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Analizo chemiczna stopu pierwiast-

kéw ziem rzadkich /miszmetalu/ Oznaczanie za-
wartosci ceru, lantanu, prazeodymu i neodymu Gr kat 111 19

N -

1 WSTEP

1 1 Przedmiot normy Przedmiotem<"normy se metody oznaczania czterech podstawowych
sktadnikoéw stopu pierwiastkow ziem rzadklchjceru lantanu prazeodymu i neodymu sto-
sowane do ruchowych biezecych analiz kontrolnych

1 2 Zestawienie 1 zakres stosowanych metod

Skdadnik Metoda Zakres §tosowania Opis me-
w % tody wq
Cer Potencjometrycznego nriareczkowa- 10-60 31
nia
Wizualnego miareczkowania 12-30 32
Lantan Atomowej spektrometrii absorp- 12-30 4
cyjnej
Prazeodym Neodym Spektrofot ornatryczna Prazeodym 1-12 5 1
Neodym 2-25
Atomowej spektrometrii absorp- Prazeodym 1-12 5 2
cyjnej Neodym 2-25

2, WYTYCZNE OGOLNE
Przy wykonywaniu analizy nalezy stosowa¢ ogolne wytyczne wg PN-78/H-04039
2 1 Przygotowanie 1 przechowywania prébek Probki stopu pierwiastkow ziem rzad-
kich nalezy wiérowa¢ na frezie palcowym stosujec ilos¢ obrotéw do 90/min ze wzgledu
na mozliwos¢ zapalania widréw na skutek zagrzewania sie frezu Zwidérowane probki na-
lezy przechowywa¢ w stoikach z nakretke w eksykatorze co najwyzej do Jednego miesiece

3  HETODY OZNACZANIA CERU

3 1 Oznaczanie ceru metoda potencjometrecznego miareczkowania

3.1.1 Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w kwasie azotowym, wytworzenie kom-
pleksowego poteczenia ceru trojwartosciowego i1 pierwiastkow towarzyszecych z pirofos-
foranem czterosodowym Potencjometryczne miareczkowanie ceru tréjwartosciowego do czte-
rowartosciowego za pomoce nadmanganianu potasowego

