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1.1 . ł'ne'dmiot nomy. Przedmiote. norm;y 8ł\ przelll;y'slowe metud;y oznao,zania żawar'tośoi man-

ganu w stalach metodą araeninowll i fotOlletryczn". / 

1.2. Zą.kres stosowania męt od. Metod.ę arseninow" nalety litoscwać w przypadku. etall węglo

wych i ' niskostopowych o za'llartości manganu. 0,05 do 6,0 % i chro.u. do 1,0 " .aś metod.ę fot'o

metryczną w przypadku stali , średnio i W)'sokcatopow;yoh prz," z.1łUt~l IUUlg&nU do 6,5 ". 

2. 1. Zasada pz;,naczap!a. Oznaezanie polega na roapuB,zczen1u. próbki " kwasie allloto.,.." , 

utlenieniu manganu nadsiarczanem amono1JYlll w obecności azotanu srebra i lIiareczko_mu. Sied

miowartościowego manganu roztw,orem arseninu. aodowe'go. 

2. 2. OdcZYW1ki i roztwory. Wsz,"stkie odczynniki po"i~ mi,.ć etopieil cZ;YBtośoi cz. d. s. 

Do roztworów należy używać wod;y des1;;ylowanej. 

al l:.was azotowy 11,41, r oztwól.· 1+1 

bl nadsiarczan amonowy, r oztwór 15 prooentowy świeżo przygotowall7 

ci a:zotsn srebra, roztwór 0,2 procentowy 

dl chlorek sodowy , roztwór 1,2 procentow;,. 

el mianowany roztwór arseninu sodowego r 2g trójtlenku arsenu rozpuś<:i6 w 100 mI 10 % rozt.~o

ru dwuw'ęglanu eodowego le "o ogrzewając. Roztwór ostudziĆ przelać do butelki z dOBzl1fo,waIJ,Y"m 

korkiem szklanym rozcieńczyć wodą do objętości 3-oh litrów i dobrze wymieszać. Miano rozt\ltO

ru nastawić na pr6bkę wzorcową o znanej zawartości manganu. Zawartość manganu i innyc·h skład-

nik6w VI próbce wzorcowe j powinna być zblitona do zawartości w pr6bce b«danej." J,ua"no lU ro·zt-
, 

tworu arseninu s odowego obliczyć wg . 'zorUI 

w którym : 

Mn - zawartość manganu w próbc. wzorcowej w procentacl'. 

V ilość mI roztworu arseninu sodowego zw:ytego do miareczkowania roztworu pr6bki 

wzorc owej. 
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W zaletności od zawartości manganu w analizowanej .tali w1el~' 

kości próbki jaką należy od_atyć z dokładności, 40 0,OOO2g podano _ tablicy 1. 

Tabl1ca 1. 

ZawartośĆ Mn Odwałb Rozoieńczeni. Część pr6bki zużyta do 
~ g miarec skowania 

do 1 0,2. - 0,,2 
"-

pow. 1 do 2 0,1 - 0,1 

pow . 2 do 6 0,2 500 D.l. 0,04 

g 

Odważoną próbkę umieścić w kolbie stotkowej pojemności 300 ml, dodać 20 ml kwasu azotO'\lłego i 

ogrzewać do zupełnego rozpuszczenia unikając nadmiernego wyparowania kwasu. Roztwór rozcień

czyĆ wodą do około 150 ml. 

Pr zy zawartości manganu , 2 do 6 " do odmierzonyoh 100 ml 10,04 g/ roztworu prz'eznacz'O'uego do 

miareczkowania dodać 10 ml kWasu azotowego i 40 m1 wody destylowanej. Następnie dodać 10 ml 

0,2 % azotanu srebra, 20 ml 15 % roztworu nadsiarozanu amonowego, podgrza'ć do wrz~nia i goto

wać w ciągu ' I minuty. ZawartośĆ kolbki ostudZiĆ w str~eniu bidąoej wody do telllp'eratury po

kojowej, dodaĆ 4 ml 1,2 % roztworu ohlorku śodowego, wymieszać i miareczkować s·zybko do z'ani 

ku r6ŻO?.hlg.O zabarwienia. 

