UKD 546.712’226-41

SWW cz.d.a. 1331-111, cz. 1331-424

NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYSLU
CHEMICZNEGO

Odczynniki
Siarczan manganawy

BN-76
6191-59

Zamiast
BN-66/6191-59

Grupa katalogowa X 51

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest siarczan manganawy
stosowany jako odczynnik chemiczny.
Siarczan manganawy ma:

a) wzor chemiczny MnSO,-5H,0,
b) mase czgsteczkowsg 241,08.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci glow-
nego skladnika i zanieczyszczen ustala sie dwa ga-
tunki siarczanu manganawego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

¢z, — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia siarczanu manganawe-
go czystego do analizy:
SIARCZAN MANGANAWY cz.d.a. BN-76/6191-59

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Siarczan manganawy
powinien mieé¢ postaé¢ bladorézowych krysztatow,
tatwo rozpuszczalnych w wodzie i nierozpuszczal-
nych w alkoholu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

| Gatunki

Wymagania

cz.d.a. I cz.

a) Siarczanu manga-
nawego (MnSQ, -
- 5H,0), %

97.5102,0 |  96,0+103,0

b) Substancji nieroz-
puszczalnych w
wodzie, %, nie wie-

cej niz 0,005 0,01

cd. {ablicy

Gatunki

Wymagania
ymag cz.d.a. CZ.

¢) Chlorkéw (Cl—), %o,

nie wiecej niz 0,001 0,005

d) Metali ciezkich
stracalnych siarko-
wodorem (jako
Pb2+), %, nie wie-
cej niz

0,0008 0,0025

e) Zelaza (Fe3+t), %,

nie wiecej niz 0,0005 0,0015

f) Substancji reduku-
jacych KMnO, (ja-
ko O), %, nie wie-
cej niz

0,0005 0,00075

g) Odczyn 5-procen-
towego roztworu
wodnego pH

nie normalizuje
3,040 sie

h) Niklu (Ni2+), %o, nie normalizuje
nie wiecej niz 0,02 sie

1) Suma sodu, potasu,
wapnia (Na+K+
-+Ca), % nie wiecej
niz 0,2 0,4

j) Cynku (Zn2+), nie
wiecej niz 0.01 0,05

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Siarczan manganawy nalezy pakowa¢, przecho-
wywac i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego
Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 21 stycznia 1976 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkecji i obrotu
od dnia 1 pazdziernika 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 11/1976 poz. 39)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wplyw do WN 13.4.7. Oddano do skladu 11.5.76.

Druk ukonczono w lipcu 76. Obj. 1,00 a. w. Naklad 2800+42 egz.

Cena zt 3,60
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Rodzaj opakowania: stoiki ze szkla oranzowego
zamykane nakretkami z tworzywa sztucznego.
Masa netto: |
dla gatunku cz.d.a. — 100 g, 250 g, 500 g, 1 kg,
dla gatunku cz. — 500 g, 1 kg, 2 kg, 5 kg.

Na zyczenie odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj
1 wielkos¢ opakowania.

5. BADANIA
5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie'zawartosci siarczanu manganawe-
go (3.2a),

b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
wodzie (3.2b),

c) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci metali ciezkich strg-
canych siarkowodorem jako Pb2* (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2e),

f) oznaczanie substancji redukujgcych KMnO,
(3.21),

g) oznaczanie odczynu 5-procentowego roztwo-
ru wodnego (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci niklu (3.2h),

1) oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia
(3.21),

j) oznaczanie zawartosci cynku (3.2j).

5.2.- Pobieranie probek. Probki odczynnika
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047,
probki odczynnika c¢z. — zgodnie z PN-67/
C-04500. Srednia prébka laboratoryjna nie po-
winna by¢ mniejsza niz 300 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawarto$ci siarczanu manga-
nawego

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy, 0,05 M roztwor.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwoér
10-procentowy Swiezo przygotowany.