3.1.2 Aparatura 1 przyrzady

a/ Urzedzanie do potencjometpycznego miareczkowania

b/ Elektrody! platynowa i nasycona kalomelowa %

c/ Mikro- Ibb péimlkrobiureta /z podzlatke co 0,02 cm"%

Instytut Metalurgii Zelaza
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Metalurgii Zelaza zarzedzeniem Nr 11/80
z dnia 25 09 1980 r jako norma obowiezujeca od dniB
107 1981 r
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313 Odczynniki 1 roztwory
a/ Kwas azotowy /1 4/ roztwory 1+1, 1+5
b/ Pirofosforan cztaro90dovvy roztwor nasycony w temperaturze pokojowej
c/ Weglan godowy lub sodowo-potasowy, roztwdér nasycony, ,
d/ Nadmanganian potasowy 1 g nadmanganianu potasowego rozpuscie no zimno w 50
wody przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3 dope#ni¢ wode do kraski
wymiaszac,
a/ Roztwér wzorcowy ceru 1 2282 g CoO_ rozpuscie w 150 cm3 roztworu kwasu azotowe-
go /1+5/ i 20 cn’  nadtlenku wodoru w zlewce pojemnosci 400 cn’ ogrzewajac do cat-
kowitego roztozenia nadtlenku wodoru /roztwdér powinien byc skabo zoékty/
Do rozfwéru doda¢ okoto 100 cm3 wody przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3,
dopedni¢ wode do kreski i wymiesza¢ 1 cmO roztworu zawiera ?’mg ceru
314 \Wykonanie oznaczania 1 g probki rozpuscie w 20 cm3 roztworu kwasu azotowego
/1+1/ w zlewce pojemno ci 250 cm3 doda¢ okoto 50 cm3 wody przenies¢ do kolby pomiaro-
wej 200 cm3, dopedni¢ wode do kreski i wymiesza¢ Do zlewki pojemnosci 250 cm3 zawierajacej
150 cm3 nasyconego roztworu plrofosforanu czteroeodowego doda¢ 20 cm3 podstawowego roztwo-
ru probki /100 mg/ odmierzonego pipete 3prawdzic pH za pomocg uniwersalnego papierka
wskaznikowego, pH roztworu powinno miescie sie w zakresie 6-9
Przy zachowaniu podanych proporcji pirofosforanu i roztworu prébki pH roztworu utrzy-
muje sie w zakresie 7,6 - 8 1 nie wymaga regulowania ¥ razie potrzeby pH roztworu nalezy
regulowa¢ za pomoca nasyconego roztworu weglanu sodowego lub sodowo-potasowego 1 ro tworu
kwasu azotowego /1+5/ Jezeli po dodaniu probki roztwér zmetnieje 1 wytraci si® osad
trzeba przygotowa¢ nowg probe ze zwiekszong objetoscig roztworu pirofosforanu- 200 lub
250 cm3 w zlewce pojemnosci 400 cm3 Nalezy przy tym zwrécic uwage azeby mieszanie pod-
czas miareczkowania byto bardziej intensywna niz przy mniejszej objetosci roztworu Po
optukaniu elektrod zanurzy¢ Jo w roztworze probki 1 zwrocic uwage azeby strumien miarecz-
kujacego-TOZtworu nadmanganianu nie byt skierowany wproet na elektrody
Najlepiej jest ustawie wylot rurki z roztworem nadmanganianu na wysokosci okoto 6 cm
powyzej koncoéw zanurzonych elektrod Miareczkowa¢ do wystgpienia skoku potencjatu i odczy-
ta¢ objetos¢ roztworu nadmanganianu potasowego zuzytego do miareczkowania ceru W taMch
samych warunkach wyl onac miareczkowanie roztworu wzorcowego ceru pobierajgac do miareczko-
wania 25 cm3 - /50 mg ceru/
Po kilkunastu pomiarach elektrode platynowg nalezy zregenerowaé przez zanurzenie
w kwasie solnym /1+1/ no okres okoto 6 h
3.1 5. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ ceru /x/ obliczy¢ w procentach wg wzoru

m 100
w Ktorymi m - masa ceru w roztworze wzorcowym, mg
mj - masa probki pobrana do miareczkowania mg
v - objetos¢ roztworu nadmanganianu potasowego zuzytego do miareczkowania

roztworj wzorcowego cm3
- objetos¢ roztworu nadmanganianu potasowego zuzytego do miareczkowania
roztworu proébki, cm3
3 1.6. RoOznice miedzy wynikami roéownolegdych oznaczart nie powinny przekracza¢ nastepu-
Jacych wartosci
powyzej 100 - 30,0r -0,3%
powyzej 30,0 - 600 m - 06
3 2 Oznaczanie ceru metode wizualnego miareczkowania
3,2 1 Zasada oznaczania Rozpuszczanie probki w kwasie azotowym wytworzenie komplek-
sowego podaczenia ceru trojwartosciowego i pierwiastkow towarzyszacych z pirofosfOranem
czterosodowym Miareczkowanie ceru tréjwartosciowego do czt -erowirto“clowego roztworem nad-
manganianu potasowego do wystgpienia ro-owego zabarwienia od nadmiaru nadmanganianu w Sro-
dowisku o pH 6-8 5
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322 Odczynniki 1 roztwory

a/ Kwas azotowy roztwory 1+2 145

b/ Pirofosforan czteroaodowy roztwOr nasycony w temperaturze pokojowej

c/ Weglan sodowy lub sodowo-potasowy

d/ Nadmanganian potasowy 0,5 g nadmanganianu potasowego rozpuscie na sflmo w 500 cm3
wody, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, dopedni¢ wode do kreski i wymieszac

e/ Roztwdér wzorcowy ceru 0,6141 g foe®2 rozpusci¢ w 120 cm3 kwasu azotowego 1+5 i
20 cm3 nadtlenku wodoru w zlewce pojemnosci 400 cm3 ogrzewajec do caltkowitego roztozenia
nadtlenku wodoru /roztwér powinien byc lekko z6¥ty/ Do roztworu doda¢ okoto 100 cm3 wody,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3, doda¢ 100 om3 nasyconego roztworu pi-
rofosforanu czteroeodowego, dopedni¢ wode do kreski 1 wymiesza¢ i om3 roztworu zawiera
1 mg ceru

