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1. WSTEP 2.3.2. Sposéb prowadzenia ekstrakcji. 10 g kaolinu, L

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
.czanie zawartosci zwigzkéw Zelaza, miedzi i manganu
rozpuszczalnych w kwasach, w przeliczeniu na tlenki:

a) metoda absorpcji atomowe;j,

b) metoda kolorymetryczna,

~¢) metodg miareczkows.

1. 2 Zakres stosowania przedmiotu normy. Metody
:thaczama nalezy stosowaé do. badania kaolinéw dla
przemyslu gumowego wg BN-76/7011-02.05.

'1.3. Zakres stosowania metod. W zaleznosci od tech-
nicznych warunkéw laboratoriéw prowadzacych bada-
nia, ozpaczenie tlenkéw zelaza miedzi i manganu
W Kaolinach moze by¢ wykonane:

a) oznaczanie tlenku zelaza — metoda koloryme-
_u‘yczna w kaolinach klasy specjalnej, I i IIA, metoda
: bsorpcp atomowej ‘we “wszystkich klasach kaolinéw
oraz metoda miareczkowg w kaolinach klasy II,

b) ©Oznaczanie tlenku miedzi — metoda koloryme—
'trycznq lub hbsorpcp atomowej,

c) oznaczame tlenku manganu — metoda kolory—
':-metryczng lub absorpcp atomowe;j.

Pogdane metody sa ‘réwnowazne, a wyn1k1 mozna -

.=b¢zpo§rednib po:éwnywaé
2. METODY’ BADAN
2.1 Wytycme ogblne. Wszystkie uzywane odczynniki

powinny byé cz.d.a., woda — poawbinie destylowana.

2:2. Pobieranie i przygotowanie prébek do badai.
Prébke laboratdryna nalezy pobraé i przygotowaé wg
BN-64/7011-09, nastepnie pomniejszyé przez éwiarto-

wanie do ukolo 100 g, pobraé cz¢$é, rozetrzeé w moz-

dederzu agatawym i wysuszyé w 105°C do statej masy.
2.3, Przygotowanie ekstraktu

231, Odczynniki i roztwory

8) Kwas solny, roztwér (1+1),

b) Kwas azotowy {@=14 g/cm’).

UBNTIAI01102.12; BN-78/201102.13 i BN-73/7011-02.14,

przygotowanego zgodnie z 2.2, odwazy¢ z dokladnoscia
do 0,01 g. Prébke¢ przenies¢ do zlewki pojemnosci

100 ¢m?, dodaé 20 cm® kwasu solnego i 3 cm® kwasu - .

azotowego i mieszajac ogrzewa¢ do momentu wrzenia.
Zlewk¢ przenie$¢ na laini¢ wodng, przykry¢ szkiel- .
kiem zegarkowym i pozostawié na 30 min. Po ostu-

- dzeniu roztwdr z osadem przenie§¢ do cylindra pomia-.

rowego pojemnosci 100 cm® z korkiem, dopemié do
kreski, wymiesza¢ i pozostawi¢ do opadnigcia osadu. -
Roztwér znad osadu przesaczyé przez suchy saczek
do suchej zlewki, odrzuci¢ pierwsza czgé¢ roztworu.
Do dalszych oznaczan potrzeba co najmniej 70 cm®
klarownego roztworu (R;). Roztwér znad osadu moina
takze oddzieli¢ przez odwirowanie. Z roztworu R, po- .
biera si¢ odpowiednie ilosci do dalszych oznaczah,
2.4. Oznaczanie tlenku Zelazowego (Fe:03)
4.1. Metoda kolorymetryczna z o-fenantrolinq
14 1.1. Odczynniki i roztwory _
a) o-Fenantrolina, roztwéor 2% chlorowodorku lub
hydratu o-fenantroliny w kwasie solnym o stezeniu
okoto 0,1 mol/dm?.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwdr 10%.

