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1 WSTĘP

1 1 Przedmiot normy Przedmiotem •'normy sę metody oznaczania czterech podstawowych 

składników stopu pierwiastków ziem rzadklchjceru lantanu prazeodymu i neodymu sto

sowane do ruchowych bieżęcych analiz kontrolnych 

1 2 Zestawienie 1 zakres stosowanych metod

Składnik Metoda Żakres stosowania 
w %

Opis me
tody wq

Cer Potencjometrycznego nriareczkowa- 
nia

10-60 3 1

Wizualnego miareczkowania 12-30 3 2

Lantan Atomowej spektrometrii absorp
cyjnej

12-30 4

Prazeodym Neodym Spektrofot ornatryczna Prazeodym
Neodym

1-12
2-25 5 1

Atomowej spektrometrii absorp
cyjnej

Prazeodym
Neodym

1-12
2-25 5 2

2, WYTYCZNE OGÓLNE

Przy wykonywaniu analizy należy stosować ogólne wytyczne wg PN-78/H-04039

2 1 Przygotowanie 1 przechowywania próbek Próbki stopu pierwiastków ziem rzad

kich należy wiórować na frezie palcowym stosujęc ilość obrotów do 90/min ze względu 

na możliwość zapalania wiórów na skutek zagrzewania się frezu Zwiórowane próbki na

leży przechowywać w słoikach z nakrętkę w eksykatorze co najwyżej do Jednego miesięce

3 HETODY OZNACZANIA CERU

3 1 Oznaczanie ceru metoda potencjometręcznego miareczkowania

3.1.1 Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w kwasie azotowym, wytworzenie kom

pleksowego połęczenia ceru trójwartościowego i pierwiastków towarzyszęcych z pirofos- 

foranem czterosodowym Potencjometryczne miareczkowanie ceru trójwartościowego do czte- 

rowartościowego za pomocę nadmanganianu potasowego

3.1.2 Aparatura 1 przyrządy

a/ Urzędzanie do potencjometpycznego miareczkowania

b/ Elektrody! platynowa i nasycona kalomelowa %
c/ Mikro- lbb półmlkrobiureta /z podzlałkę co 0,02 cm"5/

Instytut Metalurgii Żelaza

Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Metalurgii Żelaza zarzędzeniem Nr 11/80 

z dnia 25 09 1980 r jako norma obowięzujęca od dniB

1 07 1981 r

Cena ^ ^ z łDRUK IH Ż .485.80.n .200
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3 1 3  Odczynniki 1 roztwory

a/ Kwas azotowy /I 4/ roztwory 1+1, 1+5

b/ Pirofosforan cztaro90dovvy roztwór nasycony w temperaturze pokojowej

c/ Węglan godowy lub sodowo-potasowy, roztwór nasycony, ,

d/ Nadmanganian potasowy 1 g nadmanganianu potasowego rozpuście no zimno w 50 

wody przenieść do kolby pomiarowej pojemności 1 dm3 dopełnić wodę do kraski 

wymiaszac,

a/ Roztwór wzorcowy ceru 1 2282 g Co0_ rozpuście w 150 cm3 roztworu kwasu azotowe-
7  * •  3

go /1+5/ i 20 cm nadtlenku wodoru w zlewce pojemności 400 cn ogrzewając do cał

kowitego rozłożenia nadtlenku wodoru /roztwór powinien byc słabo żółty/

Do rozfwóru dodać około 100 cm3 wody przenieść do kolby pomiarowej pojemności 500 cm3, 

dopełnić wodę do kreski i wymieszać 1 cm0 roztworu zawiera ? mg ceru
3 1 4  Wykonanie oznaczania 1 g próbki rozpuście w 20 cm3 roztworu kwasu azotowego 

/l+l/ w zlewce pojemno ci 250 cm3 dodać około 50 cm3 wody przenieść do kolby pomiaro

wej 200 cm3, dopełnić wodę do kreski i wymieszać Do zlewki pojemności 250 cm3 zawierającej 