3,2 3 Wykonanie oznaczania 0,25 g prébki rozpuscie w 15 om3 roztworu kwasu azotowego
/1+2/ w zlewce pojemnosci 250 cm3, doda¢ okoto 80 cm3 wody przenies¢ do kolby pomiarowej
pojemnosci 250 cm3 doda¢ 50 cm3 roztworu pirofosforanu czteroeodowego, dopedni¢ wode do
kreski, wymieszac

Do kolby stozkowej pojemnosci 300 cm3 zawlerajecej 50 cm3 nasyconego roztworu pirofos-
foranu czteroeodowego i 50 cm3 wody doda¢ 20 cm3 roztworu probki /20 mg/ odmierzonego pi°-
pete, sprawdzi¢ pH wg papierka uniwersalnego, pH roztworu powinno miescie Sie w zakresie
6-8 5 W razie potrzeby pH nalezy regulowa¢ przez dodatek weglanu sodowo-potasowego lub
sodowego i roztworu kwasu azotowego /1+5/ Miareczkowa¢ roztworem nadmanganianu potasowego
do wystepienia rozowego zabarwienia postugujec sie mikro lub pétmikrobiurete Réwnolegle
wykona¢ miareczkowanie roztworu wzorcowego ceru pobierajec do miareczkowania 10 cm3

/10 mg ceru/
324 Obliczanie wynikéw Zawartos¢ ceru /x/ obliczy¢ w procentach wg wzoruj

Tt
m v, 100
- X" —--=7 -—
w ktoérymi
m - masa coru w roztworze wzorcowym, mg
mj - masa probki pobrana do miareczkowania mg
v - objetos¢ roztworu nadmanganianu potasowego zuzytego do miareczkowania roztworu

wzorcowego c¢m3
- objetos¢ roztworu nadmanganianu potasowego, zuzytego do miareczkowania roztworu
probki, cm3 *
325 . ROznice miedzy wynikami réwnolegdych oznacza¢ nie powinny przekracza¢ nastepuje-
cych wartosci
powyzej 10,0 - 30,0 % - 0,3 %
powyzej 30 0 - 60 0 % - 0,6 Y4

4 0OZNACZANIE LANTANU METODA ATOMOWEJ SPEKTROMETRII “ABSORPCYJNEJ

4 1. Zasada oznaczania Rozpuszczenia probki w kwasie solnym pomiar absorbancji w Sro-
dowisku 60-procentowego etanolu 10,2 - procentowego chlorku potasowego, z zachowsniem pa-
rametrow wg zalecenn firmy dla stosowanego typu aparatury

4 2 Aparatura 1 warunki pomiaru
a/ Spektrometr do atomowej absorpcji z pednym wyposazeniem,
b/ Lampa z katode wnekowe do oznaczania lantanu,

c/Butle z acetylenem i podtlenkiem azotu Przeptyw acetylenu i podtlenku azotu nastawie

tak azeby czerwona strefa pltomienia miata wysokosc 2cm
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Parametry pomiaréw ng zalecen firmy Perkin-Elmer

Diugos¢ fa- Szczelina pp .i.s Czubo r  Maksimon abs dla Zakres li- Natezenie
Model Ii nm /cm3 r uw_«»w wodnych nigwosci predu lam
g ansorb /ig/cm2 py mA
630 550 01 gggg’é‘f” 45,0 2000 0,19 2500 30
nek azotu
400 550 0,2 - 34 0 2000 0,19 2500 30

4_.3. Odczynniki i roztwory
a/ Kwas solny /1 18/ roztwor 1+1,

b/ Etanol 96-procentowy
c/ Chlorek potasowy, roztwor 2-procentowy /m/v/t 8 g KCl rozpuscie w okoto 100 cm3 wody,

przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm3 uzupedni¢ wode do kreski wymieszac
d/ Roztwdér wzorcowy lantanu 5,8639 g tlenku lantanowego Ny rozpuscie na goreco w
100 cm3 roztworu kwasu solnego /1+10/ w zlewce pojemnosci 400 cmd, przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 cm3 i dopedni¢ do kreski kwasem o takim samym stezeniu,
1 a5 roztworu zawiera 10 mg lantanu
e/ Roztwor syntetyczny stopu pierwiastkow ziem rzadkich zawierajecy 5,2 g ceru 16 g
neodymu i 0,6 g prazeodymu w 200cm3 6 387 g Ce02 rozpusci¢ w 150 cm3 roztworu kwa-
su solnego /1+2/ w wysokiej zlewce pojemnosci 600 cm3, dodawa¢ stopniowo 100 cm3 nad-
tlenku wodoru az do caltkowitego rozpuszczenia odparowa¢ do objetosci okoto 150 cm3
Oddzielnie rozpuscie 1 868 g Ndg0j i1 0,725 g Prg0®j w 30 cm3 roztworu kwasu solne-
go /1+1/ doteczyc do roztworu ceru przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm3
dopedni¢ wode do kreski, wymiesza¢ 5 cm3 roztworu /po dokeczeniu odpowiedniej ilosci
— roztworu wzorcowego lantanu/ odpowiada w przyblizeniu 0 25 g naturalnego stopu pier-
wiastkéw ziem rzadkich
4.4. Przygotowanie krzywe! wzorcowat. Do os$miu zlewek pojemnosci 150 cm3 doda¢ po 5 cm3
roztworu syntetycznego stopu pierwiastkow ziem rzadkich i nastepnie dodawa¢ kolejno 0; 3 O;
4,0; 5,0; 6,0; 6,5 7,0 7,5 cm3 wzorcowego roztworu lantanu
Roztwory odparowa¢ do wilgotnej pozostatosci 1 rozpuscie w 5 om3 roztworu kwasu solnego
/1+1/, doda¢ 15 cm3 etanolu i przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm3‘do ktorej do-
dano wczesniej 5 cm3 roztworu chlorku potasowego Optukaé¢ zlewke 15 om3 etanolu i dodeczyc
do roztworu w kolbie dopedni¢ wode do kreski, wymiesza¢ Wykona¢ pomiar absorbancji roztwo-
row 1 wykresli¢ krzywe zaleznosci absorbancji od stezenia lantanu
Krzywe wzorcowe nalezy wykresla¢ przy kazdej 9erii oznacza¢ prébek Z tych samych roz-
twordow wzorcowych przy wykreslaniu krzywej mozna korzysta¢ w ciegu kilku dni
4.5 Wykonanie oznaczania 0,25 g probki rozpusci¢ w 5 cm3 roztworu kwasu solnego /1+1/
odmierzyc¢® "cylindrem 30 cm3 etanolu czesc alkoholu /okoto 15 cm3/ doda¢ do roztworu proébki
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm3, do ktérej dodano wczesniej 5 cm3 roztworu
chlorku potasowego Zlewke optukac¢ reszte alkoholu doteczyc do roztworu w kolbie dopet-
ni¢ wode do kreski i wymiesza¢ Wykona¢ pomiar absorbancji w tych samych warunkach Jak przy
wykreslaniu krzywej wzorcowej
4 6 Obliczanie wynikéw Zawartos¢ lantanu /x/ obliczy¢ w procentach wg wzoru:

1

x - -fL 100
w ktorym:
mt - masa lantanu w roztworze proébki oczytana z krzywej wzorcowej, mg
m - masa odwazki prébki mg

4.7 Roéznice miedzy wynikami rownolegtych oznaczan nis powinny przekracza¢ nastepujecych
wa rtosci
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powyzej 12,0 - 15,0 %-04%
powyzej 15 0 - 30,0 % - 0,8 '5

5 METODY OZNACZANIA FRAZEODYML) 1 NEODYMU

5 1 Oznaczanie prazeodymu 1 neodymu metoda spektrofotometryczne

511 Zasada oznaczania Rozpuszczenie proébki w kwa9ie solnym lub nadchlorowym odpa-
rowanie i wysuszenie celem odwodnienia kwasu krzemowego Zredukowania cerj i siadow zela-
za za pomoce siarczanu hydrazyny Pomiar absorbanrji w zakresie widzialnym zabarwienia
wkasnego Jondw prazeodymu przy X = 444 5 nm neodymu przy A = 579 Iimw Srodowisku
10- procentowego roztworu kwasu azotowego

5.1 2 Aparatura Spektrofotometr z pednym wyposazeniem

513 0Odczynniki 1 roztwory

a/ Kwas solny /1 18/ roztwory 1+1 1+2

b/ Kwas azotowy /1 4/, roztwory 1+2 10 procentowy;