¢) Czern erichromowa T, mieszanina przygoto-
wana wg PN-68/C-04950 p. 2.4j).

d) Roztwér buforowy o pH 0,5--10 przygoto-
wany wg PN-68/C-04950 p. 2.4.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,2500 g siarcza-
nu manganawego rozpusci¢ w 100 cm? wody w
kolbie stozkowej pojemnosci 250 cm?. Do otrzy-
manego roztworu doda¢ 5 cm? chlorowodorku hy-
droksyloaminy, 15 cm® roztworu buforowego
ogrza¢ do wrzenia, nastepnie ochlodzi¢ i miarecz-
kowaé¢ 0,00 M roztworem wersenianu dwusodo-
wego wobec 0,1 g mieszaniny czerni eriochromo-
wej do zmiany zabarwienia czerwonofioletoWigo
na niebieskie.

Zawarto$¢é siarczanu manganawego MnSO;-
-3H,0O w procentach obliczy¢ wg wzoru

_ V4-0,01205-100 _ 1,205-V,

X4
my my
w ktérym:

V; — objetos¢ $cisle 0,06 M roztworu
wersenianu dwusodowego zuzytego
do miareczkowania, cms3,

m; — odwazka badanego siarczanu man-
ganawego, g,

0,01205 — ilos¢ siarczanu manganawego odpo-

wiadajgca 1 cm3 Scisle 0,05 M roz-
tworu wersenianu dwusodowego.

9.3.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 50,00 g badanego siarcza-
nu manganawego rozpusci¢é w 500 cm?® wody i wy-
konaé oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Badany siarczan manganawy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli masa wysuszonej pozo-
stalosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz.

— 2,5 mg,
— 9 mg.

5.3.3. Oznaczanie zawarto$ci chlorkow (Cl™)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3.

5.3.3.2 Wykonanie oznaczania 2,00 g badanego
siarczanu manganawego, rozpusci¢ w 20 cm?3? wo-
dy i wykonaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518 spo-
sobem A.

Do roztworéw poréwnawczych dodaé:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl—,
dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI—.
5.3.4. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich

(jako Pb2T)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Odczynniki i roztwory przygotowane wg
PN-68/C-04515 p. 2.4.

b) Roztwor siarczanu manganawego nie zawie-
rajgcy metali ciezkich, przygotowany w nastepu-
jacy sposéb: 15,00 g siarczanu manganawego roz-
pusci¢ w 30 cm3 wody w kolbie stozkowej pojem-
nosci 100 cm3, doda¢ 0,9 cm?® kwasu octowego.
Roztwor rozcienczyé¢ do objetosci 90 cm3, wysyci¢
siarkowodorem i odstawi¢ na 24 godz. Po opadnie-
ciu osadu roztwor przesgczye€.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
siarczanu manganawego rozpusci¢ w 30 cm?® wo-
dy w kolbie stozkowej pojemnosci 100 cm3? i da-
lej postepowaé zgodnie z PN-68/C-04515 p. 2.5.1.
. Badany siarczan manganawy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli zabarwienie powstale w ba-
danym roztworze nie bedzie po uplywie 5 min
intensywniejsze niz zabarwienie roztworu poréw-
nawczego, przygotowanego roéwnoczesnie i zawie-
rajacego 30 cm? roztworu siarczanu manganawego
nie zawierajgcego metali ciezkich, te same iloSci
odczynnikéw oraz:
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— 0,04 mg Pb+,
— 0,125 mg Pb2+,

dla odczynnika cz.d.a.
dla odczynnika cz.

t 5.3.5. Oznaczanie zawartoS$ci zelaza (Fe3t)

9.3.5.1. Aparatura, przyrzady i materialy — wg
PN-75/C-04521/02 p. 3.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521/02 p. 4.

5.3.5.3. Pomiar i przygotowanie krzywej wzor-
cowej. Przygotowanie krzywej wzorcowej wyko-
na¢ wg PN-75/C-04521/02. Pomiar absorbancji
wykona¢ przy dtugosci fali 500--540 nm.