150 cm3 nasyconego roztworu plrofosforanu czteroeodowego dodać 20 cm3 podstawowego roztwo

ru próbki /100 mg/ odmierzonego pipetę 3prawdzic pH za pomocą uniwersalnego papierka 

wskaźnikowego, pH roztworu powinno mieście się w zakresie 6-9

Przy zachowaniu podanych proporcji pirofosforanu i roztworu próbki pH roztworu utrzy

muje się w zakresie 7,6 - 8 i nie wymaga regulowania '/ razie potrzeby pH roztworu należy 

regulować za pomocą nasyconego roztworu węglanu sodowego lub sodowo-potasowego i ro tworu 

kwasu azotowego /1+5/ Jeżeli po dodaniu próbki roztwór zmętnieje 1 wytrąci si^ osad 

trzeba przygotować nową próbę ze zwiększoną objętością roztworu pirofosforanu- 200 lub 

250 cm3 w zlewce pojemności 400 cm3 Należy przy tym zwrócic uwagę ażeby mieszanie pod

czas miareczkowania było bardziej intensywna niż przy mniejszej objętości roztworu Po 

opłukaniu elektrod zanurzyć Jo w roztworze próbki 1 zwrócic uwagę ażeby strumień miarecz- 

kującego-TOZtworu nadmanganianu nie był skierowany wproet na elektrody

Najlepiej jest ustawie wylot rurki z roztworem nadmanganianu na wysokości około 6 cm 

powyżej końców zanurzonych elektrod Miareczkować do wystąpienia skoku potencjału i odczy

tać objętość roztworu nadmanganianu potasowego zużytego do miareczkowania ceru W taMch 

samych warunkach wyl onac miareczkowanie roztworu wzorcowego ceru pobierając do miareczko

wania 25 cm3 - /50 mg ceru/

Po kilkunastu pomiarach elektrodę platynową należy zregenerować przez zanurzenie 

w kwasie solnym /l+l/ no okres około 6 h

3.1 5. Obliczanie wyników. Zawartość ceru /x/ obliczyć w procentach wg wzoru

m 100

w którymi m - masa ceru w roztworze wzorcowym, mg

mj - masa próbki pobrana do miareczkowania mg

v - objętość roztworu nadmanganianu potasowego zużytego do miareczkowania 

roztworj wzorcowego cm3

- objętość roztworu nadmanganianu potasowego zużytego do miareczkowania 

roztworu próbki, cm3

3 1.6. Różnice między wynikami równoległych oznaczart nie powinny przekraczać następu

jących wartości

powyżej 10 0 - 30,0 r, - 0,3 %
powyżej 30,0 - 60 0 ri - O 6

3 2 Oznaczanie ceru metodę wizualnego miareczkowania

3,2 1 Zasada oznaczania Rozpuszczanie próbki w kwasie azotowym wytworzenie komplek

sowego połączenia ceru trójwartościowego i pierwiastków towarzyszących z pirofosfOranem 

czterosodowym Miareczkowanie ceru trójwartościowego do czt -•rowirto^clowego roztworem nad

manganianu potasowego do wystąpienia ró-owego zabarwienia od nadmiaru nadmanganianu w śro

dowisku o pH 6-8 5
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3 2 2  Odczynniki 1 roztwory 

a/ Kwas azotowy roztwory 1+2 1+5

b/ Pirofosforan czteroaodowy roztwór nasycony w temperaturze pokojowej

c/ Węglan sodowy lub sodowo-potasowy

d/ Nadmanganian potasowy 0,5 g nadmanganianu potasowego rozpuście na sflmno w 500 cm3 

wody, przenieść do kolby pomiarowej pojemności 1 dm3, dopełnić wodę do kreski i wymieszać 

e/ Roztwór wzorcowy ceru 0,6141 g fce02 rozpuścić w 120 cm3 kwasu azotowego 1+5 i 

20 cm3 nadtlenku wodoru w zlewce pojemności 400 cm3 ogrzewajęc do całkowitego rozłożenia 

nadtlenku wodoru /roztwór powinien byc lekko żółty/ Do roztworu dodać około 100 cm3 wody, 

przenieść do kolby pomiarowej pojemności 500 cm3, dodać 100 om3 nasyconego roztworu pi- 

rofosforanu czteroeodowego, dopełnić wodę do kreski 1 wymieszać i om3 roztworu zawiera 

