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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie caltkowitej zawartosci molibdenu w torfie lub wy-
robach z torfu.

1.2. Zakres stosowania normy. Objeta normg metoda
ma zastosowanie do oznaczania catkowite] zawartosci
molibdenu w torfie i wyrobach z torfu w celu atesto-
wania tych produktow.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie wykonuje sig¢
w roztworach probek spalonych w fazie ciektej lub sta-
tej. Oznaczanie polega na pomiarze intensywnosci
barwnego kompleksu powstatego z reakcji molibdenu
z ditiolanem cynku w srodowisku kwasnym. Intensyw-
nos¢ zabarwienia roztworu mierzy si¢ przy dtugosci fali
680 mm.

2.2. Aparatura

a) Spektrokolorymetr.

b) Laznia piaskowa ogrzewana pradem elektrycznym
lub gazem.

¢) Lejki rozdzielcze.

d) Kolby stozkowe pojemnosci 100 i 50 cm’.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kupron cz.d.a. — 2% roztwdér w etanolu. Roz-
twor przechowywaé w lodowce.

b) Chloroform cz.d.a.

c¢) Kwas siarkowy cz.d.a., (1,84).

d) Kwas nadchlorowy cz.d.a. (1,54).

e) Kwas azotowy cz.d.a. (1,40) — redestylowany.

f) Azotan bizmutowy Bi (NO;); cz.d.a. Odwazke
63 g azotanu bizmutowego rozpusci¢ w 50 cm® st¢zo-
nego kwasu solnego i 20 cm’ st¢zonego kwasu siarko-
wego w kolbie pomiarowej pojemnosci 250 ¢cm® 1 uzu-
pelni¢ woda redestylowang. 1 ¢cm’ tego roztworu za-
wiera 100 mg Bi.

g) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

h) Cytrynian sodu. Odwazke¢ 20 g kwasu cytrynowe-
go cz.d.a. rozpusci¢ w 20 cm® roztworu wodorotlenku
sodu o stezeniu ¢ = 10 mol/l i 280 cm’® wody redesty-
lowanej.

i) Ditiolan cynku — 0,3% roztwor. Odwazke 0,3 g
ditiolanu cynku rozpusci¢ w 2 cm?® alkoholu etylowego
odwodnionego, doda¢ 4 cm’ wody redestylowane;j,
potem 2 g wodorotlenku sodu i I cm’ kwasu tiogliko-
lowego, ogrza¢ do rozpuszczenia 1 po ostudzeniu uzu-
petni¢ wodg do 100 c¢cm?®. Odczynnik przygotowywac
w dniu wykonywania analizy.

1) Octan n-butylu cz.d.a.

k) Roztwér wzorcowy podstawowy: 2,5220 g molib-
denianu dwusodowego, dwuwodnego — Na:MoOy-
-2H,0 cz.d.a. rozpusci¢ w wodzie redestylowanej
w kolbie pomiarowej pojemnosci | dm’ i uzupetnié
woda do kreski.

Dopuszcza si¢ stosowanie handlowego roztworu
wzorcowego molibdenu, ktéry nalezy odpowiednio roz-
cienczy¢ tak, aby 1 cm® zawierat 1000 pg Mo.

1) Roztwdr wzorcowy rozcienczony — zawierajacy
1 pg Mo/cm?®. Do kolby pomiarowej pojemnosci | dm’
odmierzy¢ 1 cm’ roztworu podstawowego 1 uzupetni¢
woda do kreski.

2.4. Przygotowanie probek do analizy

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie prébek — wg
PN-69/G-98002 p. 5.3, PN-78/G-98016 p. 5.2, BN-79/
0522-02 p. 5.2 1 BN-79/0522-03 p. 5.2.

2.4.2. Suszenie probek. Czegs¢ probki wydzielonej do
badan laboratoryjnych roztozy¢ cienkg warstwa na
plastykowej tacy lub arkuszu czystego papieru i suszy¢
w suszarce w temperaturze (50 £2°C) w ciagu 18 h.

2.4.3. Sposoéb mielenia probek. Wysuszone probki
rozdrabnia¢ w mtynku udarowym tak, aby cata probka
przeszta przez sito o $rednicy oczek 0,5 mm.

2.4.4. Oznaczanie wody w wysuszonej préobce. Ozna-

czanie to wykonuje si¢ metodg szczegbtowa wg BN-72/
0520-07.
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2.4.5. Spalanie probki. Czynno$¢ spalania wysuszonej
probki wykonuje si¢ w fazie cieklej lub w fazie stalej
wg BN-80/0520-14.