5.3.5.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
siarczanu manganawego rozpusci¢é w 17 cm3 wo-
dy i 3 cm3 kwasu solnego w zlewce pojemnosci
250 cm3. Dalej postepowaé¢ zgodnie z PN-75/
C-04521/02 p. 7.

Poslugujac sie krzywg wzorcowg, odczytaé za-
wartosé zelaza w miligramach. Zawartosé zelaza
(X>) obliczy¢é w procentach wg wzoru

=a1'100'100 a1'10000 a1'10

X ms+-1000 — my-1000 = my

w ktoérym:
a; — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcowej mg/cm3,
ms — odwazka badanego produktu, g.

5.3.6. Oznaczanie zawarto$ci substancji reduku-
Jjacych KMnOy (jako O)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,4).

b) Kwas fosforowy cz.d.a. (1,1).

c¢) Nadmanganian potasowy cz.d.a., 0,1 N roz-
twor. '

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 16,00 g badane-
go siarczanu manganawego rozpusci¢ w 200 cm3
wody, doda¢ 3 cm3 kwasu siarkowego, 3 ecm3 kwa-
su fosforowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 cm3 roztworu
KMnOQOy,
dla odczynnika cz. — 0,15 cm3 roztworu KMnO,.

Badany siarczan manganawy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli rozowe zabarwienie roztwo-
ru nie zniknie w ciggu 1 min.

Zabarwienie roztworu badanego nalezy poréw-
na¢ z zabarwieniem roztworu poréwnaweczego
przygotowanego przez: rozpuszczenie 16 g siar-
czanu manganawego w 200 cm?® wody z dodatkiem
tych samych ilosci kwasoéw, lecz bez dodania nad-
manganianu potasowego.

Nalezy réwniez sprawdzi¢é przydatnosé wody,
kwasu siarkowego i kwasu fosforowego do wyko-
nania oznaczania.

5.3.7. Oznaczanie odczynu 5-procentowego roz-
tworu siarczanu manganawego nalezy wykonaé
pehametrem w temperaturze 20°C.

5.3.8. Oznaczanie zawarto$ci niklu (Niz")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Octan sodowy krystaliczny cz.d.a.

b) Kwas octowy cz.d.a. — lodowaty.

¢) Woda siarkowodorowa swiezo przygotowana.

d) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Ni%™,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10--990. 1 cm3? rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Ni2+,

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego
siarczanu manganawego rozpusci¢ w 20 cm? wo- .
dy, dodaé 2 g octanu sodowego i 10 cm?® wody siar-
kowodorowej, po uptywie 1 min dodaé¢ 5 cm? kwa-
su octowego i wymieszac.

Badany siarczan manganawy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli zabarwienie powstale w
roztworze badanym nie bedzie intensywniejsze
niz zabarwienie roztworu poréwnawczego przy-
gotowanego réwnoczesnie i zawierajgcego w tej
samej objetosci te same ilosci odezynnikoéw oraz
0,1 mg Ni2t,

5.3.9. Oznaczanie zawartoSci sodu, potasu i wap-
nia (Na+K+Ca)

5.3.9.1. Aparatura

a) Zestaw do elektrolizy na katodzie rteciowej.

b) Elektrolizer laboratoryjny z amperomierzem
o wskaznikach dzialki 0,05 A.

c) Fotometr plomieniowy firmy Zeissa z kom-
plethym wyposazeniem.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1.84).

b) Woda amoniakalna (0,91)

c) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.
d) Rte¢ metaliczna cz.d.a.

e) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

5.3.9.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu manganawego rozpusci¢ w 50 cm? wody
destylowanej, doda¢ 1 cm3® kwasu siarkowego, 1 g
chlorowodorku hydroksyloaminy, po wymiesza-
niu dodaé¢ powoli 12 cm?3 wody amoniakalnej i roz-
cienczy¢ roztwoér wodg do objetosci 80 cm3. Otrzy-
many roztwor przenies$¢ ilosciowo do zlewki po-
jemnosci 150 ecm3, na ktorej dnie znajduje sie rteé.

