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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie zawartoSci manganu ogodlnego w torfie lub wy-
robach z torfu.

1.2. Zakres stosowania normy. Obj¢te normg metody
badan maja zastosowanie do torfu i wyrobéw z torfu,
w celu ich atestowania.

1.3. Rodzaje metod badan. W zaleznosci od potrzeb
I wyposazenia laboratorium dopuszcza si¢ dwie meto-
dy oznaczania:

a) metod¢ absorpcyjne) spektrometrii atomowej,

b) metode¢ kolorymetryczng z zastosowaniem formal-
doksymu.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Zasada metody. Oznaczanie wykonuje si¢ W roz-
tworach probek spalonych w ‘fazie cieklej lub statle;.
Oznaczanie metodg absorpcyjnej spektrometrii atomo-
we] przeprowadza si¢ bezposrednio w roztworze prob-
ki w przypadku jej spalania w fazie cieklej lub w roz-
tworze probki rozcienczonej woda destylowang w sto-
sunku 2:3 (v/v) w przypadku jej spalania w fazie stalej.

W metodzie kolorymetrycznej wykorzystuje si¢ reak-
cj¢ manganu z formaldoksymem, ktéry w srodowisku
alkalicznym tworzy z manganem trwaly brunatnoczer-
wony kompleks mangano-cztero-formaldoksymowy.
Zelazo, ktére rowniez tworzy z formaldoksymem bar-
wny kompleks maskuje si¢ za pomoca trojetanoloaminy.
Dodatek winianu sodowo-potasowego zapobiega wy-
tracaniu si¢ wodorotlenku glinowego. Zabarwienie
kompleksu ustala si¢ juz po kilku minutach i jest trwa-
le przez wiele godzin.

2.2. Aparatura

a) Spektrokolorymetr.

b) Spektrometr do absorpcji atomowe;.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas askorbinowy, roztwor l-procentowy. Roz-
twor przygotowywac codziennie $wiezy.

b) Roztwdr kompleksujacy: 20 g winianu sodowo-
-potasowego cz.d.a. i 300 g tréjetanoloaminy rozpuscié
w | dm’ wody destylowane;j.

¢) Roztwor formaldoksymu: 73 c¢m’ formaliny
(38-procentowy roztwdr) dodaé¢ do 700 ¢cm® 10-procen-
towego chlorowodorku hydroksylaminy i uzupeini¢ do
objetosci 1 dm*® woda destylowang. '

d) Wodorotlenek sodowy — 1IN roztwor.

e) SOl dwusodowa kwasu etylenodwuaminoczterooc-
towego (EDTA) — roztwOr 5S-procentowy.

f) Roztwor wzorcowy podstawowy. Do kolby po-
miarowej pojemnosci 1 dm?® odmierzyé¢ 91,2 cm?® 0,IN
roztworu nadmanganianu potasowego. Dodaé¢ 30 cm’
stezonego kwasu siarkowego, a nastgpnie dodawaé
kroplami 10-procentowego roztworu siarczynu sodowe-
go az do odbarwienia nadmanganianu. Po ochtodzeniu
kolbg uzupetni¢ woda do objgtosci 1 dm’. Jeden cm’
powyzszego roztworu zawiera 100 pg Mn.

Dopuszcza si¢ stosowanie handlowego roztworu
wzorcowego manganu, ktory nalezy odpowiednio roz-
cienczy¢ woda tak, aby 1 c¢cm? zawierat 100 pg Mn.

g) Roztwory wzorcowe robocze. Do kolb pomiaro-
wych pojemnosci 100 cm?® odmierzy¢ kolejno 0; 5; 10;
15 i 20 cm?® roztworu wzorcowego podstawowego, do-
da¢ 2 cm? 60-procentowego kwasu nadchlorowego
i uzupetni¢ woda destylowana do kreski. Roztwory ta-
kie zawierajg 0; 5; 10; 15 i 20 pg Mn na 1 cm® i od-
powiadaja 0, 250, 500, 750 i 1000 mg Mn | kg probki.

2.4. Przygotowanie prébek do badan

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie probek — wg
PN-69/G-98002 p. 5.3, PN-78/G-98016 p. 5.2, BN-79/
0522-02 p. 5.2 i BN-79/0522-03 p. 5.2.

2.4.2. Suszenie préobek. Cz¢s¢ probki wydzielonej do
badan laboratoryjnych roztozy¢ cienkg warstwa na pla-
stykowej tacy lub arkuszu czystego papieru i suszy¢
w suszarce w temperaturze 50 +2°C w ciggu 18 h.

2.4.3. Sposéb mielenia prébek. Wysuszone prébki
rozdrabnia¢ w mtynku udarowym tak, aby cata probka
przeszta przez sito o Srednicy oczek 0,5 mm.
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2.4.4. Oznaczanie wody w wysuszonej proébce. Ozna-
czanie to wykonuje si¢ metoda szczegbtowa wg BN-72/
0520-07.