2.5. Wykonanie oznaczania

2.5.1. Wydzielenie molibdenu. Do lejka rozdzielczego
odmierzy¢ 50 cm® roztworu probki po spaleniu w fazie
ciektej wg BN-80/0520-14 lub 20 ¢cm® roztworu probki
po spaleniu w fazie statej wg BN-80/0520-14, doda¢
2 ecm’ 2% alkoholowego roztworu kupronu i po wy-
mieszaniu pozostawi¢ przez 30 min. Nast¢pnie ekstra-
howa¢ dwukrotnie 10 cm® chloroformu wytrzgsajac
I raz 2 min, a nastgpnie | min. Dodaé¢ ponownie
0,5 cm® 2% roztworu kupronu i ekstrahowaé natych-
miast 10 c¢m’ chloroformu przez 1 min.

Potaczone ekstrakty chloroformowe zebrane w kol-
bach stozkowych z podwodjnie wydtuzong szyjka pojem-
nosci 100 cm’, umieéci¢ na tazni w celu odpedzenia
chloroformu.

2.5.2. Wzorcowanie pomiaru. Do kolb stozkowych
pojemnos$ci 100 cm® odmierzyé kolejno 0; 1; 2; 3; 4;
i 5 cm’ roztworu Wzorcowego rozcienczonego wg
2.3b). Wzorce te odpowiadajg 0; 1; 2; 3: 41 5 mg Mo/kg
probki. Nastegpnie doda¢ 0,5 cm’ stezonego kwasu siar-
kowego, 0,5 cm’ st¢zonego kwasu nadchlorowego i kil-
ka kropel st¢zonego kwasu azotowego (3 do 5) oraz
I cm’ roztworu azotanu bizmutu. Kolby umieécié na

tazni piaskowe) az do catkowitego spalenia.

" Po ostudzeniu pozostaloéé przeniesé¢ do lejkéw roz-
dzieiczych, dodajac 20 cm’® st¢zonego kwasu solnego
i 7,5 cm® cytrynianu sodu. Nastepnie dodaé 2 cm’
ditiolanu cynku 1 po wymieszaniu pozostawié przez
30 = 45 min. Po tym czasie ekstrahowa¢ molibden
[0 cm’ octanu n-butylu wytrzgsajac przez 30 s. Od-
rzuci¢ faze¢ wodng 1 spusci¢ faze organiczng przez s3-
czek karbowany (bez lejka) do kolb stozkowych po-
jemnosdci 50 cm’. Zmierzy¢ absorbancje lub przepusz-

czalno$¢ za pomoca spektrokolorymetru, stosujgc dtu-
gos¢ fali 680 nm i kuwet¢ 5 cm. Jako odniesienie sto-
sowaé czysty octan n-butylu. Uzyskane wyniki pomia-
row wykorzysta¢ do wykre$lenia, na papierze milime-
trowym, krzywe) wzorcowania. Na osi odcigtych odfo-
zy¢ zawarto$¢ molibdenu, wyrazong w mg Mo/kg prob-
ki, odpowiadajaca kolejnym wzorcom, na osi rz¢dnych
odlozy¢ wyniki pomiardw.

2.5.3. Pomiar zawartosci w probce. Z roztworami
probek po wydzieleniu molibdenu przygotowanych wg
2.5.1 postepowac nast¢gpnie kolejno jak w 2.5.2. Zawar-
to$¢ molibdenu wyrazong w mg Mo/kg probki odczy-
tywaé¢ z krzywej] wzorcowania.

2.5.4. Pomiar zawartosci w Slepej probie. Z roztwo-
rem $lepej proby postgpowaé odpowiednio jak w 2.5.1
i 2.5.2. Zawarto$s¢ molibdenu w Slepej probie wyrazié
w mg Mo/kg probki.

2.6. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢ mo-
libdenu (Xsm) obliczy¢ w mg Mo/kg suchej masy prébki
wg wzoru

(X, - Xp) - 100

e = 100 - w
w ktoérym: _
X, — zawartos¢ w mg Mo/kg probki uzyskana
Zz pomiaru,
X, — zawarto$¢ w mg Mo/kg probki w Slepej pro-
bie,
w — procentowa zawarto$¢ wody w probce ozna-

czona wg 2.4.4.

2.7. Wynik korncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania zawartosci molibdenu w mg Mo/kg suche)
masy probki nalezy przyja¢ S$rednig arytmetyczng
2 rownoleglych wynikdéw, roznigeych si¢ migdzy sobg
nie wigcej niz o 10% wyniku mniejszego.
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INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Produkcji Lesnej LAS, Skolimow.
2. Normy zwigzane
PN-69/G-98002 Scidtka torfowa
PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy
BN-72/0520-07 Wyroby z torfu dla celéw rolniczych. Oznaczanie
zawartosci wody

BN-80/0520-14 Torf 1 wyroby z torfu. Spalanie probki w celu ozna-
czania sktadnikow mineralnych

BN-79/0522-02 Podloza torfowe (substraty torfowe)

BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne

3. Autor normy — dr Irena Kuczynska — Instytut Melioracji
i Uzytkow Zielonych, Bydgoszcz.