Polgczyé obwod pradu i wigczyé elektrolizer do
sieci. Jedng elektrode (katode) polgczong z zaci-
skiem elektrolizera oznaczonym znakiem (—) po-
winna stykaé¢ sie z rtecig znajdujgcg sie na dnie .
zlewki. Druga elektroda (anoda) polgczona z do-
datnim zaciskiem elektrolizera oznaczonym zna-
kiem () powinna byé zanurzona w roztworze w
odlegtosci okolo 1,5 cm od powierzchni rteci.



4 BN-76/6191-59

Elektrody polgczy¢ z zaciskami elektrolizera za
pomocg izolowanych drutéw miedzianych.

Prowadzic¢ elektrolize w ciggu 1 godz przy nate-
zeniu pradu (I) obliczonym wg wzoru

[=0,15-nr>
w ktorym:
0,15 — gestos¢ pradu wyrazona w A/cm?,
nr2 — powierzchnia katody (rteci), cm?.

Podczas elektrolizy nalezy co pewien czas kon-
trolowa¢ natezenie prgdu oraz mieszaé precikiem
szklanym roztwor i rte¢. Po zakonczonej elektroli-
zie roztwor znad katody wlaé¢ do uprzednio wytra-
wionej kwasem solnym parownicy kwarcowe] po-
jemnosci 100 cm?3.

Zlewke i powierzchnie rteci przemyc¢ wodg, kto-
rg nalezy dotgczy¢ do roztworu po elektrolizie.
Otrzymany roztwér odparowa¢ na lazni wodnej
do sucha, a nastepnie ostroznie przeprazy¢ w tem-
peraturze 350°C, do catkowitego odpedzenia soli
amonowych.

Pozostalo$§¢ w parownicy zala¢ kilkoma kropla-
mi kwasu solnego stezonego, odparowac¢ do sucha,
a nastepnie rozpusci¢ w 100 cm? wody i wykonac
oznaczanie sodu, potasu i wapnia wg PN-68/
C-04953 sposobem B, stosujgc nastepujgce filtry
selektywne:

dla sodu Na — 59,

dla potasu K — 77,

dla wapnia Ca — 63.

Zawartos¢ sodu (X3) w badanym siarczanie
manganawym obliczy¢ w procentach ze wzoru

Wy ay+ V100
e
w ktorym:

as — stezenie sodu odczytane z odpowiednie]
krzywej wzorcowej, g/cm?,

mg — odwazka badanego siarczanu mangana-
wego g (1 g),

V, — objetos¢ roztworu badanego siarczanu

manganawego, cm3.
Zawartos¢ potasu (X;) w badanym giarczanie
manganawym w procentach obliczy¢ ze wzoru

X4= G3V3 100
mg
w ktoérym:

a3 — stezenie potasu odczytane z Kkrzywej
wzorcowej, %,

ms — odwazka badanego siarczanu mangana-
wego g (1 g),

V3 — objetos¢ roztworu badanego siarczanu

manganawego cm3.
Zawartos¢ wapnia (X5) w badanym siarczanie
manganawym w procentach obliczy¢ ze wzoru
_ (1.4'V4' 100
mg

X

w ktorym:
ay — stezenie wapnia odczytane z krzywej
wzorcowej, %,
my — odwazka badanego siarczanu mangana-
wego, g (1 g),
V4 — objetos¢ roztworu badanego siarczanu

manganawego, cms3,

5.3.9.4. Obliczanie sumy zawartosci sodu, pota-
su i wapnia. Sume potasu, sodu, wapnia w bada-
nym siarczanie manganawym obliczy¢ w procen-
tach (Y) ze wzoru

Y=X;+X,+X;

w ktoérym:
X3 — zawarto$¢ sodu obliczona w 5.2.9.3,
Xy — zawarto$¢ potasu obliczona w 5.2.9.3,
X5 — zawarto$¢ wapnia obliczona w 5.2.9.3.

