 
wysokość palnika 8 mm. 

Wzmocnienie, ekspansję i stałą czasową ustalić na 
optymalne warunki, zgodnie z instrukcją obsługi spek­
trofotometru. 

Przy zastosowaniu innych spektrofotometrów ab­
sorpcji atomowej, należy ustalić warunki pomiaru zgod­
nie z instrukcją obsługi danego spektrofotometru. 

5.3.7.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo­
tanu manganawego umieścić w kolbie pomiarowej po­
jemności 100 cm 3, rozpuścić w wodzie , uzupełnić obję­
tość roztworu wodą do kreski i wymieszać. 

Otrzymany roztwór wprowadzić do płomienia palni­
ka w warunkach identycznych jak przy sporządzaniu 
krzywej wzorcowej. 
Zmierzyć absorbancję i odczytać z krzywej wzorco­

wej stężenie cynku w badanym roztworze. 
Zawartość cynku (X3) w badanym azotanie mangana­

wym obliczyć w procentach wg wzoru 

as . V . 100 
(4) 

w którym: 
as - s tężenie cynku odczytane z krzywej wzorco­

wej , g!cm~, 
V objętość roztworu próbki przygotowa nej do 

pomiaru cm 3, 

m3 - odważka badanego azotanu manganawego, g. 
5.3.8. Oznaczanie zawartości sodu, wapnia i potasu 

(Na+, Ca2+, K+) 

5.3.8.1. Aparatura 
a) Zestaw do elektrolizy na katodzie rtęci owej . 

b) E lektro lizer laboratoryjny z amperomierzem 
o wska za niach działki 0 ,05 A . 

c) Fotometr płomieniowy firmy Zeiss wraz z kom-
pletnym wyposażeniem. 

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cZ.d.a. (1,84) i (1,11). 
b) W oda amoniakalna cz.d.a. (0 ,91). 
c) C hl orowodorek hydroksy loa min y cZ.d.a. 
d) Rtęć metali czna cZ.d.a. 
e) Kwas 'So\ny C'Z..d .a. (\, 19 ~. 

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo­
tanu manganawego rozpuścić w 50 cm 3 wody destylo­
wanej w zlewce pojemności 150 cm 3, dodać 2 cm 3 kwa­
su siarkowego (1 ,84) , I g chlorowodorku hydroksy lo­
aminy i po dokładnym wymieszaniu dodać powoli krop­
lami , przy ciągłym mieszaniu , 12 cm) wody amoniakal­
nej. Rozcieńczyć roztwór do objętości 80 cm 3 i prze­
nieść ilościowo do zlewki pojemności 150 cm 3

• na dnie 
której znajduje się rtęć. 

Połączyć obwód prądu: włączyć elektrolizer do s ieci. 
Jedna elektroda (katoda) połączona z zaciskami elek­

trolizera, oznaczona znakiem minus (-), powinna sty­

kać s ię z rtęcią· 

Druga elektroda (anoda) połączona z zaciskami elek­
trolizera , oznaczona znakiem plus (+) , powinna być za­
nurzona w roztwor'ze w odległości około 1,5 cm3 od po­

wierzchni rtęci. 

Elektrody połączyć z zaciskami elektrolizera za po­
mocą izolowanych drutów miedziowych. 
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Prowadzić e l ektro li zę w ciągu l h, przy natężeniu 

prądu (J) obl iczonym w amperach wg wzoru 

l = O l'i . rrr z 
, - (5) 

w którym : 
0,15 - gęstość pr'1du, A / cm z, 
rrr 2 - powierzchnia katody (rtęci), cm 2. 

Podczas e lek t rolizy n a leży co pewien czas kontrolo­
wać natężenie prądu o raz mieszać pręcikiem szk lanym 
roztwór i rtęć. Po zakollczonej e lektrol iz ie , roztwór 
znad rtęci z lać do uprzednio wytrawi o nej kwasem so l­

n ym parownicy kwarcowej pojemności 100 cm 3
. 