100 cm3 HNOj /1 4/ wla¢ do kolby stozkowej pojemnosci 1 dm3 do ktérej odmierzono 583 cm3
wody wymieszac

c/ Kwas nadchlorowy /1 54/ ioztwér 1+2 ,

d/ Siarczan hydrazyny krystaliczny

o/ Roztwdr wzorcowy prazeodymu: 2,416 g rozpuscie w 40 cm3 kwasu solnego /1+1/
w zlewce pojemnosci 250 cm3 ogrzewa¢ do zupednego rozpuszczenia przenies¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 200 cm3 dopedni¢ woda do kreski wymieszac

1 cm3 roztworu zawiera 10 mg prazeodymu

f/ Roztwér wzorcowy neodymu: 2 3328 g Nd?03 rozpuscie w 40 cm3 kwasu solnego 1+1 w zlew-
ce pojemnosci 250 cm3, ogrzewa¢ do zupednego rozpuszczenia, przenies¢ do kolby pomiarowej
pojemnosci 200 cm3 dopedni¢ wode do kreski wymieszac

1 cm3 roztworu zawiera 10 mg neodymu

5.1PT Przygotowanie krzywych wzorcowych prazeodymu i neodymu 0o 8 zlewek pojemnosci
100-150 cm3 doda¢ kolejno o; 05 10 2,0, 30 40 5,0 6 0 cm3 wzorcowego roztworu
prazeodymu i do tych samych zlewek kolejno 0,05 10 20 30: 4,0 6,0 80 cm3 wzor-
cowego roztworu neodymu Roztwory odparowa¢ do sucha dddac po 5 cm3 roztworu kwasu azoto-
wego Z1+1/ i znéw odparowa¢ do sucha PozostatosS¢ rozpuscie na goreco w 10 cm3 10-procen-
towego roztworu kwasu azotowego, doda¢ 0,1 g siarczanu hydrazyny ogrzewa¢ na phtycie przez
okoto 2 min ochtodzie 1 przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 25 cm3 dopedni¢ 10-pro-
centowym roztworem kwasu azotowego do kreski wymieszac

Wykona¢ pomiar absorbancji roztworéw dla prazeodymu przy dtugosci fali A » 444 5 nm
dla neodymu przy ddugosci fali X » 579 nm w kuwecie o grubosci warstwy 2 cm, wzgledem
Slepej proby Wykresli¢ krzywe zaleznosci absorbancji od stezenia odkdadajec na osi odcie-
tych stezenie prazeodymu neodymu w mg a na osi rzednych wartosci abeorbanoji

5.1 5. Wykonanie oznaczania

5.1.5.1 "Wykonanie oznaczania dla prébek nie zawierajacych chromu 0,7 g prébki rozpus-
cie w 8 cm3 roztworu kwasu solnego /1+2/ odparowa¢ do sucha i pozostawi¢ na gorecej ply-
cio Jeszcze przez 15 roin Pozostatos¢ ochtodzié¢ rozpusci¢ w roztworze kwasu azotowego
/1+1/ odparowa¢ do wilgotnych soli i rozpuscie na goreco w okoto 10 cm3 10-procentowego
roztworu kwasu azotowego Doda¢ do roztworu 0,1 g siarczanu hydrazyny, ogrzewa¢ pod przy-
kryciem az roztwor bedzie klarowny 1 prawie bezbarwny /zabarwienie od prazeodymu i neody-
mu Jest prawie niewidoczne gotym okiem/

Roztwér ochitodzie, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 25 om3, dopedni¢ do kreski
10-pdocentowym roztworem kwasu azotowego wymiesza¢ Odmierzy¢ pipete 10 cm3 roztworu do
kolby pomiarowej pojemnosci 25 cm3 /0,3 g/ dla pomiaru neodymu, w pierwszej kolbie pozosta-
je 0,45 g probki dla pomiaktru prazeodymu Dopedni¢ obydwie kolby do kreski 10-procentowym
roztworem kwasu azotowego wymiesza¢ Roztwér przesaczy¢ przez Sredni seczek wprost do ku-
wety 1 wykona¢ pomiar absorbancji wzgledem Slepej proby stosujec dla obydwu pierwiastkow
odpowiednie ddugosci fali i kuwete o grubosci warstwy 2 cm Roéwnolegle wykonaé¢ Slepa p”6ébe
z teke iloscie odczynnikow Jak w badanej proébce
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5.1 5 2 Wykonanie oznaczania dla probek zawierajgcych chrom 0,75 g probki rozpuscie w
8 cm3 roztworu kwasu nadchlorowego 1+2 odparowa¢ do ukazania sie par kwasu narlrb’orowe-
go Oo gorecego roztworu no brzegu plyty dodawa¢ stopniowo kilkanascie kropel kwasu solne-
go /1 18/ roztwdr odparowar do sucha ogrzewa¢ na plycie jeszcse w clegu 15 min 1 dolej
postepowa¢ jak w 5 1 5 1