1 mg ceru

3,2 3 Wykonanie oznaczania 0,25 g próbki rozpuście w 15 om3 roztworu kwasu azotowego 

/1+2/ w zlewce pojemności 250 cm3, dodać około 80 cm3 wody przenieść do kolby pomiarowej 

pojemności 250 cm3 dodać 50 cm3 roztworu pirofosforanu czteroeodowego, dopełnić wodę do 

kreski, wymieszać

Do kolby stożkowej pojemności 300 cm3 zawlerajęcej 50 cm3 nasyconego roztworu pirofos- 

foranu czteroeodowego i 50 cm3 wody dodać 20 cm3 roztworu próbki /20 mg/ odmierzonego pi'- 

petę, sprawdzić pH wg papierka uniwersalnego, pH roztworu powinno mieście Się w zakresie 

6-8 5 W razie potrzeby pH należy regulować przez dodatek węglanu sodowo-potasowego lub 

sodowego i roztworu kwasu azotowego /1+5/ Miareczkować roztworem nadmanganianu potasowego 

do występienia różowego zabarwienia posługujęc się mikro lub półmikrobiuretę Równolegle 

wykonać miareczkowanie roztworu wzorcowego ceru pobierajęc do miareczkowania 10 cm3 

/10 mg ceru/

3 2 4  Obliczanie wyników Zawartość ceru /x/ obliczyć w procentach wg wzoruj
t

m v, 100

___ X " ---7 ---

w którymi

m - masa coru w roztworze wzorcowym, mg

mj - masa próbki pobrana do miareczkowania mg

v - objętość roztworu nadmanganianu potasowego zużytego do miareczkowania roztworu

wzorcowego cm3

- objętość roztworu nadmanganianu potasowego, zużytego do miareczkowania roztworu 

próbki, cm3 *

3 2 5 .  Różnice między wynikami równoległych oznaczać nie powinny przekraczać następuję- 

cych wartości

powyżej 10,0 - 30,0 % - 0,3 % 
powyżej 30 0 - 60 O % - 0,6 % 4

4 OZNACZANIE LANTANU METODĄ ATOMOWEJ SPEKTROMETRII 'ABSORPCYJNEJ

4 1. Zasada oznaczania Rozpuszczenia próbki w kwasie solnym pomiar absorbancji w śro

dowisku 60-procentowego etanolu 10,2 - procentowego chlorku potasowego, z zachowsniem pa

rametrów wg zaleceń firmy dla stosowanego typu aparatury 

4 ,2 Aparatura 1 warunki pomiaru

a/ Spektrometr do atomowej absorpcji z pełnym wyposażeniem, 

b/ Lampa z katodę wnękowę do oznaczania lantanu, 

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

tak ażeby czerwona strefa płomienia miała wysokosc 2cm
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Parametry pomiarów ivg zaleceń firmy Perkin-Elmer

Model
Długość fa
li nm

Szczelina Płomień Czuło r 

g/cm3

Maksimon
rachunkc

abs dla 
>w wodnych

Zakres li
niowości

Natężenie 
prędu lam

pQ/cmł a^sorb /ig/cm2 py mA

630 550 0 1 acetylen 
podtle
nek azotu

45,0 2000 0,19 2500 30

400 550 0,2 - 34 0 2000 0,19 2500 30

4.3. Odczynniki i roztwory

a/ Kwa9 solny /I 18/ roztwór 1+1, 

b/ Etanol 96-procentowy

c/ Chlorek potasowy, roztwór 2-procentowy /m/v/t 8 g KC1 rozpuście w około 100 cm3 wody,

przenieść do kolby pomiarowej pojemności 250 cm3 uzupełnić wodę do kreski wymieszać

d/ Roztwór wzorcowy lantanu 5,8639 g tlenku lantanowego /La?0̂ / rozpuście na goręco w
100 cm3 roztworu kwasu solnego /1+10/ w zlewce pojemności 400 cm4, przenieść do kolby

pomiarowej pojemności 500 cm3 i dopełnić do kreski kwasem o takim samym stężeniu,
z  *1