Zlewkę i powierzchnię rtęci przemyć wod'1, któr'1 na­

l eży doł'1czyć do roztworu. Otrzymany roztwór odparo­
wać do sucha na ł aźni wodnej , a następnie ost rożni e 

przeprażyć w temperaturze 350°C do całkowitego o.d~ 

pędzenia so li a m onowych. Do pozostałości w parowni­

cy dodać kilka kropli stężonego kwasu solnego, odpa­
rować do sucha, a następnie rozpuścić w 100 cm 3 wody 
destylowanej (l-procentowy roztwór) i wykonać ozna­

. cza ni e wg PN-68/C-04953 sposobem b), s t osując nastę-

pujące filtry se lektywne dla: 
~odu (Na) 59, 

potasu (K) - 77, 
wapnia (Ca) - 63. 
Zawartość sodu (X.) w badanym azotanie mangana­

wym ob li czyć w procentach wg wzoru 

a2 . 100 
(6) 

w którym: 
az - stężenie sodu odczyta ne z krzywej wzorco­

. gI 3 wej, cm , 
m. - odważka badanego azotanu manganawego , !:!. 
Zawartość potasu (X5 ) w badanym azotanie manga ­

nawym obliczyć w procentach wg wzoru 

X, 
a3 . 100 

(7) 

w którym: 
a3 stężenie potasu odczyta ne z krzywej wzorco­

wej , glcm 3
, 

m4 - odważka badanego azotanu manganawego. g. 

Zawartość wapnia (X6 ) w badanym azotanie manga­
nawym ob li czyć w procentach wg wzoru 

a4 . 100 
(8) 

w którym: 
a4 s tężenie wapnia odczy tane z krzywej wzorco­

wej , glcm 3
, 

m4 .- odważka badanego azotanu manganawego , g. 

5.3.8.4. Obliczanie sumy zawartości sodu, potasu 
i wapnia w badanym azotanie manganawym. Zawarl< IŚĆ 
sodu , potasu i wapn ia w badanym azotClnie m<lIl ~~ IIl;I -

wym (Y) obliczyć w procen tach wg wzoru 

y 

w którym: 
X 4 zawartość sodu obliczona wg 5.3.8.3, 
X, - zawartość potasu obliczona wg 5.3.8.3, 
X6 - zawartość wapnia oblicza wg 5.3.8.3. 
5.3.9. Oznaczanie zawartości niklu (NP+) 
5.3.9.1. Odczynniki i roztwory 
a) Octan sodowy cZ.d .a. 
b) Kwas octowy cZ.d.a . 

(9) 

c) Woda siarkowodorowa śWieżo przygotowana wg 
PN-68/C-06500. 

d) Roztwór wzorcowy zawieraj ący jony Ni 2+, przygo­

towany wg PN-68/C-06500 i rozciellczony w stosunk u 
10:990. l cm 3 rozcieńczonego roztworu zawiera 0,0 I mg 

N ·2+ 
I . 

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego azo ta­
nu manganawego, odważonego z dokładnością do 
0,01 g, rozpuścić w 100 cm] wody . 

Do 20 cm 3 (0,1 g) tego roztworu pobranego pipetą 
dodać 2 g octanu sodowego i 10 cm 3 wody siarkowodo­
rowej, po upływie I min dodać 5 cm 3 kwasu octowego 
i wymieszać . 

Badany azotan manganawy odpowiada wymaganiom 
normy, jeśli śc i emnienie powstałe w badanym roztwo­
rze ni e będzie intensywniejsze od ściemnienia roztworu 
porównawczego, przygotowanego równocześnie i za ­
wieraj <:lcego w tej samej objętości te same ilo ś ci odczyn­
ników oraz: 

dla odcZynnika cZ.d.a. - 0.02 mg Ni 2+. 