516 Obliczanie wynikéw Zawartos¢ prazeodymu i neodymu /x/ obliczy¢ w procentach wq
wzoru

X 100
w Ktorym
m, - masa prazeodymu neodymu w roztworze prébki odczytana z krzywej, wzorcowej mg
m - masa odwnzkl proébki, mg

517 RoOznice miedzy wynikami réwnoleghych oznaczen nie powinny przekraczac¢ nastepu-je-
cych wartosci!
Dla prazeodymu
powyzej 1 0 do 6,0 - 0,27
powyzej 50 do 12 0 ", - 0,5 U
dle neodymu
powyzej 2 0 do wo% - 03¢
powyzej 10 0 do 15 048 - 0 5
powyzej 150do~» 0S - 089
5 2 Oznaczanie prazeodymu 1 neodymu metoda atomowej apektrometril absorpcyjnej
521 Zasada oznjczania Rozpuszczenia probki w kwasie solnym pomiar absorbancji
w Srodowisku wodnym w obecno ci chlorku potasowego Jako czynniki zmnlojazajeceno Jonizacje
52 2 Aparatura i warunki pomiaru
a/ Spektrometr do atomowej absorpcji z pednym wyposazeniem
b/ Lampy z katode wnekowe jednopi rwiastkowe do oznaczenia prazeodymu i neodymu
Wzbudzanie w ptomieniu acetylen- podtlenek azotu
Dhugosé fali dle prazeodymu A » 495 1 nm,
dla neodymu A = 463 mm
Inne parametry tikif jak szerokos¢ szczeliny i1 natezenie predu lampy nalezy ustali¢ do-
Swiadczalnie na podstawie danych firmowych
523 Odczynniki i roztwory
a/ Kwas solny /1 38/ roztwéor 1+1
b/ Nadtlenek wodoru 30-procentowy
c/ Chlorek potasowy o stezeniu K = 50 mg/cm*
47,5 g KC1 rozpuscie w 200 cm3 wody przenies¢ roztwér do kolby pomiarowej pojemnosci
500 cm3, uzupedni¢ wode do lreski wymieszac
d/ Roztwdr wzorcowy prazeodymu 2 5164 q tlenku prazeodymu RrgO” rozpuscie w 40 cm2
roztworu kwasu solnego /1+1/ w zlewce pojemnosci 250 cm3 ogrzewa¢ do zupeknego
rozpuszczenie przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm3 dopedni¢ wode do
kreski wymieszac 1 cm3 roztworu zawiera 10 mg prazeodymu
e/ Roztwdr wzorcowy neodymu 2 3328 g tlenku neodymu Nd™0j rozpuscie w 40 cm3 kwasu sol-
nego 1+1 w zlewce pojemnosci 250 an"3 ogrzewa¢ do zupednego rozpuszczenia przeniescé
do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm3 dopedni¢ wode do kreski wymieszac
1 cm3 roztworu zawiera 10 mg neodymu
T/ Roztwor syntetyczny stopu pierwiastkéw ztam rzadkich bez prazeodymu i neodymu zawle-
rajecy 6 2 gceru i 2 0 g lantanu w 200 cm3 6 387 g Ce02 rozpuscie w 200 cm-” 10-pro
centowego roztworu kwasu azotowego w wysokiej zlewce polemnosci 600 cm3 dodajec stop
niowo nadtlenek wodoru /i00 cm3/ az do zupeknego rozpuszczania tlenku ceru i odparo-
wa¢ do objetosci okoto 100 cm3 Oddzielnie rozpuscie 3 2337 g tlenku lantanowego
w 60 cm3 10-procfntowego roztworu kwasu azotowego i dokeczyc do roztworu ceru
Roztwdr "przemcf c do lolby pomiarowej pojeniriotci 200 cm3 uzupednié¢ wode do Ireski
wymieszac I cm3 roztworu zawiera tf. mg c»ru i 14 mg lantanu
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5 2.4 Przygotowanie krzywych wzorcowych prazeodymu 1 neodymu Do dziewieciu zlewek
pojemnosci 150 cm3 doda¢ kolejno O 05,10 20, 3,0, 40 5,0; 6,0; 7,0 cm3 wzorcowe-
go roztworu prazeodymu i1 takie same ilosSci wzorcowego roztworu neodymu Do wezyetkich
zlewek doda¢ nastepnie po 10 cm3 roztworu syntetycznego stopu pierwiastkow ziem rzad-
kich roztwory odparowa¢ do sucha, rozpuscie w 10 cm3 roztworu kwasu solnego /1+1/,
przenies¢ do kolb pomiarowych pojemnosci 50 cm3, do roztworow w kolbach doda¢ po 3 cm3
roztworu chlorku potasowego, uzupedni¢ wode do kreski i1 wymiesza¢ Wykona¢ pomiar absor-
bancji prazeodymu i wykresli¢ krzywe zaleznosci absorbancji od stezenia prazeodymu Dla
pomiaru neodymu odebra¢ 25 cm3 roztworu przenies¢ do drugiej kolby pomiarowej pojemno-
Sci 50 cm3, doda¢ 5 cm3 roztworu kwasu solnego /1+1/, 1 5 om3 roztworu chlorku potasowe-
go, uzupetni¢ wode do kreski i wymieszac

