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1. WSTEP
1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest metoda

oznaczania sodu w prébkach torfu lub wyrobéw z torfu za
pomoca ptomieniowej techniki emisyjnej Iub absorpcyjnej

spektrometrii atomowej,

1.2, Zakres stosowania normy, Objeta norma metoda
ma zastosowanie do oznaczania zawarto$ci sodu w torfie

i wyrobach z torfu w celu ich atestowania.

2, METODA OZNACZANIA

2,1, Zasada oznaczania. W zaleZnosci od wyposazenia

|abor‘ator‘ium'stosuje sig dwa sposoby fotoptomieniowego o-
znaczania sodu; pierwszy za pomoca emisyjnej spektrome-
trii atomowej i drugi za pomoca absorpcyjnej spektrometrii
atomowej. W obydwu sposobach roztwér spalonej proébki
rozpyla sie w ptomieniu i w przypadku spektrometrii emi-
syjnej mierzy si¢ intensywnos$é propjieniowania przy 589 nm,
emitowanego przez wzbudzone w ptomieniu jony sodowe, a
w przypadku stosowania spektrometrii absorpcyjnej] mie-
rzy sie ostabienie pr*o-mieniowania linii analitycznej 589,2 nm
absorbowanego przez znajdujace sig¢ w ptomieniu atomy so-
du w stanie podstawowym. Do wzorcowania ukfadu pomia-
rowego stuiy seria roztwordéw wzorcowych zawierajacych
znane iloéci sodu. W celu uniezale2nienia stopnia joniza-
cji sodu w ptomieniu od obecnosci obcych jonéw dodaje sig
do roztwordw prébek i wzorcéw nadmiar jonéw w postaci
0, 5-procentowego roztworu chlorku potasowego, W przy-
padku zawartoéci sodu w granicach 0 + 250 mg Na/kg préb-
ki, oznaczania wykonuje sie bezpoérednio z roztworu spa-
lonej prébki, W przypadku wigkszych zawartoéci oznacza-

nia wykonuje sie z rozcieficzonych roztwordéw prébek,

2,2, Aparatura, Fotometr ptomieniowy lub spektrometr do
absorpcji atomowej wyposazony w palnik do ptomienia ace-

tylen — powietrze lub propan/butan - powietrze,

2, 3, Odczynniki i roztwory

a) Chlorek potasowy cz.d.a., 0,S5-procentowy roztwér

wodny,

b) Roztwér wzorcowy podstawowy. Odwaike 2,542 g

chlorku sodowego cz.d.a., uprzednio suszonego przez 3 h
w temperaturze 105 OC, umieécié w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 1 dm3, dodaé okoto 100 cm3 wody destylowanej
i po Eozpuszczeniu soli uzupetnié woda destylowana do

. ; 3 ;
kreski, Jeden cm tak przygotowanego roztworu zawiera

1000 pg Na.

é) Roztwory wzorcowe rozcieficzone, Do kolb pomiaro-
wych pojemnosci ICIt'I,cm3 odmierzyé za pomoca biurety ko-
lejno 0, 1, 2, 3, 415 o::m'3 roztworu wzorcowego podsta-
wowego | uzupefnié woda destylowana do kreski, Tak przy-

gotowane roztwory zawieraja 0, 10, 20, 30, 40 i 50 wmg

_ Na/cms.

d) Kwas nadchlorowy cz.d,a. 60-procentowy.
e) Kwas siarkowy cz.d,a. {(1,84),

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

2, 4. Przygotowanie prébek do analizy

s
2.4,1, Pobieranie i przygotowanie prébek, Liczba pré-

bek pierwotnych i sposéb ich pobierania, przygotowanie

prébki ogélnej oraz wydzielenie prébek do badahh labora-
toryjnych - wg PN-69/G-98002, PN-78/G-98016, BN-79/
0522-02 i BN-79/0522-03,

2, 4,2, Suszenie prébek, Prébki wydzielone do = badaf

laboratoryjnych suszyé wg BN-80/0520-14.

2.4,3, Oznaczanie wody w wysuszonej prébce. Oznacza-

nie to wykonuje sie metoda szczegétowa wg BN-72/0520-07.