5.3.10. Inne metody oznaczania żelaza oraz metali 
ciężkich jako sumy ołowiu, miedzi, srebra i niklu metodą 
spektrograficzną ze ścisłym zachowaniem ustalonych nor­
mą parametrów 

5.3.10.1. Aparatura 
a) Sprektrogral" siatkowy dużej dyspersji z Olożliwoś-

cią podwójnego przebiegu promieni PGS-2 fir m y Zeiss. 
b) G enerator prądu stalego. 
c) Spektroprojektor. 
d) Mikrofotometr typu Grr fi rm y Zeiss. 
e) Waga torsyjna. 
5.3.10.2. Materiały pomocnicze i roztwory 
a) Płyty fotograficzne Agfa Gevaert 34 B 50. 
b) Elek trody g rafitowe produkcji CSRS, typ SU 316, 

305. 202. 
c) Wywoływacz ID-2 przygotowany przez rozpusz­

czenie .w I dm ) wody destylowanej kolejno następują­

cych ilości odczyn nik ów: metolu 2 g, hydrochinonu 8 g , 
siarczy nu sodowego bezwodnego 75 g lub krys taliczne­
go' 150 g, węglanu sodowego bezwodnego 36 g lub 
krystalicznego 88 g, bromku potasu 2 g. Bezpośrednio 
przed u życiem rozcie clczyć roztwór wodą destylowaną 
w stosunku 1:2. 

d) U trwa lacz przygotowany przez rozpuszczenie w 
l drn 3 wody destylowanej 400 g tiosiarczanu sodowego 
ora z 25 g pirosiarczynu potasu. 

ej K was siarkowy cZ.d.a. (l , I J). 

n T!enek ga lu spektra /nie cz. 
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5.3.10.3. Przygotowanie próbki badanej. 5,00 g bada­
nego azotanu manganawego umieścić w uprzednio wy­
trawionej kwasem solnym parownicy kwarcowej, dodać 
10 cm3 kwasu siarkowego, całość odparować do sucha 
na kuchence elektrycznej z regulacją temperatury, po­
krytej płytą grafitową, następnie przeprażyć w ciągu 

15 min w temperaturze 300°C. Zawartość parownicy 
przenieść do moździerza agatOwego i rozetrzeć w ciągu 
5 min. Odważyć 160 mg roztartej próbki, dodać 40 mg 
tlenku galu, całość ucierać w moździerzu agatowym w 
ciągu 10 min. 

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. Odważyć po 30 mg 
otrzymanej mieszaniny, przenieść ilościowo za pomocą 
szpachelki platynowej do kraterków elektrod grafito­
wych SU 305 i SU 316, uprzednio przedpalonych w cią­
gu 15 min w łuku prądu stałego o natężeniu 6 A. 

Elektrody z próbką badaną przechowywać do mo­
mentu wzbudzenia w specjalnej kasecie z pleksi. 
Eksponować kolejno na jedną płytę fotograficzną 

widmo próbki badanej w następujących warunkach: 
podwójny przebieg promieni , 
kąt skręcenia siatki a (-5 ,6), 
przerwa analityczna 3 mm , 
przesłona pośrednia 3,2 mm, 
filtr trójstopniowy o przepuszczalności 10, 50 i 100% , 
elektroda z kraterkiem (dolna) SU 305, SU 316 (kato-

da), 
elektroda z zakończeniem stożkowym (górna) SU 202 

(anoda), 
dla oznaczania ołowiu ekspozycja z elektrod SU 305, 
łuk prądu stałego o natężeniu 8 A, 
czas ekspozycji - 40 s, 
dla oznaczania żelaza, miedzi i srebra ekspozycja 

z elektod SU 316, 
łuk prądu stałego o natężeniu 9 A, 
cza ekspozycji 10 s. 
W celu otrzymania dokładniejszych wyników wyko­

nać po trzy ekspozycje próbki badanej zarówno z elek­
trod SU 305, jak i z elektrod SU 316. 
Naświetloną płytę fotograficzną wywołać w ciągu 