1 cm-5 roztworu zawiera 10 mg lantanu

e/ Roztwór syntetyczny stopu pierwiastków ziem rzadkich zawierajęcy 5,2 g ceru 1 6 g 

neodymu i 0,6 g prazeodymu w 200cm3 6 387 g Ce02 rozpuścić w 150 cm3 roztworu kwa

su solnego /1+2/ w wysokiej zlewce pojemności 600 cm3, dodawać stopniowo 100 cm3 nad

tlenku wodoru aż do całkowitego rozpuszczenia odparować do objętości około 150 cm3 

Oddzielnie rozpuście 1 868 g NdgOj i 0,725 g PrgO^j w 30 cm3 roztworu kwasu solne

go /l+l/ dołęczyc do roztworu ceru przenieść do kolby pomiarowej pojemności 200 cm3 

dopełnić wodę do kreski, wymieszać 5 cm3 roztworu /po dołęczeniu odpowiedniej ilości 

-— roztworu wzorcowego lantanu/ odpowiada w przybliżeniu 0 25 g naturalnego stopu pier

wiastków ziem rzadkich

4.4. Przygotowanie krzywe! wzorcował. Do ośmiu zlewek pojemności 150 cm3 dodać po 5 cm3

roztworu syntetycznego stopu pierwiastków ziem rzadkich i następnie dodawać kolejno 0; 3 0; 

4,0; 5,0; 6,0; 6,5 7,0 7,5 cm3 wzorcowego roztworu lantanu

Roztwory odparować do wilgotnej pozostałości i rozpuście w 5 om3 roztworu kwasu solnego 

/l+l/, dodać 15 cm3 etanolu i przenieść do kolby pomiarowej pojemności 50 cm3̂ do której do

dano wcześniej 5 cm3 roztworu chlorku potasowego Opłukać zlewkę 15 om3 etanolu i dołęczyc 

do roztworu w kolbie dopełnić wodę do kreski, wymieszać Wykonać pomiar absorbancji roztwo

rów i wykreślić krzywę zależności absorbancji od stężenia lantanu

Krzywę wzorcowę należy wykreślać przy każdej 9erii oznaczać próbek Z tych samych roz

tworów wzorcowych przy wykreślaniu krzywej można korzystać w cięgu kilku dni

4.5 Wykonanie oznaczania 0,25 g próbki rozpuścić w 5 cm3 roztworu kwasu solnego /l+l/ 

odmierzyć''cylindrem 30 cm3 etanolu częśc alkoholu /około 15 cm3/ dodać do roztworu próbki 

przenieść do kolby pomiarowej pojemności 50 cm3, do której dodano wcześniej 5 cm3 roztworu 

chlorku potasowego Zlewkę opłukać resztę alkoholu dołęczyc do roztworu w kolbie dopeł

nić wodę do kreski i wymieszać Wykonać pomiar absorbancji w tych samych warunkach Jak przy 

wykreślaniu krzywej wzorcowej

4 6 Obliczanie wyników Zawartość lantanu /x/ obliczyć w procentach wg wzoru:

mlx - - i -  100m

w którym:

mŁ - masa lantanu w roztworze próbki oczytana z krzywej wzorcowej, mg 

m - masa odważki próbki mg

4.7 Różnice między wynikami równoległych oznaczań nis powinny przekraczać następujęcych

wa rtości
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powyżej 12,0 - 15,0 % - O 4 % 
powyżej 15 O - 30,0 % - 0,8 "5

5 METODY OZNACZANIA FRAZEODYML) 1 NEODYMU 

5 1 Oznaczanie prazeodymu 1 neodymu metodą spektrofotometrycznę

5 1 1  Zasada oznaczania Rozpuszczenie próbki w kwa9ie solnym lub nadchlorowym odpa

rowanie i wysuszenie celem odwodnienia kwasu krzemowego Zredukowania cerj i siadów żela

za za pomoce siarczanu hydrazyny Pomiar absorbanrji w zakresie widzialnym zabarwienia 

własnego Jonów prazeodymu przy .X = 444 5 nm neodymu przy A = 579 lim w środowisku 