2, 4. 4, Spalanie prébek, Spalanie prébek w fazie ciektej

lub statej wykonuje si¢ wg BN-80/0520-14,

2. 5. Wykonanie oznaczania sodu

spaleniu

2. 5.1, Wykonanie oznaczania w_roztworze po
prébki w fazie ciekte]
2,5.1, 1, Wzorcowanie, Do kolb pomiarowych pojemnos$—

3 . p
ci'50.cm3 odmierzyé po 5 cm kolejnych roztworow wzor-

cowych rozcieficzonych {wg 2.3c), dodaé 2 cm 60-pro-
. ) ‘ 3 .
centowego kwasu nadchliorowego oraz 1 cm stgZonego kwa-

su siarkowego i uzupetnié do kreski woda destylowanga. Od-
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mierzyé do probéwek pq 5§ cm tak przygotowanych roztwo-
3 -

réw wzorcowych, dodaé 1 cm 0, 5-procentowego roztworu

chlorku potasowego i wymieszaé. Kolejne wzorce odpowia-

daja zawarto$ciom 0, 50, 100, 150, 200 i 250 mg  Na/kg
prébki w przypadku oznaczania bezpoérednio w roztworze
spalonej prébki (wg 2.5.1.2a) oraz 0, 500, 1000, 1500,

2000 i 2500 mg Na/kg prébki w przypadku oznaczania w
rozcieficzonym roztworze prébki (wg 2.5.1,2b). Emisje so-
du mierzyé w pasmie 589 nm ustawiajac fotometr ptomienio-
wy zgodnie z instrukcja obstugi. Absorpcje sodu mierzyé
wykorzystujac linig analityczna 589, 2 nm stosujac warun-
'ki. pracy spektrometru zgodnie z instrukcja obstugi przy-
rzadu, W obydwdch przypadkach jako odniesienie uzywaé
wzorzec zerowy. Uzyskane wyniki pomiaréw wykorzystaé

do wykreslenia, na papierze milimetrowym, krzywej wzor-

cowania. Na osi odcietych odiozyé zawartos€ sodu, wyra-
2ona w mg Na/kg prébki, odpowiadajaca kolejnym wzor-
com, Na osi rzgdnych odto2yé wyniki pomiaréw uzyskane

za pomoca emisyjnej lub absorpcyjnej spektrometrii atomo-

wej.

2,5. 1,2 Pomiar zawarto$ci w prébkach

a) Oznaczanie bezpo$rednio w roztworze spalonej préb-
ki (w przypadku zawartoéci w granicach 0 + 250 mg Na/kg).
Odmierzyé do probéwek po 5 cma roztwordw pr‘ébek spa-
lonych w fazie ciektej (wg 2. 4. 4), dodaé 1 cm3 0, 5-pro-
centowego roztworu chlorku potasowego i pos-tgpowaé- jak
w 2,5.1.1. Zawartosé sodu wyrazona w mg Na/kg  préb-
ki, Qdﬁzytaé z krzywej wzorcowania,

b) ‘Q_znaczanie w rozcieficzonym roztworze prébki (w
pr"i;r;adku zawarto$ci wigkszej od 250 mg Na/kg). Do kolb

3
pomiarowych pojemnosci 50 cm odmierzyé po 5 c:m3 kolej-

nych roztworéw prébek spalonych w fazie ciektej (wg 2.4.4),

uzupetnié woda destylowana do kreski i wymieszaé, Odmie-
3 .

rzyé do probdéwek po 5 cm tak przygotowanych roztwo-
3

réw prébek, dodaé 1 cm 0, 5-procentowego roztworu

chlorku potasowego i postgpowaé jak w 2, 5. 1. 1. Zawartosé

sodu, wyrazong w mg Na/kg prébki, odczytaé =z krzy-
wej wzorcowania,
2,5, 2, Wykonanie oznaczania w_roztworach po__spaleniu

prébek w fazie statej

2,52, 1, Wzorcowanie, Do kolb pomiarowych pojemnos-

ci 50 cm3 odmierzyé po .'.’>v::t1'13 kolejnych roztworéw wzorco-
wych rozcieficzonych (wg 2.3c), dodaé 2 cm‘3 stezonego
Kwasu solnego (1, 19) i uzupelnié do kreski woda destylo-
wana, tak

nych roztworéw wzorcowych, dodaé

Odmierzyé do probdéwek po 5 cm3 przygotowa-
1 ;::m3 0, 5-procento-
wego roztworu chlorku potasowego i w‘ymieszaé. Kolejne
wzorce odpowiadaja zawarto$ciom 0, 50, 100, 150, 200 i
250 mg Na/kg prébki w przypadku oznaczania w roztwo-
rach prébek przygotowanych wg 2.5,2.2b) oraz 0, 500,
1000, 1500, 2000 i 2500 mgNa/kg prébki w przypadku o-

znaczania w roztworach prébek przygotowanych wg 2.5.22c).