2 .4. Obliczani!! ynikó_! Zawartość manganu IV w prooentach oblic~yć ' _g w.z,orul 

., K, V ... . : a 

w którym: 
• 

8. - odważka pr6bki odpowiadająoa części roztworu pobranej do miareozko'wania w g 

K - miano roztworu arseninu aodowego wyratone _ procent·aoh manganu na 1 ml 

V - objętość roztworu arseninu-sodowego użytego do miareczkowania badanej próbki 

w mI.. 

2.5. Dopusz ozalne r6Żnice między wynikami r6wnoległych oznacz~ń nie powinny przekJ.'aczeĆ 

przy zawartości manganu 

do 0, 5 % 0,03 % 

powyi~j 0,5 - 1,0 % - 0,04 ~ 

powyżej 1,0 - 2,0 % - 0,06 % 

powyże j 2 ,0 - 4,0 % - 0,08 % 

powyżej 4,0 - 6 ,0 % - 0,10 " 

2.6.~Jnik~ Za wynik przyj,ć średn1ą arytmetyozną d_óeh równoległych OZDAcz~ń, zgodnych 



, 

}.1. Zas.ada ,):6lłAOUn1 a. Metodapol.C. na uU.Di.Diu - .-DSlU'1U a .. art.co :; ro.nor •• prób

ki nadsiarczane. amonu w ob.enojei .aoto" arebr. 1 :totOMtr,roau;ra ~ar1I. int~~1 a.-

barwienia roztworu. 

3.2. AparatlU'ł 1 pryrudy! J'otOlll.tr lub ap.ktrototoaetr a palJvla "1P0a."D1 •• 

3.}. Odc.z:rnn1ltl 1 roatwop. N.ld7 eto.owd wodO 4 .. t;,10w.n, • odc.7DD1k1 o .topDiu 

c~ysto~ci oz.d.a. 

a l Kwas siarkowy /1,83/ 1 ro.twór 1 ... , 

li/ Mieszanina kWasów. do 600 ml w~ w1.6 o.troiDi. 0111,Sle 1II1 .... j4lO 180 III ...... u. .iarko

wego /1,U3/ 1 160 111 ...... u to.toroweco /1,7/, o.tu4816, roaci.ńoz76 wed, do objtto'śo1 1000 
, " 

ml i wymieszać. 

ci Mieszanina nasów siarkowego /1,83/ 1 fo.forowego /1,7/ J;"O.twór 1 ... 1 

dl Kwas azoto"7 /1,4/ 

e/ Kwas solny /1,18/ 

f i Kwa s fosforowy /1,7/ 

gl Azotan srebra, roztwór 1-procent01l7 ) 

hl Nads iarczan amonu. roztwór :20-procent0"7 6"1e*0 pn7e;otowarq . ~_ ... 

li Mocznik, roztwór 5-procento"7 

j l Azotyn potasu. roztwór 5-p'rocento"7 

ki Nadtlenek wodoru, roztwór 3Q-procent01l7 

1/ RoztwÓr ",zo'l'oo"7 ma~anu. 1.1508 g nadmangan1du potasowego roapułto16 w 300 al ~, 

:t'oztwór zakwasić 10. al kwasu Si.rkowego /1,83/ 1 04barw16 za ~, ro.łWoi'u nadUenll:u wo-

doru. 
J • 

Wygotować oadm.iar nadtlenku Wodoru, roatW<>r OBtucla16, prael.6 110_10wo do kolb;y poalarowa.j 

pojenm.ośoi 1000 al, dopelni6 w~ do kreBki i "7Ili .... 6. 

1 ml r oztworu ~awier.a 0,0004 g ~ 

} .4. PrzYgotOHQi. krZTUj 119"0'8.1 dp pblic,,". IAmp"M IIRółcwRte REI.l1c'lBia. 

VI ' kolbif3 stożckowej pojemnOŚCi 500 al llII1eśc16 2 g oZ7.tecO · .. l.· .. Die .awi,raj~.go !l8DgaD. 

ol/ lać 200 mI roztworu. kwasu si.rkowego /1+3/ i osn"'ć uai.rkowan1, .. do zup~o roe-

pUB~czeni. się wiórek. 