10- procentowego roztworu kwasu azotowego

5.1 2 Aparatura Spektrofotometr z pełnym wyposażeniem 

5 1 3  Odczynniki 1 roztwory

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

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

100 cm3 HNOj /I 4/ wlać do kolby stożkowej pojemności 1 dm3 do której odmierzono 583 cm3 

wody wymieszać

c/ Kwas nadchlorowy /I 54/ ioztwór 1+2 ,

d/ Siarczan hydrazyny krystaliczny

o/ Roztwór wzorcowy prazeodymu: 2,416 g rozpuście w 40 cm3 kwasu solnego /l+l/

w zlewce pojemności 250 cm3 ogrzewać do zupełnego rozpuszczenia przenieść do kolby po

miarowej pojemności 200 cm3 dopełnić wodą do kreski wymieszać 

1 cm3 roztworu zawiera 10 mg prazeodymu

f/ Roztwór wzorcowy neodymu: 2 3328 g Nd?03 rozpuście w 40 cm3 kwasu solnego 1+1 w zlew

ce pojemności 250 cm3, ogrzewać do zupełnego rozpuszczenia, przenieść do kolby pomiarowej 

pojemności 200 cm3 dopełnić wodę do kreski wymieszać 

1 cm3 roztworu zawiera 10 mg neodymu

5.1PT Przygotowanie krzywych wzorcowych prazeodymu i neodymu Oo 8 zlewek pojemności 

100-150 cm3 dodać kolejno o; 0 5 1 0  2,0, 3 0  4 0  5,0 6 0 cm3 wzorcowego roztworu

prazeodymu i do tych samych zlewek kolejno 0 , 0 5  1 0  2 0  30: 4,0 6,0 8 0  cm3 wzor

cowego roztworu neodymu Roztwory odparować do sucha dddac po 5 cm3 roztworu kwasu azoto

wego /l+l/ i znów odparować do sucha Pozostałość rozpuście na goręco w 10 cm3 10-procen- 

towego roztworu kwasu azotowego, dodać 0,1 g siarczanu hydrazyny ogrzewać na płycie przez 

około 2 min ochłodzie i przenieść do kolby pomiarowej pojemności 25 cm3 dopełnić 10-pro- 

centowym roztworem kwasu azotowego do kreski wymieszać

Wykonać pomiar absorbancji roztworów dla prazeodymu przy długości fali A » 444 5 nm 
dla neodymu przy długości fali X  » 579 nm w kuwecie o grubości warstwy 2 cm, względem 

ślepej próby Wykreślić krzywe zależności absorbancji od stężenia odkładajęc na osi odcię

tych stężenie prazeodymu neodymu w mg a na osi rzędnych wartości abeorbanoji

5.1 5. Wykonanie oznaczania

5.1.5.1 "Wykonanie oznaczania dla próbek nie zawierających chromu 0,7 g próbki rozpuś

cie w 8 cm3 roztworu kwasu solnego /1+2/ odparować do sucha i pozostawić na goręcej pły- 

cio Jeszcze przez 15 roin Pozostałość ochłodzić rozpuścić w roztworze kwasu azotowego 

/l+l/ odparować do wilqotnych soli i rozpuście na goręco w około 10 cm3 10-procentowego 

roztworu kwasu azotowego Dodać do roztworu 0,1 g siarczanu hydrazyny, ogrzewać pod przy

kryciem aż roztwór będzie klarowny 1 prawie bezbarwny /zabarwienie od prazeodymu i neody

mu Jest prawie niewidoczne gołym okiem/

Roztwór ochłodzie, przenieść do kolby pomiarowej pojemności 25 om3 , dopełnić do kreski 

10-pdocentowym roztworem kwasu azotowego wymieszać Odmierzyć pipetę 10 cm3 roztworu do 

kolby pomiarowej pojemności 25 cm3 /O,3 g/ dla pomiaru neodymu, w pierwszej kolbie pozosta

je 0,45 g próbki dla pomiałru prazeodymu Dopełnić obydwie kolby do kreski 10-procentowym 

roztworem kwasu azotowego wymieszać Roztwór przesączyć przez średni sęczek wprost do ku

wety i wykonać pomiar absorbancji względem ślepej próby stosujęc dla obydwu pierwiastków 

odpowiednie długości fali i kuwetę o grubości warstwy 2 cm Równolegle wykonać ślepa p^óbę 

z tekę ilościę odczynników Jak w badanej próbce
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5.1 5 2 Wykonanie oznaczania dla próbek zawierających chrom 0,75 g próbki rozpuście w 