Wykona¢ pomiar absorbancji neodymu i wykresli¢ krzywe zaleznosci absorbancji od steze-
nia neodymu

5.2 5. Wykonanie oznaczania Probke stopu pierwiastkéw ziem rzadkich o masie 0,5 g roz-
puscie w 5 cm3 roztworu kwasu solnego /1+1/, doda¢ kilka kropel nadtlenku wodoru, odparo-
wa¢ do sucha i pozostawi¢ na ptycie jeszcze przez okoto 15 min celem odwodnienia kwasu krze-
mowego Pozostatos$¢ rozpusci¢ w 10 cm3 roztworu kwasu solnego /1+1/, przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 50 cm3, do roztworu w kolbie doda¢ 3 cm3 roztworu cjilorku potasowe-
go, uzupedni¢ wode do kreski i wymiesza¢ Okodo 20 cm3 roztworu przeseczyc przez Sredni
seczek do suchej zlewki pojemnosci 100 cm3 i1 wykona¢ pomiar absorbancji prazeodymu w tych
samych warunkach Jak przy wykreslaniu krzywej wzorcowej

Dla pomiaru neodymu odebra¢ z kolby 25 cm3 roztworu /0 25 g probki/, przenies¢ do dru-
giej kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm3, doda¢ 5 cm3 roztworu kwasu solnego /1+1/, 1,5
cm3 roztworu chlorku potasowego, uzupedni¢ wode do kreski i wymiesza¢ Roztwor przese-
czyc przez Sredni seczek do suchej zlewki pojemnosci 100 cm3 i wykona¢ pofitier absorbancji
neodymu w tych samych warunkach Jak przy wykreslaniu krzywej wzorcowej

5 2,6, Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ prazeodymu i neodymu /x/ obliczy¢ w procentach
wg wzoru;

m
* V- 100°
w ktérym;
mt - masa prazeodymu neodymu w roztworze badanej proébki odczytana z krzywej wzorcowej ,
=g,
m - masa odwazkl proébki, mg

5,2.7, RoOznice miedzy wynikami roéwnolegdych oznacza¢ nie powinny przekracza¢ nastepuje-
cych wartosci

dla prazeodymu

powyzej 1,0 do 5,0 % - 0,2 %

powyzej 5 0 do 12,0 % - 0,5 %

dla neodymu

powyzej 2,0 do 10,0 % - 0,3 %

powyzej 10,0 do 15 0 % — 0 5 %

powyzej 15,0 do 25,0 % ~0,8 Y%

KONIEC
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