¢) Cytrynian' sodowy, roztwér 10%. |

d) Wzorcowy roztwér zelaza — podstawowy, o ste-
zeniu 0,1 mg Fe,O3y/cm3, §wiezo przygotowany: 0,4910 g
przekrystalizowanej soli Mohra [Fe(NH4)AS04): - 6H:0]
rozp‘écié w wodzie z dodatkiem 10 cm® st¢zonego -
kwa.lil solnego i rozcienczyé woda w kolbie pogniaro-

‘wej do objetosci I dm? lub 0,6038 g siarczanu zela-
zowo-amonowego uwodnionego [FeNH (SO4); - 12 H,O] e

rozpu$ci¢ w wodzie z dodatkiem 10 cm® st¢Zonego
kwasu solnego i rozmcnczyé woda w kolbie do obje-
tofci 1 dm?,
e) Wzorcowy roztwér zelaza — roboczy, o stqzemu ’
0,01 mg Fe:03cm?, przygotowany w dniu pomiaru.
25 cm’ roztworu podstawowego Zelaza rozcieficzyé
woda w kolbie pomiarowej do objetosci 250 cm?

2.4.1.2. Aparatura. Spektrofotometr lub kolorymetr
da}acy mozliwo$¢ pomiaru absorbancji przy dlugoécn ‘

fali A = 512 nm (filtr 26ttozielony).

Zg{oszona przez Instytut Szkfa i Ceramikl
Ustanowiona przez Ministerstwo Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 5 stycznia 1984 r.
jako norma’ obowigzujaca od dnia 1 tipca 1984 r.
- (Dz. Norm.-i Miar nr 3/1984 poz. 6)

"WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE ,ALFA" 1984,

~ Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,70 Nakt. 1600 + 55 Zam. 649/84
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24.1.3, Przygotowanie wykresu kalibracji. Do kolb
pomxarowych pojemnosci 100 cm® odmierzyé 4 + 40 cm®
roboczego roztworu zelaza i uzupemié woda do okoto
50 cm’. Do kazdej kolby ‘dodaé¢ 5 cm® roztworu
chlorowodorku hydroksyloaminy i roztworu cytrynianu
sodowego do uzyskania pH 3 + 4. Po uptywie okolo
-2 min dodaé 10 cm?® roztworu o-fenantroliny, uzupel-
ni¢ woda do 100 cm’ i wymieszaé..

| Po uplywie przynajmniej 20 min mierzy¢ absorbancijg
r%ztworu_ przy dlugosci fali A = 51 2 nm (filtr z6tto-
zielony) wobec §lepej proby jako odnosnika. Sporza-

B dzi¢ wykres zaleznosci absorbancji roztworu od zawar-

'_ tééc: Fe:0; w mg/100 cm’.

24.14. Wykonanje oznaczania. Z ekstraktu Rl, przy-.
. gotowanego wg sposobu oplsanego w 2.3.2, pobra¢
20 cm?® i przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci

200 cm?, dopetni¢ woda do -kreski (R2).
- Z tego roztworu pobraé ilo§¢ zalezng od gatunku
analizowanego kaolinu, tak aby zawarto§¢ Fe203 w kol-
bie wynosita 0,04 = 0,4 mg i postgpowaé dalej wg

2413 Stezenie Fe,O3; odpowiadajace wartosci uzyska-

néj absorbancji odczytaé z wykresu kalibracji.

~ 2.4.1.5. Obliczanie wynikow. Zawarto§¢ tlenku zela- T

#owego- Fe;0; (X1) obliczy¢ w procentach wg Wzoru

| o |
X = 5 1 1
‘ He O
,;xw ktérym: ’ :
- . a — ilo§¢ Fe:0; odczytana z wykresu kallbrac_u ’
; vy |
f — wspoiczynnik uwiglf;dmajacy rozcxenczeme
prébki,

m — odwazka kaolinu, g,
1000 — mnoznik wynikajacy z przehczema mg na g.
2.4.1.6. Dopnszczalna réinica migdzy wynikami dwoch
\r&gwnoleg}ych oznaczah nie powmna przekraczac:. dla
’ k!asy specjalnej, I i IIA — 20% wyniku nizszego.
'2.4.2°Metoda absorpcji atomowej
2.4.2.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny, ¢(HCI) = 0,6 mol/dm’.
. b) Wzorcowy roztwor Fe:0; — podstawowy, wg
2.4.1.1d). |
"~ ¢) Wzorcowe roztwory Fe.03 -— robocze, o stg¢ze-
niach odpowiadajacych zakresowi prostohmowoém wy-
kresu kalibracji aparatu dla oznaczania zZelaza (np.
0,1 +2,5 mg Fe:04/ 100 cm? przygotowanego Z roztwo-