Roztwory rozpylaé w ptomieniu acetylen-powietrze lub pro-
pan/butan-powietrze. Emisje sodu mierzyé w pasmie 589 nm
ustawiajac fotometr ptomieniowy zgodnie z instrukcja ob-
stugi. Absorpcje sodu mieﬁzyé wykorzystujac linie anali-
‘tyczng 589, 2 nm stosujgc warunki pracy spektrometru zgod-
nie z instrukcja obstugi przyrzadu, W obydwu przypadkach
jako odniesienie utywaé wzorzec zerowy. Uzyskane wyni-
ki pomiaréw wykorzystaé do wykreslenia, na papierze mi-
limetrowym, krzywej wzorcowania, Na osi odcigtych odto-
3yé zawartoéé sodu, wyrazona w mg Na/kg prébki, odpo-

wiadajaca kolejnym wzorcom. Na osi rzgdnych odiozyé wy-

niki pomiaréw uzyskane za pomoca emisyjnej lub  absorp-
cyjnej spektrometrii atomowej,
2.5.2.2, Pomiar zawartosci w prébkach
a) RozciefAiczanie spalonych prébek. Do kolb pomiaro-
3 3 .
wych pojemnos$ci 50 cm odmierzyé po 20 cm kolejnych

roztwordéw prébek spalonych w fazie statej {wg 2.4.4), u-
zupetnié do kreski woda destylowana i wymieszac.

b) Oznaczanie w przypadku zawartodéci w granicach
przy-

3'0,5—

3
0 $ 250 mg Na/kg. Odmierzyé do probéwek po 5 cm
gotowanych jak w a) roztwordéw prébek, dodaé 1 cm
-procentowego roztworu chlorku potasowego i postgpowaé

jak w 2. 5.2.1. Zawartoéé sodu, wyratona w mg Na/kg

prébki, odczytaé z krzywej wzorcowania,
wigksze] niz

3
50 cm

c) Oznaczanie w przypadku zawartosci

250 mg Na/kg.
3
odmierzyé po 5 cm’ kolejnych roztworéw prébek przygoto-

Do kolb pomiarowych pojemnosci

wanych jak w a) i uzupetnié woda destylowang do kreski.
Odmierzyé do probéwek po 5 cm3 tak przygotowanych. roz-
twordéw prébek, dodadé 1 c:m‘3 0, 5-procentowego roztworu
chlorku potasowego i postgpowaé jak w 2. 5. 2. 1. Zawartosé
sodu, wyrazona w mg Na/kg prébki, odczytaé z krzywe]

wzorcowej,

£

2.5.3, Pomiar zawarto$ci w Slepej prébie, Z roztworem

$lepej préby postgpowaé odpowiednio jak w 2.5.1.2 lub
2.5.2.2, Zawartoéé sodu w $lepej prébie wyrazié w mg
Na/kg prébki,

2,6, Obliczanie wynikéw oznaczania, Zawartosé sodu

obliczyé w mg/kg suchej masy prébki wedtug wzoru

xsm=(“’p xs:p)' 100

- " mg Na/kg s.m,
100 —w

w ktérym:

s - zawarto$é mgNa/kg w prébce uzyskana z po-

P

miaru,

- zawarto$éé mg Na/kg w $lepej prébie,

procentowa zawartoéé wody w prébce oznaczona
-

jak w 2. 4,3,
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2. 7. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik koficowy  o-

kéw, réZniacych sie miedzy soba nie wiecej niz o 10 % wy

znaczania zawartosci sodu (Na/ w mg) kg suchej masy na- niku mniejszego.

lezy przyjaé érednia arytmetyczna 2 réwnolegtych wyni-

KONIEC

,_ ' _ - INFORMACJE DODATKOWE

1. _Instytucja opracowujaca norme - Osrodek Badawczo-

BN—79/0522—02 Podtoza torfowe ( substraty torfowe)
-Rozwojowy Produkcji Lesnej LAS. BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne
2, Normy zwiazane

PN-69/G-98002 Scidtka torfowa

PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy

BN-80/0520-14 Torf i wyroby z torfu. Spalanie prébki

w celu oznaczania sktadnikéw mineralnych

BN-72/0520-07 Wyroby z torfu do celéw rolniczych. O- 3, Autor projektu normy - doc. dr hab. Andrzej Sapek

znaczanie zawartosci wody - Instytut Melioracji i U2ytkéw Zielonych.