(k>dać 20 ml kwasu fosforowego /1,'11, roztwór uU,ni6 10 111 baR a.o~o .. go 11,4/ 1 w;y:goto_6 , 
tlenki azotu. 

baVlartość kolby ostUdZić, przelać 1lościowo do kolb7 pOlliaro .. j poje.nośoj, 250 al, dopelD1ć 
." I 

wodą do kreski 1 wymieszaĆ. 
, 

Uo 9 kolb stożkowych pojem.ności 300 III odllierz7ó po 25 al roztworu. •• la .. , doda6 kolejno 

Ol 11 2, }, 41 5, 6, 7 1 8 ml wzorcowego roztworu .. nganu, CO odpowiada O, 0,20; 0,.110, 0,60, 

0 . 80, 1,00, 1,201 1,40, i 1,60 ~ manganu, dodać po 30 1111 wod;y i post,pować dal.j wg 3.5.2. 

~rzy pomiarze intensywności zabarwieni. stOBOW.Ć kUwetę o grubości warsVW7 1 cm. 
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Na pocbta.ie otrą.u,oh 1Q'Dik6W ąn-.ł116 lI:rąw, •• oroo." odkladaj~ Da 0.1 r_,dn;JOh .ar

tości .utl7DJmji, a Da oai o40iłąeh 04pow1a4aj,oe 111 •••• rtoiloi _8lI8aDu • proo.ntach, ora. 

oblioe;,' _eoroo~ .ap6101l)'lUlik pre.l10Hil1on1 .. waoru • 

• kt61-Ja. lin - .. warto.Ó -.npllU • pribo ... ~o .. j • prooent~h 

• - .1elkoł6 .u~ji b&\datiecv roetworu. 

'.5.1. '~W4.. o.f1ff*.E\; _ Wealetnółoi od .... rto.oi _rpnu - anal1.o_anej atali" nal ... 

*;, od ... ;JÓ 0,2 I pribld. PJ!'ą eawart060i dD ,,-20 , ora. 0,1 I pribki -prS)' .. wartdol poąłej 

3,20 do 6,5' • 4óltlacloołol, do 0,0002 I. 

3.5.2. ~tal. "OW i ou-o.ow~njo .. roapu880Hlne • roetwone baau siarkowego. 
~._._-----~--------~----------------_.-

Pr6bk'ł nalJ. .. p. '.5.1.u.1do16 • .kolltl. a1l0ikówej poj.-noło1 ~ al, 4ocla6 20 111 roeno';' 

ru ..... 11 aiUkowllO 11.'1 1 oln."Óu.t~kowan1. do eupelDego reapuBesenia ai, wt6rek. 
, -

Do4a6 2 al .aMi toatorówqo 11,71,, 1 al kwa8U •• o1Iowqo /1,4/ i ogrHĆ do .re .. a oeba -' ' 

u\lD1;toia tle'ilkóW .aotu •• ~qpil4ku obeónołC1 nierospu.eoH.lJi7oh WMllkbw, doda6 j .. sos. 
, \. . ' , . , ' \ ' 

1 al Da .. , ."'OWOSO 11,411 o4pUoWd 'dó poj •• iea1a 8i, bl&l7oh ąit6w. Po 0 ... u4RD111 4oda6 

~ al woę, 10 al ,rosno" ' .e01laDI1 ,are~. , 20, 111 ro.t1łoru DaclaiaroHnu GlICDU, op" .. 6 1 od 

aOMDtu poja.ieDia ai,.iłD.:I.owgo eaba'ft1W. płowa' 2 alnl1t;y. KOlb, • ro'.ho"_ sdj~ e 

pqt7 grs.jnej i oat\adS16 • 8ł11'\111enil1 bieł",ej .oę 40 łI.-peratuą pOko~.j. Za • .r1l~ 
, ' , 

Jrolb7 p1'Hlł.1"ó UOłolowo , do kOlbki p-'~~' _ 100 111,40 1B6'1'e~ wlano ' upr .. 4n1o , al 

aooail1ka, 4OpelD1Ó ""' do kre~ 1 WJII.1eua6... o.lu PH1lo1lowen1a roat-wo:ru porÓlm8WOHCo 

o<Ia1ers;JÓ 50 al ro.ho" pribki, 404a6 a-4I1:roPl. allO'Pll p«>tiaau. 1 enersicsnb ąm1 .... ó at 
i' ;' '. " , .. . 