5.3.10. Oznaczanie zawarto$ci cynku (Zn2")

5.3.10.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej
Unicam typ SP 90A seria 2 lub inny.

b) Lampa cynkowa z katodg wnekowsg.

c) Palnik acetylenowy ze szczeling o dlugosci
10 cm.

Pye

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15) i 0,001 N roz-
twor.

b) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony Zn2t,
przygotowany w nastepujaly sposob: 1,2446 g
ZnO (ztotg piecze¢) umieSci¢ w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 1000 cm3 i rozpusci¢ w 10 cm3
kwasu azotowego (1,15), uzupelni¢ objetos¢ roz-
tworu woda do kreski i wymiesza¢. Pobra¢ pipeta
1 cm? roztworu i rozcienczy¢ w kolbie pomiaro-
we]j pojemnosci 100 ecm?® 0,001 N roztworem kwasu
azotowego.

1 ecm? rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 1-10— g Zn2+,

5.3.10.3. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3
wprowadzi¢ kolejno: 2, 4, 6, 8, 10 cm3 rozcienczo-
nego roztworu wzorcowego cynku 1 uzupelnic
objetos¢ roztworow 0,001 N roztworu kwasu azo-
towego do kreski i wymniieszac.

Otrzymane roztwory zawierajg kolejno 2-10—7,
4-1077, 6-10—7, 8-10—7, 10-10~7 g Zn2"/cm3.

Postepujgc zgodnie z instrukcjg obstugi spek-
trofotometru absorpcji atomowej, wprowadzi¢ ko-
lejno do plomienia palnika przygotowane roztwo-
Iy Wzorcowe,

Zmierzy¢ absorbancje roztworé6w wzorcowych
i wykresli¢ krzywg zaleznos$ci absorbancji od ste-
zenia cynku w roztworze.

Przy pracy na spektrofotometrze absorpcji ato-
mowej Pye Unicam SP90A ustali¢ nastepujace
warunki:
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przeplyw powietrza 5 1/min,

przeptyw acetylenu 1,1 1/min,

diugosc fali 4 213,9 nm,

szerokos¢ szczeliny 0,10 mm,

natezenie prgdu 8 mA,

wysokosé palnika 8 mm.

Wzmocnienie, ekspansje i stalg czasowg ustalic¢
na optymalne warunki zgodnie z instrukcja obstu-
g1 spektrofotometru.

Przy stosowaniu innych spektrofotometréw ab- -

sorpcji atomowej nalezy ustali¢c warunki pomiaru
zgodnie z instrukcjg obslugi danego spektrofoto-
metru.

9.3.10.4. Wykonanie oznaczania. 0,00 g badanego
slarczanu manganawego rozpusci¢ w wodzie w
kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm3, uzupeinic¢
objetos¢ roztworu woda do kreski i wymieszac.

Otrzymany roztwér wprowadzi¢ do plomienia
palnika w warunkach identycznych jak przy spo-
rzgdzaniu krzywej wzorcowej. Zmierzy¢ absor-
bancje i odczyta¢ z krzywej wzorcowe]j stezenie
cynku w badanym roztworze.

Zawartos¢ cynku w badanym siarczanie man-
ganawym obliczy¢ w procentach (Xg) z wzoru

Xy= as Vo100
my
w ktérym:
as — stezenie cynku w badanym roztworze

odczytane z krzywej wzorcowej g/cm3,

V, — objetos¢ roztworu badanego siarczanu
manganawego, cms?,
my — odwazka badanego siarczanu mangana-

wego, g (0,9).