* zu podstawowego przez rozcieficzenie kwasem solnym'

‘bezpoéredruo przed uzyciem).
- d) Acetylen (C:Hy) czysty — z butli.
;) Powietrze czyste — z butli lub sprezarki.
' 2.4.2.2. Aparatura
a) Spektrometr absorpcji atomowej z wyposazeniem.
-b) Palnik dostosowany do pracy z mleszanma gazéw

~ acetylen — powietrze.

~ ¢) Lampa z katoda wngkowa do oznaczania zelaza.
- 2.4.2.3. Wykonanie oznaczania. Przygotowa aparat
do oznaczania zelaza (A = 248,5 nm) wg wskazan
instrukcji i wykonaé wstepne pomiary absorbancji ro-
boczych roztworéw wzorcowych i roztworu badanego
(ﬂh)', stosujac jako odno$nik roztwér kwasu solnego.

- krystalizowanego

Jezeli stezenie zelaza lezy poza wykresem kahbracp

nalezy roztwor R odpowzedmo rozcieficzy¢, dopelma- o

jac kwasem solnym. Wiasciwy poemiar przepfowadzi€,
mierzac absorbancj¢ roztworu badanego: oraz dwéch ¢
roztworéw roboczych o wartoéciach absorbancji bhslgich
absorbancji roztworu badanego. Kazdy odczyt absors-
bancji wykonaé przynajmniej trzykrotnie i przyjaé war-"
to§é §redniz. Zawarto$é zelaza w roztworze badanym
odczytaé z czastkowego wykresu kalibracji.

2.4.2.4. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ tlenku zela-
zowego Fe O3 (X1) obliczyé w procentach wg wzoru

= - - . l 2 )
o= 00 % -
‘ktérym _
@ — ilo§é Fez03 odczytana z wykresu kal:brac_u
mg,
~ f — wspblczynnik uwzglqdmajacy rozc1enczeme
probki,

m — odwazka kaolinu, g,
1000 — mnoznik wynikajacy z przeliczenia mg na g

' 2. .2.5. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwéch -

oleglych oznaczaf nie powinna przekracza€ :

—! dla klasy spec_lalnej, Li[IA — 20% wyniku niz-
szego,

— dla klasy IIB C, D — 10% wymku nizszego.

2 4.3. Metoda miareczkowania kompleksometrycznego FrL

wersenianem dwusodowym wobec kwasu sulfosal:cylawe— by
go jako wskafnika , :

2.4.3.1. Odczynniki i roztwory '

a) EDTA, roztwér o stgzeniu 0,01 m/dm’ i mlame
nastawionym na wzorcowy roztwOr zelaza.

b) Kwas sulfosalicylowy.

c) Octan amonowy, roztwor 25%.
 d) Wzorcowy roztwér Zzelaza, o stgzeniu 0,1 mg
Fe»0; mg/cm?, $§wiezo przygotowany. 0,6038 g prze-
siarczanu  Zelazowo-amonowego
uwodnionego FeNH(SO4): - 12 H,0 rozpuscié w wo-