40 eup.m.so ' Hn1ltU :r6łowp .. ~eD1a •• prąpe.dk11 l)b~."t O~I1,PJ'Óbq porówaa~ .. 
, 

prąbier ... ba.rli1eill. i61'-. "~~ł .. ~10D"O roetworu a1.rą4 • atoal1Dltu do poriw-

nawoe.,o, "o.~'" :fibr ".'1D7 o aakIQ_]D8~ pnepua-ao •• 1D",i triaU,a dl. taU , 5JO Da 

1 lI:uwe~ poc1aDa • tabl107 2. 

hbl1c. 2 

Pr&~ "..nołol lin , 
\ 40 O,Ja 

POW7I.~ O,Ja - 0,80 

p ow;yh 01 0,80 - 1,60 

poąho1 1,60 - ,,20 
po..,.łe~ },2O - 6,50 

.. 

) 

, 

KtiH~. 011 Od_tka g 

5 " 0,2 

2 0,2 

1 0,2 

./ 0,5 0,2 

0,5 , 0,1 

3.5.'.lt ....... ~ • .J._óW'.~Il.-~Q..t.~vi)lV .. ol8l:.De_ '!. :tO\.fi!,or_et JerY'!. ~iW1!!ł"o. 
Pr6bk'ł etali • 1l0łol ., p. '.5.'1. laieło16 • kolbie sto*kow.j Da 300 111, doda6 15 al "lelo 

8pOJ.'.~0D8ja1e.e.rł~ kw .. óW aolneso 1 •• otoWe,o • atoauntu 1+1 1 081' .... 6 uaiarkowarie do 
zupełn.go rospll8zoeen1 •• 1, .161'e);'" 
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Do roztworu dodać 7 mI mieszani~ stężo~oh kwas6w 8iarkowego i fosforowego /;.;.0./, odpa

rować do pojawienia się bia1yoh dym6w i postępować dalej jak podano w· punkcie }.5.2. 

;.5.4. Stale wolframowe z dodatkiem chromu. Próbkę stali w ilości wg 3.5.1. umieści6 -----_.,. ------------

5 

w kolbie stotkowej na 300 ml, dodać 20 mI m1esza~ kwas6w siarkowego i fosforowego /3.,.b/ 

i ogrzewać umiarkowanie do zupsłnego rozpuszczenia 81, wi6rek. Do roztworu dodać 1 _l ~a8u 

azotowego i odparować do pojaw1enia 81ę hia17ch d1m6w. 
Dalej postępować jak w punkcie ;.5.2. 

3.5. 5. _Ob].1.:~anle_ wp1j.k_Ó'w.,! _ . Zawartość manganu /U w prooentach obl1oz7ć w, wzoru, 

• kt6ryml 

z= 11 Ilu 

F - wzorcowy wsp6łozynnik przeliczeniow.1 

, j. - wielkość ekstynkcji badanego roztworu 

1 - grubość warstwy roztworu w cm . 

W przypadku odważki 0,1 g 'otrzyman7 wynik nalet7 pomno:f.y6 przeli 2~ 

5.5.6. _Do'p~~c~al.?~ rj~.Pi~~ _międz7 wynikami r6wnolegl,ch oznacz.ii nie powinna przekra

czaĆ przy zawartości manganu 

d'J 0 ,;0 % 0,02 % 

pC'WyŻAj 0,30 - 0,80 % - 0,03 % 

powyżej 0,80 - 1,60 % - 0,05 % 

p oV/yżej 1~60 - 3,20 % - 0,08 % 

J!(\w;yźej 3 ,20 - 6 , 50 % - 0 ,15 % 

; .5.7. _W;rni_k:,. Za wynik przyjąć średnią aryt~et7czną wynik6w dw6ch równoleglych oznaczeń 

zgodnJ'ch z 3. 5 . 6 . 

, 
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