4 ,5 min , utrwal i ć w ciągu 10 min, wymyć dokładnie wo­
dą i wysuszyć w strumieniu ciepłego powietrza. W otrzy­
manych widmach próbki badanej zmierzyć, posługując 
się transformowaną skalą zaczernień P, zaczernienie na­
stępujących linni analitycznych oraz tła obok linii anali­
tycznych przy podanej przepuszczalności filtru. 
Długość linii Odległość tła Przepuszczal-

analitycznej, nm od linii. mm ność filtru, % 

. Pb 283,306 O, I w kierunku 100 
fa l długich 

Fe 302,043 0,06 w kierunku 100 
fal długich 

Cu 327,396 O, I w kierunku 50 
fal długich 

Ag 338,289 

Ni 300,36 

0,06 w kierunku 
fal krótkich 

0,06 w kierunku 
fal krótkich 

50 

100 

Wykreślić. krzywą zaczernien ia emulsji fotograficznej 
metodą filtru trójstopniowego w układzie PL ligi, sto­
sując linię żelaza Fe 283,156 nm i uwzględniając po­
prawki na przepuszczalność filtru ~ - zaczernienia 
linii analitycznej żelaza 283,156, mierzone przy prze­
puszczalności filtru 100, 50 i 10%. 

Igl - logarytm przepuszczalności filtru. 
Poprawki na przepuszczalność filtru wynoszą: 
dla 100% - 100, 
dla 50% - 47 ,8, 
dla 10% - 12,4. 

Z otrzymanej krzywej zaczernienia emulsji fotografi­
cznej odczytać odpowiednie logarytmy intensywności 
dla zmierzonych zaczernień poszczególnych linii anali­
tycznych oznaczanych pierwiastków oraz odpowiednie 
logarytmy intensywności tła obok linii analitycznych. 
Zawartość żelaza (X7 ), ołowiu (X8), miedzi (X9 ) , sre­

bra (XIO ) i niklu (XII) w badanym azotanie mangana­
wy'm obliczyć w procentach wg wzoru, np. 

w 

X7 

którym: 

Igl'+t 

Igl 
t 

K 

-

Fe 
Cu 
Ag 
Pb 
Ni 

[(Igl'+1 - Igl) - 1] . K (10) t 

logarytm intensywności linii l tła dla 
poszczególnych oznaczanych pierwiast-
ków, 
logarytm intensywności tła obok linii ana­
litycznej, 
współczynnik obliczony wg Harveya, wy­
nosi dla: 

cZ.d.a. 
2 l . 10-4 , 
l 8· 10- ' , 
2,5' 10-5 

I 2· 10-4 , 
8 1 . 10-4 , 

cz. 
2,7'10-4 

2,5' 10-' 
3,8' 10-' 
1,2' 10-4 

5.3.10.5. Obliczanie zawartości metali ciężkich (XI2 ) 

jako sumy zawartości ołowiu, miedzi i srebra obliczyć 
w procentach wg wzoru 

w którym: 
X 8 zawartość 

X9 zawartość 

X IO zawartość 

(lI) 

ołowiu obliczona wg 5.3.10.4, 
miedzi obliczona wg 5.3.10.4, 
srebra obliczona wg 5.3.10.4. 

KONIEC 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowuJlłca normę - Przedsiębiorstwo Przemysło­

wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice. 

2. Dotychczas obowilłzujlłce normy. Niniejsza norma zastępuje 

ZN-6I1MPCh/N-945. 

3. Normy zwilłzane 
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo­

towywanie próbek 
PN-68/C-04515 Analiza chemiczna . Oznaczanie małych zawartości 

metali ciężkich strącanych siarkowodorem 
PN-68/C-04517 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie substancji 

nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych 
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartości 

chlorków w bezbarwnych roztworach metodą turbidymetryczną 
PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych za wartośc i 

siarczanów w bezbarwnych roztworach metodą turbidymetryczną 

PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartoś­
ci żelaza metodą kolorymetryczną z zastosowaniem 2,2' -dwupiry­
dylu 

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

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Płomieniowo-fotometryczna me­
toda oznaczania małych zawartości sodu, potasu, wapnia i strontu 

PN-68/ C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie odczynników, 
roztworów pomocniczych oraz roztworów do kolorymetrii i nefe­
lometrii 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport 
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek I przygo­

towania średniej próbki laboratoryjnej 

4. Zalecenia międzynarodowe 
RWPG PC 5021-75 PeaKTHBbl. MapraHeu a30THOKHCJlbllł 

S. Symbol wg SWW 
cZ.d.a . 1331-11, 
cz. - 1331-42. 