~ dzie z dodatkiem 10 cm® stgzonego kwasu solnego i roz-

ciexf}czyé woda w kolbie pomiarowej do objgtosci 1 dm’,
2.4.3.2. Wykonanie oznaczania. Z roztworu Ry, przy-

gotowanego w sposob opisany w 2.3.2, pobra¢ 20 cm®,

rozcieficzyé woda do objgtosci okoto 50 c¢m’, dodaé ‘?i

‘okotp 0,3 g kwasu sulfosalicylowego i mieszajac, krop-

lami roztworu octanu amonowego doprowad21é do pH
okolo 2.
Miareczkowaé roztworem EDTA do wystapiema

trwatej barwy z6ltej, nie zmlcma]qcej si¢ po dodanm‘

2 kropll octanu amonowego. d
2.4.3.3. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ tlenku PR

zowego Fe 03 (X1) obliczyé w procentach wg wzoru -

ac- T

m

X1 = - 100 )
w ktérym _ '

a — obijgtosé roztworu EDTA zuiyta na miarecz-

kowanie, cm®, 7, ok

¢ — miano roztworu EDTA nastdwione na Wzor— s

cowy roztwor zelaza, g/cm’,
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f = wspoiczynnik: qugIani_ajacy rozcie:’wzenie
: ‘\ - prébki ' N
- m — odwazka prébki, g '

2.434. Dopuszczalna réznica miedzy wynikaml dwéch
'_réwnolcg!ych oznaczan nie powinna przekraczaé 10%
wyniku - nizszego. -

2.8. Ozmaczanie tlenku miedzl (CuO)

2.5.1. Metoda kolorymetryczna z dwuetylodwutlokar-
'haminianem

2.5.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwér 25% (1+1). .

b) Cytrynian sodowy, roztwér 10%.

c) EDTA, roztwdr o stezenin 0,1 mol/dm’.

d) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy - (DDTK-
-Na), roztwér 0,1%. :
e) Chloroform.

f) Wzorcowy roztwér miedzi — podstawowy, o stg-
‘zeniu 0,1 mg CuO/cm?*: rozpuscic 0, 3239 g CuSO4- H,0
w} wodzie z dodatkiem 1 cm?® st¢gzohego kwasu siarko-
wego i rozcienczyé woda w kolbie pomiarowej do 1 dm?;
roztwér powinien byé §wiezo przygotowany.

g) Wzorcowy roztwér miedzi — roboczy, o stgzeniu
10,005 mg CuO/cm®; przygotowany bezposrednio przed
-pomiarem. 10 cm® roztworu podstawowego rozciefczy¢
woda w kolbie pomiarowej do objgtosci 200 cm’,

2.5.1.2. Aparatura. Spektrofotometr lub kolorymetr

- dajacy mozliwo$é pomiaru absorbancji przy dlugoici
fali A = 436 nm (filtr niebieski). »

2.5.1.3. Przygotowanie wykresu kalibracji. Do zlewek
pojemnoéci 50 ¢m® odmierzyé 216 cm® roboczego
roztworu wzorcowego miedzi, rozcieficzyé woda do
okoto 25 cm’, dodaé' 1 cm® roztworu cytrynianu sodo-
wego, 1 cm® roztworu EDTA i zoboj¢tni¢ amoniakiem
do pH okoto 8,5; doda¢ 5 cm® roztworu DDTK-Na
1 ekstrahowaé dwiema porcjami chloroformu po okoto
10 cm®. Polaczone ekstrakty chloroformowe przeniesé

do. kolby pomiarowe;j pmemnoécn 25 cm? i dopetmc :
‘chloroformem do kreski. Mierzyé absorbancm rozZtworu .

vobec $lepej proby, przy diugosci fali A — 436 nm
' ( iltr niebieski). Wykresli¢ wykres zalezno$ci absorbancji
roztworu od zawartosci CuO w mg/25 cm?,

' 2.5.1.4. Wykonanie oznacz_ama Z ekstraktu Ry, przy-

gotowanego wg sposobu opisanego w 2.3.2, pobraé do
zlewki pojemnosci 50 cm® ilo$¢ roztworu zalezng od
-gatunku analizowanego kaolinu (od 5-+20 cm’) i dale;
postepowaé jak w 2.5.1.3.