9.3.11. Inne metody oznaczania zawartosci zela-
za, metali ciezkich (jako sumy olowiu, miedzi
1 srebra) i niklu metoda spektralng, ze Scistym za-
chowaniem ustalonych norma parametrow ozna-
czania

9.3.11.1. Stosowana aparatura

a) Spektrograf siatkowy duzej dyspersji z mo-
zliwoscig podwdjnego przebiegu promieni PGS-2.

b) Generator pradu statego.

c) Spektroprojektor.

d) Mikrofotometr firmy GII Zeissa.

e) Waga torsyjna.

5.3.11.2. Materialy pomocnicze i roztwory

a) Plyty fotograficzne Agfa Gevgert 34 B 50.

b) Elektrody grafitowe spektralnie czyste pro-
dukeji CSRS typ SU 305, SU 316 i SU 202.

c¢) Wywolywacz ID-2 przygotowany przez roz-
puszczenie w 1000 cm? wody destylowanej kolej-
no nastepujacych ilosci odezynnikéw: metdlu
2,00 g, hydrochinonu 8,00 g, siarczynu sodu bez-
wodnego 75,00 g lub krystalicznego 150 g, weglanu

sodu bezwodnego 36,00 g lub krystalicznego
88,00 g, bromku potasu 2,00 g.
Bezposrednio przed uzyciem rozcienczy¢ roztwor

-wodg destylowang w stosunku 1 : 2,

d) Utrwalacz przygotowany w nastepujacy spo-
sob: rozpusci¢c w 1000 cm?® wody destylowanej ko-
lejno 400 g tiosiarczanu sodowego oraz 25 g piro-
slarczynu potasu.

9.3.11.3. Przygotowanie probki badanej. Okolo
1,0000 g badanego siarczanu manganawego umie-
scic w uprzednio wyprazonej w temperaturze
300°C do stalej masy parownicy kwarcowe]
i przeprazy¢ okolo 30 min w temperaturze 300°C.
Po przeprazeniu oziebi¢ w eksykatorze, zwazyc¢
i obliczyé¢ stosunek (b) masy siarczanu mangana-
wego przed prazeniem (G;) do masy siarczanu
manganawego po wyprazeniu (Gs):

Gy
b= G,

Po zwazeniu rozetrze¢ w ciggu 5 min: odwazy¢
na wadze torsyjnej 160 mg preparatu, przeniesé
do mozdzierza agatowego, doda¢ 40 mg tlenku
galu i ucierac calos¢é w ciggu 10 min.

5.3.11.4. Wykonanie oznaczania., Odwazyé¢ po
30 mg otrzymanej w 5.3.11.3 mieszaniny i prze-
nies¢ ilosciowo za pomocg szpachelki platynowej
do kraterka uprzednio przedpalonych w ciggu 15 s
w luku pradu stalego o natezeniu 6 A elektrod
grafitowych SU 305, SU 316.

Eksponowaé¢ kolejno na jedng plyte fotogra-
ficzng widmo proébki badanej w nastepujgcych
warunkach:

tuk pradu stalego o natezeniu 9 A,

przerwa analityczna 3 mm,

podwojny przebieg promieni,

kat skrecenia siatki a=—5,86,

szeroko$¢ szczeliny spektrografu S=0,02 mm,

filtr trojstopniowy o przepuszczalnosci 10; 50
i 100%,

elektrody z kraterkiem (dolna) — katoda,

elektrody z zakonczeniem stozkowym (gbérna) —
anoda.

Dla oznaczenia otowiu — czas ekspozycji 40 s
z elektrod SU 305. Dla oznaczenia niklu, zelaza,
miedzi, srebra — czas ekspozycji 100 s z elektrod
SU 316.

W celu otrzymania dokladniejszych wynikéow
wykona¢ co najmniej po trzy ekspozycje zaré6wno
z elektrod SU 305 jaki z elektrod SU 316.

Naswietlong plyte fotograficzng wywola¢ w cig-
gu 4,5 min, utrwali¢ w ciggu 10 min.

Wymy¢ doktadnie wodg i wysuszy¢ w strumie-
niu cieplego powietrza.