8 cm3 roztworu kwasu nadchlorowego 1+2 odparować do ukazania się par kwasu narlrb’orowe

go Oo goręcego roztworu no brzegu płyty dodawać stopniowo kilkanaście kropel kwasu solne

go /I 18/ roztwór odparowar do sucha ogrzewać na płycie jeszcse w clęgu 15 min 1 dolej 

postępować jak w 5 1 5 1

5 1 6  Obliczanie wyników Zawartość prazeodymu i neodymu /x/ obliczyć w procentach wq 

wzoru

x 100

w którym

m, - masa prazeodymu neodymu w roztworze próbki odczytana z krzywej wzorcowej mg 
1 *

m - masa odwnżkl próbki, mg

5 1 7  Różnice między wynikami równoległych oznaczeń nie powinny przekraczać następu-ję- 

cych wartości!

Dla prazeodymu

powyżej 1 0 do 6,0 - 0,2 f
'U

powyżej 5 O do 12 0 ", - 0,5 %
dle neodymu

powyżej 2 0 do 10 0 % - 0 3 0' /u

powyżej 10 0 do 15 0 ą, - 0 5 %
powyżej 15 0 do ^  0 S - 0 8 ‘b
5 2 Oznaczanie prazeodymu 1 neodymu metodą atomowej apektrometril absorpcyjnej 

5 2 1  Zasada oznjcząnia Rozpuszczenia próbki w kwasie solnym pomiar absorbancji 

w środowisku wodnym w obecno ci chlorku potasowego Jako czynniki zmnlojazajęceno Jonizację

5 2 .2 Aparatura i warunki pomiaru

a/ Spektrometr do atomowej absorpcji z pełnym wyposażeniem

b/ Lampy z katodę wnękowę jednopi rwiastkowe do oznaczenia prazeodymu i neodymu 

Wzbudzanie w płomieniu acetylen- podtlenek azotu 

Długość fali dle prazeodymu A ■> 495 1 nm,

dla neodymu A = 463 nm

Inne parametry t ikif jak szerokość szczeliny i natężenie prędu lampy należy ustalić do

świadczalnie na podstawie danych firmowych 

5 2 3  Odczynniki i roztwory 

a/ Kwas solny /I 38/ roztwór 1+1 

b/ Nadtlenek wodoru 30-procentowy 

c/ Chlorek potasowy o stężeniu K >= 50 mg/cm-*

47,5 g KC1 rozpuście w 200 cm3 wody przenieść roztwór do kolby pomiarowej pojemności 

500 cm3, uzupełnić wodę do I reski wymieszać 

d/ Roztwór wzorcowy prazeodymu 2 5164 q tlenku prazeodymu RrgO^ rozpuście w 40 cm2 

roztworu kwasu solnego /l+l/ w zlewce pojemności 250 cm3 ogrzewać do zupełnego

rozpuszczenie przenieść do kolby pomiarowej pojemności 200 cm3 dopełnić wodę do 

kreski wymieszać 1 cm3 roztworu zawiera 10 mg prazeodymu 

e/ Roztwór wzorcowy neodymu 2 3328 g tlenku neodymu Nd^Oj rozpuście w 40 cm3 kwasu sol

nego 1+1 w zlewce pojemności 250 cm'3 ogrzewać do zupełnego rozpuszczenia przenieść 

do kolby pomiarowej pojemności 200 cm3 dopełnić wodę do kreski wymieszać 

1 cm3 roztworu zawiera 10 mg neodymu

f/ Roztwór syntetyczny stopu pierwiastków złam rzadkich bez prazeodymu i neodymu zawle- 

rajęcy 6 2 g ceru i 2 0 g lantanu w 200 cm3 6 387 g Ce02 rozpuście w 200 cm-’ 10-pro 

centowego roztworu kwasu azotowego w wysokiej zlewce polemności 600 cm3 dodajęc stop 