2.5.1.5. Obliczanie wynik(iw Zawartosc tlenku mie-

dziowego CuO (X3) obliczyé w procentach wg wzoru

a-f

X2 = 000 10 )

‘W ktérym
© - a — ilo§¢ CuO odczytana z wykresu kalibracji,
| g,

= wspbtczynmk uwzgledmajacy rozcneﬁczcme _

, prébki; ,
"m — odwazka kaolmu g, .
.1000 — mnoznik wymkajgcy z przeliczenia mg na g.

'

2.5.1.6. DOpuszczalna réinica miedzy wynikami dwéch
rownoleglych oznaczan nie powinna przekracza¢ 20%
wyniku nizszego.

2.5.2. Metoda absorpcji atomowej

2.5.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwér o stezeniu 0,6 mol/dm?.

b) Wzorcowy roztwér miedzi — podstawowy, o ste-
zeniu 0,1 mg CuO/cm?, przygotowany wg 2.5.1.1f).

c) Wzorcowe roztwory miedzi — robocze, o stgzZe-
niach odpowiadajacych zakresowi prostoliniowosci wy- ~
kresu kalibracji dla oznaczania miedzi (np. 0,05 +2 mg

'Cu0/100 cm®), przygotowane z roztworu podstawo-

wego przez rozéieficzenie kwasem solnym bezposrednio
przed uzyciem.

d) Acetylen (C:H,), czysty — z butli.

¢) Powietrze czyste — z butli lub spregzarki.

2.5.2.2. Aparatura , )

a) Spektrometr absorpcji atomowej z wyposaZeniem.

b) Palnik dostosowany do pracy z mieszaning gazoéw
— acetylen powietrze.

¢) Lampa z katoda wnekowa do oznaczania miedzi.

2.5.2.3. Wykonanie oznaczania. Przygotowal aparat
do oznaczania miedzi (A — 3244 nm) wg wskazan
instrukcji i wykona¢ wstgpne pomiary absorbancji ro-
boczych roztworéw wzorcowych i roztworu badanego
(R1), stosujgc jako odnoénik rQztwdr kwasu solnego
Jezeli stezenie miedzi lezy poza- wykresem kalibraci,

naleqy roztwér R, odpowiednio rozcieficzyé, dopelnia- N
. jac kwasem solnym (R:). Wiadciwy pomiar przepro-
~ wadzi¢ mierzac absorbancj¢ roztworu badanego oraz

dwéch roztwordw roboczych o warto$ciach absorbancji
bliskich absorbancji roztworu badanego. Kazdy odczyt
absorbancji wykonaé przynajmniej trzykrotnie i przy-
jaé warto§¢ érednia. Zawarto$¢ miedzi w roztworze
badanym odczytaé z czastkowego wykresu kalibracji.

-2.5.2.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ tlenku miedzi
(CuO) (X:) obliczyé w procentach wg wzoru

_f.._!___

K= . 100 5
I R 1000 ©)
w ktorym:
‘a — ilos¢ CuO odczytana z wykresu kahbrac]l,
g mg’ .
f — wsp6iczynnik uwzgledniajacy rozcneﬁczeme
probki,

m — odwazka kaolinu, g,

1000 — mnoznik wynikajgcy z przeliczenia mg na g.
" 2.5.2.5. Dopuszczalna réinica miedzy wynikami dwéch
réwnoleglych oznaczaf .nie powmna przekraczac 20%
wyniku nizszego.

2.6. Ozaczanie tlenku manganu (MnO)

2.6.1. Metoda kolorymetryczna z formaldoksymem

241 1. Odczynniki i- roztwory
- a) Wigian amonowy, roztwor 20%. .

b) Kwas askorbmowy, roztwor 1% $wiezo przygoto-

~wany.

c) Bufor amonowy o pH 10 - 67,5 g chlorku amo-
nowego rozpusci¢ w 570 cm® amoniaku (25%) i dopet-
ni¢ woda do 1 dm’.

d) Kwas solny, roztwor (1+3).
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e) Cyjanek potasowy.

f) Wodorotlenek sodowy, roztwér 10%

g) Tlenek cynkowy, zawiesina 10%.

h) Formaldoksym: zmieszaé 8 cm? formaliny (roz-
twor okoto 40%) z roztworem zawierajacym 8 g chlo-
-rowodorku hydroksyloaminy i rozcieiczy¢ wodg do
100 cm®. Roztwdr jest trwaty.

i) Wzorcowy roztwér manganu — podstawowy, o stg-
zeniu 1 mg MnO/cm’. Odwazyé 2,1284 g MnSO, bez-
wodnego; rozpuscié w wodzie z dodatkiem 2 ¢cm® H;SO4
-~ stgZonego i rozcieficzy¢ wodg do 1 dm?.