W otrzymanych widmach prébki badanej zmie-
rzy¢ zaczernienie nastepujgcych linii analitycz-
nych oraz tia obok linii przy podanej przepu-
szczalnos$ci filtru.
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Dlugo$¢ linii Przepuszczalno$é
analitycznej, A Odlegto$é tta od linii, mm filtru, %

Pb 2833,06 0,1 w kierunku fal dtugich 100

Fe 3020,43 0,04 w kierunku fal krétkich 100

Ni 3003,62 0,05 w kierunku fal krétkich 100

Cu 3273,96 0,1 w kierunku fal diugich 50

Ag 3382,89 0,1 w kierunku fal dlugich o0

Wykres$lic krzywg zaczernienia plyty fotogra-
ficznej metodg filtru trojstopniowego w ukladzie
PL/1gl, stosujgc linie zelaza 2831,56

gdzie:
PL. — zaczernienie linii zelaza 2831,56 mie-
rzone dla przepuszczalnosci filtru 10;
50 i 100%,
Igl — logarytm z przepuszczalnosci filtru.

Z otrzymanej krzywej zaczernienia plyty foto-
graficznej odczyta¢ odpowiednie logarytmy inten-
sywnosci dla zmienionych zaczernien poszczegoél-
nych linii analitycznych oznaczanych pierwiast-
kéw oraz odpowiednie logarytmy intensywnosci
tla obok linii analitycznych.

Odczytaé z tablic logarytmicznych odpowiednie
cologarytmy.

5.3.11.5. Obliczanie zawartoSci olowiu, miedzi,
srebra, zelaza i niklu w badanym siarczanie man-
ganawym w procentach (X;=+X;) wg wzoru

[ Ip+T
\ IT "'1 'K
b

X =
w ktérym:

I,,r — intensywno$¢ linii i tta dla poszczegol-

nych oznaczanych pierwiastkow; jest
to kologarytm wartosci odczytanej z
krzywej zaczernienia plyty fotogra-
ficznej dla zmierzonego w 5.3.11.4 za-
czernienia poszczegélnych linii anali-

tycznych,
It — intensywnos¢ tta obok linii,
b — stosunek mas obliczony w 5.3.11.3,
k — wspoéiczynnik obliczony wg Harveya

i wynoszgcy dla:

Pb — 2,3 -1074,

Cu — 2,92-1077,

Ag — 3,28-1075,

Fe — 2,7 104,

Ni— 7,7 -10~4
5.3.11.6. Obliczenie sumy metali ciezkich w ba-
danym siarczanie manganawym. ZawartoS¢ me-
tali ciezkich (Cu, Pb, Ag) w badanym siarczanie
manganawym w procentach Y obliczyé¢ ze wzoru

Y=X1+X2+X3

w ktorym:
X, — zawarto$¢ otowiu obliczona w 5.3.11.6,
X, — zawarto$é srebra obliczona w 5.3.11.6,

X4 — zawarto$é miedzi obliczona w 5.3.11.6.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Przedsigbiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6191-59

a) zmieniono metody oznaczania zawartoSci manganu,
zelaza, cynku, niklu,

b) wprowadzono fotometryczne oznaczanie sumy sodu,
potasu, wapnia zamiast metali alkalicznych,

¢) wprowadzono, jako druga metode, oznaczanie za-
warto§ei zelaza, niklu, metali ciezkich (jako sumy, Pb,

Ag, Cu) metodg spektralng.

3. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowanie prébek

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawarto$ci metali ciezkich strgcanych siarkowodorem

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartos$ci chlorkébw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng

PN-75/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawarto$ci zelaza

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawartoS$ci substancji pcdstawowej

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Oznaczanie maltych
zawarto$ci sodu, potasu, wapnia i strontu, Plomienio-
wo-fotometryczna metoda

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
tworu do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odeczynniki. Pakowanie, przechowywanie
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek
i przygotowanie S$redniej probki laboratoryjnej

TozZ-

4. Zalecenia miedzynarodowe
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