2.4.5. Spalanie probki. Czynnos¢ spalania w fazie
ciekltej lub w faze statej wykonuje si¢ wg BN-80/
0520-14. '

2.5. Wykonanie oznaczania

2.5.1. Metoda kolorymetryczna

2.5.1.1. Wzorcowanie pomiaru. Do kolb pomiaro-
wych pojemnosci 50 cm? odmierzy¢ 10 cm?® kolejnych
roztworOw roboczych (2.3g). Doda¢ 2 ¢cm® 2-procento-
. wego kwasu askorbinowego. Po 5 min doda¢ 5 cm® roz-
tworu kompleksujgcego i 2 cm’ roztworu formaldoksy-
mu i natychmiast alkalizowaé¢ 1IN roztworem wodoro-
tlenku sodowego, dodajac 2 cm® w nadmiarze. Po wy-
mieszaniu dodaé 5 cm?® 5-procentowego roztworu EDTA,
uzupetni¢ wodg destylowang do kreski i ponownie wy-
miesza¢. Po uptywie 30 min zmierzy¢ absorbancj¢ lub
przepuszczalno$¢ za pomocg spektrokolorymetru, sto-
sujac dtugos¢ fali 450 nm. Jako odniesienie stosowaé
wode¢ destylowang. Uzyskane wyniki pomiardw wyko-
rzysta¢ do wykreslenia, na papierze milimetrowym,
krzywej wzorcowej. Na osi odcietych odlozy¢ zawar-
toS¢ manganu wyrazong w mg Mn na 1 kg probki,
odpowiadajaca kolejnym wzorcom, na osi rzednych
odlozy¢ - wartoSci skali absorbancji lub przepuszczal-
nosci.

2.5.1.2. Pomiar zawartoSci w prébce. Do kolb pomia-
rowych pojemnosci 50 cm? odmierzy¢ roztwory probek
przygotowanych wg 2.4.5, w przypadku spalania w fa-
zie cieklej — 10 cm’ lub w przypadku spalania w fa-
zie statej — 4 cm®. W tym drugim przypadku uzupet-
ni¢ woda destylowang do objetosci 10 cm?®. W obydwu
przypadkach postgpowac¢ nastgpnie kolejno jak
w 2.5.1.1. Zawarto$¢ manganu wyrazong w mg Mn na
I kg probki odczytaé z krzywej wzorcowe;.

2.5.1.3. Pomiar zawartosci w $lepej probie. Z roztwo-
rem Slepej proby postgpowac jak w 2.5.1.2. Zawartos¢
manganu w Slepej probie wyrazic w mg Mn na 1 kg
probki.

2.5.2. Metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej

2.5.2.1. Przygotowanie roztworéw probek do oznacza-
nia. Roztwory probek spalonych w fazie cieklej stuza
bezposrednio do wykonania oznaczania. Roztwory proé-
bek spalonych w fazie stalej nalezy przed oznaczaniem
rozcienczy¢ woda destylowana w stosunku 2:3 (v/v).

2.5.2.2. Wzorcowanie pomiaru. Kolejne roztwory
wzorcowe robocze (2.3g) rozpyla¢c w ptomieniu acety-
len-powietrze spektrometru do absorpcji atomowej,
przygotowanego do pomiaru zgodnie z instrukcjg ob-
stugi przyrzadu. Pomiar absorbancji lub przepuszczal-
nosci wykonywacé przy linii analitycznej 279,5 nm. Jako
odniesienie stosowa¢ wod¢ destylowang. Uzyskane wy-
niki pomiarOw wykorzysta¢ do wykresienia, na papie-
rze milimetrowym, krzywej wzorcowej. Na osi odcig-
tych odlozy¢ zawarto$¢ manganu wyrazong w mg Mn
na | kg prébki, odpowiadajacg kolejnym wzorcom,
na osi rzednych odtozy¢ wartosci skali absorbancji lub
przepuszczalnosci. W przypadku spektrometru wyposa-
zonego w zestaw do bezposredniego odczytu stg¢zenia
lub zawartosci, ustawianego r¢cznie lub automatycznie,
dopuszcza si¢ stosowanie takiego urzadzenia zgodnie
z instrukcja obstugi.

2.5.2.3. Pomiar zawartoSci w probce. Z roztworami
probek przygotowanymi jak w 2.5.2.1 postgpowac tak
jak z roztworami wzorcowymi wg 2.5.2.2. Zawartos¢
manganu wyrazonag w mg Mn na 1 kg probki odczy-
ta¢ z krzywej wzorcowania lub czytnika spektrometru,

" jedli jest on wyposazony w zestaw do bezposredniego

pomiaru st¢zenia lub zawartoSci.
2.5.2.4. Pomiar zawartoSci w Slepej probie. Z roztwo-
rem $lepej proby postgpowac jak w 2.5.2.3. Zawartos¢
manganu w $lepej probie wyrazi¢ w mg na 1 kg probki.
2.6. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢ man-
ganu (Xy») obliczyé w mg Mn na 1| kg suchej masy
probki wg wzoru

(XP = x,sp) - 100

Lo 100 - w
w ktorym:
xp — zawarto$¢ w mg Mn na 1 kg probki uzyskana
Z pomiaru,
xsp — zawarto$¢ w mg Mn na 1 kg probki w Slepe]
" probie,
w — procentowa zawarto§é wody w probce ozna-

czona wg 2.4.4.

2.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania zawarto$ci manganu w mg Mn na 1 kg
suchej masy probki nalezy przyjac $rednig arytmetyczng
2 rownolegtych wynikéw, pomniejszonych o zawartos¢
w Slepej prébie, rdéznigcych sie migdzy sobg nie wigcej
niz o 10 procent wyniku mniejszego.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — O$rodek Badawczo-Rozwo-
jowy Produkcji Leénej LAS, Sko]lmow
2. Normy zwigzane
PN-69/G-98002 Sciotka torfowa
PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy
BN-72/0520-07 Wyroby z torfu dla celow rolmuych Oznaczanie
zawarto$ci wody

BN-80/0520-14 Torf i wyroby z torfu. Spalanie probki w celu ozna-
czania sktadnikow mineralnych
BN-79/0522-02 Podtoza torfowe (substraty torfowe)
BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne
3. Autorzy projektu n(')rmy — doc. dr hab. Andrzej Sapek, dr
Barbara Sapek — Instytut Melioracji'i Uzytkéw Zielonych, Fa-
lenty.