Bezwodny MnSO, otrzymuje si¢ przez wysuszenie
w temperaturze okolo' 150°C i nast¢pnie wyprazenie

- W temperaturze 400°C preparatu uwodnionego.

' j) Wzorcowy roztw6ér manganu — roboczy, o ste-
zeniu 0,02 mg MnO/dm?, ofrzymuje si¢ przez rozciefi-
~czenie 10 cm® roztworu podstawowego do objetosci
500 cm?,

. 2.6.1.2. Aparatura. Spektrofotometr fub kolorymetr
- dajacy mozliwo$¢ pomiaru absorbancji przy dhugosci
fali A = 455 nm (filtr niebieski).

.2.6.1.3. Przygotowanie wykresu kalibracji. Do kolb

plomlarOWych pojemnosci 50 cm? odmierzyé 1+ 10 cm?
roboczego roztworu wzorcowego manganu, dodaé 2 cm?
- kwasu solnego, 2 cm® kwasu askorbinowego, 2,5 cm’
~ winianu amonowego i kilka krysztatkéw cyjanku pota-

sowego. Doda¢ po 2 c¢m’® roztworu formaldoksymu

i 5 cm’ buforu amonowego, dopeini¢ woda do kreski,
wymiesza¢ i po uplywie 10 min mierzyé absorbancje
roztworu "wobec $lepej préby, przy dlugosci fali
A = 455 nm (filtr niebieski). Sporzadzié wykres za-
leznosci absorbancp roztworu ~od zawarto$ci MnO
_w mg/50 cm?,

2.6.1.4. Wykonanie oznaczania. Z roztworu R, pobraé
10 + 25 cm? do zlewki pOJemno§c1 50 cm?, rozciefi-
czy¢ woda do okoto 25 cm®. Zobojetnié roztworem
-wodorotlenku sodowego do odczynu lekko kwasnego,
doda¢ 2 krople kwasu solnego, ogrzaé i mieszajgc wpro-
wadzi¢ 2 cm® zawiesiny tlenku cynkowego. Przesaczyé
Troztwoér do zlewki pojemnosci 50 cm® i zatezyé do
objgtoéci nie wigkszej niz 20 cm®, Po ostudzeniu prze-
nies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 50 ¢cm®. Dodaé
2 cm’ roztworu kwasu askorbinowego, 2,5 cm’® roz-
tworu winianu amonowego i kilka krysztatkéw cyjanku

f - wspélczynmk uwzgledniajgcy rozc1enczeme« -
| proébki,
m — odwazka kaolmu g,
1000 — mnoznik wynikajacy z przeliczania mg na g.
2.6.1.6. Dopuszczalna réinica miedzy wynikami dwéch
réwnolegtych oznaczaft nie powinna przekraczaé 20%
wyniku nizszego. -

2.6.2. Metoda absorbancji atomowej

2.6.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwér o stezeniu 0,6 mol/dm?’.

b) Wzorcowy roztwér MnO — podstawowy, wg
2.6.1.11), ‘

¢) Wzorcowe roztwory MnO — robocze 0 stgZe-
niach odpownadajacych zakresowi prostoliniowoéci wy-
kresu kalibracji aparatu do oznaczania manganu (np.
0,1 + 1 mg MnO/100 cm® przygotowane z podsta-
WOWEEO T[OZIWOTU WZOTCOWEgO przez rozcieficzenie

~ kwasem solnym, bezpoérednlo przed uzyciem).