niowo nadtlenek wodoru /i00 cm3/ aż do zupełnego rozpuszczania tlenku ceru i odparo

wać do objętości około 100 cm3 Oddzielnie rozpuście 3 2337 g tlenku lantanowego

w 60 cm3 10-procfntowego roztworu kwasu azotowego i dołęczyc do roztworu ceru 

Roztwór 'przemcf c do I olby pomiarowej pojeniriotci 200 cm3 uzupełnić wodę do Ireski 

wymieszać 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 dziewięciu zlewek 

pojemności 150 cm3 dodać kolejno O 0 5 , 1 0  20, 3,0, 4 0 5,0; 6,0; 7,0 cm3 wzorcowe

go roztworu prazeodymu i takie same ilości wzorcowego roztworu neodymu Do wezyetkich 

zlewek dodać następnie po 10 cm3 roztworu syntetycznego stopu pierwiastków ziem rzad

kich roztwory odparować do sucha, rozpuście w 10 cm3 roztworu kwasu solnego /l+l/, 

przenieść do kolb pomiarowych pojemności 50 cm3, do roztworów w kolbach dodać po 3 cm3 

/ roztworu chlorku potasowego, uzupełnić wodę do kreski i wymieszać Wykonać pomiar absor- 

bancji prazeodymu i wykreślić krzywę zależności absorbancji od stężenia prazeodymu Dla 

pomiaru neodymu odebrać 25 cm3 roztworu przenieść do drugiej kolby pomiarowej pojemno

ści 50 cm3, dodać 5 cm3 roztworu kwasu solnego /l+l/, 1 5 om3 roztworu chlorku potasowe

go, uzupełnić wodę do kreski i wymieszać

Wykonać pomiar absorbancji neodymu i wykreślić krzywę zależności absorbancji od stęże

nia neodymu

5.2 5. Wykonanie oznaczania Próbkę stopu pierwiastków ziem rzadkich o masie 0,5 g roz

puście w 5 cm3 roztworu kwasu solnego /l+l/, dodać kilka kropel nadtlenku wodoru, odparo

wać do sucha i pozostawić na płycie jeszcze przez około 15 min celem odwodnienia kwasu krze

mowego Pozostałość rozpuścić w 10 cm3 roztworu kwasu solnego /l+l/, przenieść do kolby 

pomiarowej pojemności 50 cm3, do roztworu w kolbie dodać 3 cm3 roztworu cjilorku potasowe

go, uzupełnić wodę do kreski i wymieszać Około 20 cm3 roztworu przesęczyc przez średni 

sęczek do suchej zlewki pojemności 100 cm3 i wykonać pomiar absorbancji prazeodymu w tych 

samych warunkach Jak przy wykreślaniu krzywej wzorcowej

Dla pomiaru neodymu odebrać z kolby 25 cm3 roztworu /O 25 g próbki/, przenieść do dru

giej kolby pomiarowej pojemności 50 cm3, dodać 5 cm3 roztworu kwasu solnego /l+l/, 1,5 

cm3 roztworu chlorku potasowego, uzupełnić wodę do kreski i wymieszać Roztwór przesę

czyc przez średni sęczek do suchej zlewki pojemności 100 cm3 i wykonać pofitier absorbancji 

neodymu w tych samych warunkach Jak przy wykreślaniu krzywej wzorcowej

5 2,6, Obliczanie wyników. Zawartość prazeodymu i neodymu /x/ obliczyć w procentach 

wg wzoru;

m

* “ V -  100’

w którym;

mŁ - masa prazeodymu neodymu w roztworze badanej próbki odczytana z krzywej wzorcowej ,

">g,

m - masa odważkl próbki, mg

5,2.7, Różnice miedzy wynikami równoległych oznaczać nie powinny przekraczać następuję- 

cych wartości

dla prazeodymu *

powyżej 1,0 do 5,0 % - 0,2 %
powyżej 5 0 do 12,0 % - 0,5 %
dla neodymu

powyżej 2,0 do 10,0 % - 0,3 %
powyżej 10,0 do 15 0 % - 0 5 %
powyżej 15,0 do 25,0 % ~ 0,8 %

K O N I E C
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