'd) Acetylen (C:H3) czysty — z butli.
e) Powietrze czyste — z butli lub sprezarki.
2.6.2.2. Aparatura
a) Spektrometr absorpcji atomowej z wyposazeniem,
~ b) Palnik dostosowany do pracy z mieszaning gazéw

< — acetylen powietrze.

) Lampa z katoda wne‘kowq do oznaczania man-
ganu,
2.6.2.3. Wykonanie oznaczania Przygotowaé aparat

;do oznaczania manganu (A = 279,5 nim) wg wskazan

instrukcji i wykonaé wstgpne pomiary absorbancji ro-
boczych roztworéw wzorcowych i roztworu badanego
R, stosujac jako odnoénik roztwér kwasu solnego.

Jezeli stezenie manganu lezy poza wykresem kalibra-
cji, nalezy roztwér R, odpowiednio rozcieficzyé, dopet- .
niajac kwasem solnym (R,). Wihaéciwy pomiar przepro-
wadzi¢ mierzac obsorbancj¢ roztworu badanego oraz
dwéch roztworéw roboczych o wartosciach absorbanc;ji
bliskich absorbancji roztworu badanego. Kazdy odczyt
absorbancji wykonaé przynajmniej trzykrotnie i przy-
ja¢ warto$¢ $rednia. Zawartoéé manganu w roztworze-
badanym odczyta¢ z czastkowego wykresu kalibracji. -

- 2.6.2.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto§é tlenku man-
ganowego (MnO) (X:) obliczyé w procentach wg wzoru

potasowego Nastepnie dodaé 2 c¢m? formaldoksymu o a-f
- 15 cm?® buforu amonowego. Uzupetnié roztwér w kolbie X = m - 1000 100 Q)
* woda do kreski i po uplywie 10 min, mierzyé absorban-
jq wobec Slepej proby, przy diugosci fali A = 455 nm. w ktdrym:
' 2.6.1.5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$é tlenku man- a — ilo§¢ MnO odczytana z wykresu kalibracji,
ganowego MnO (X3) obliczyé w procentach wg wzoru mg,
' f — wspblczynnik uwzglcdmajacy rozcieficzenie
a-f < rébki, ’
X = m - 1000 100 (6) m — gdwazka kaolinu, g, :
, ) ' & 1000 — mnoznik wynikajacy z przeliczenia mg na g.
w ktérym: - 2.6.2.5. Dopuszczalna rbinica miedzy wynikami dwéch
a — ilo§¢ MnO odczytana z wykresu kalibracji, réwnoleglych oznaczan nie powinna przekraczaé 20%
‘ mg, wyniku nizszego.

_ Informacje dodatkowe -
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" INFORMACJE DODATKOWE

. 1 lnstymcja opraeownjqca normg —_ Instytut Szkla i Ceram]ln
Warszawa.

2. Istotne  zisiany W stnsuaku do BN-73/7011-02 12, BN-73/_

70110213 § BN-73/701102.14

.“;zkwaénego roztworu do oznaczania Fe, Cu i Mn,

:'b) wprowadzono dodatkowo - metod¢ kompleksometrycznego
,_gmareczkowama do oznaczania zawartoéci Fe, &
) zastagpiono kolorymetryczna metode nadmanganiano“ia,

- metodg formaldoksymowa, przy oznaczaniu zawartoci Mn,

__‘informacie dodatkowe do BN-84/7011-02.12

a}.ujednohbono sposob ekstrakcji kaolinéw, w celu otrzymama

- d) wprowadzono metod¢ absorpcji atomowej do oznaczania
zawartoéci Fe, Cu i Mn.
3. Normy zwigzane
BN-76/7011-02.05 Kaolmy dla przemystu’ gumowego. Klasyfikacja
BN-64/7011-09 Surowce ceramiczne. Pobieranie i przygotowamc
$rednich prébek laboratoryjnych N

4. Autorzy piojektu pormy — doc. mgr, Maria Miécicka, inz. Wan- - '
da Listowska, mgr inZz. ElZbieta Arabas — Instytut Szkla i Ceramiki,

_ Warszawa.
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