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NORMA
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1L WST”P

Przedmiotem normy jest chlorek manganawy stosowany ja-
ko odczynnik chemiczny.

Chlorek manganawy ma:

a) wzoér ogoélny MnCl2 « 4H20,

b) mase czasteczkowg 197,92.

2. PODZIAL- | OZNACZENIE

2. 1 Gatunki. W zalezno$ci od  zawartosci gtéwnego
sktadnika i zanieczyszczen, ustala sie dwa gatunki chlorku
manganawego, 0Oznhaczone:

cz. d.a. - czysty do analizyf

cz. - czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia chlorku manganawego czystego

do analizy:

CHLOREK MANGANAWY cz. d. a. BN-77/6191-18

3. WYMAGANIA

3, 1L Wymagania ogélne. Chlorek manganawy pownien mie¢
posta¢ bladorézowych krysztatéw, rozptywajacych sie na

powietrzu, tatwo rozpuszczalnych w wodzie i alkoholu.

3. 2. Wymagania chemiczne - wg tabl. 1

Tablica 1
Gatunki
Wymagania
cz. d. a cz.

a) Chlorku manganawego

(MnCI2*4H20), %, nie

mniej niz 99,0 98,0
b) Substancji nierozpusz-

czalnych w wodzie, %, nie

wiecej niz 0, 005 0, 01
c) Siarczanéw (SO”_), %, nie

wiecej niz 0, 005 0, 02
d) Metali ciezkich (Pb”+), %,

nie wiecej niz 0,0005 0, 002
e) Zelaza (Fe™+), %, nie wie-

cej niz 0,0005 0, 002
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Odczynniki
Chlorek manganawy

Grupa katalogowa X 51

cd. tabl. 1
Gatunki
Wymagania
cz. d. a. cz.
f) Substancji redukujecych
KMnO” (jako O7), %, nie
wiecej niz 0, 0005 0, 001
g) Odczyn 5-procentowego nie normali-
roztworu wodnego pH 4,046,0 zuje sie
h) Suma sodu, potasu, wap-
nia (Na, K, Ca), % nie
wiecej niz 0, 075 0,2
i) Cynku (Zn2+), nie wiecej
niz 0, 01 0, 02
j) Niklu (Ni2+), %, riie wie- nie normali-
cejniz 0, 02 zuje sie

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

Chlorek manganawy nalezy pakowac,
transportowaé¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

przechowywaé i

Rodzaj opakowania: stoiki, ze szkta oranzowego z doszli-
fowanymi korkami, zamykane nakretkami z tworzywa sztu-
cznego z podktadke polietylenowe.

Masa opakowan netto: 250 g, 500 g, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj i wiel-
ko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone préby wykaze, ze
zabezpiecza ono produkt w spos6b nie gorszy niz ww. opa-
kowania i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymiaro-

wego opakowan.

5. BADANIA

5. 1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawarto$ci chlorku manganawego (3.2a),

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

c) oznaczanie zawarto$ci siarczanéw (3.2c),

d) oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich (3.2d),

e) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2e),

f) oznaczanie zawarto$ci substancji redukujecych KMnO?*
(8.2f),

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
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9) oznaczanie odczynu 5-procentowego roztworu wodne-
go (3.29),

h) oznaczanie zawarto$ci sodu, potasu i wapnia (3.2h),

i) oznaczanie zawartosci cynku (3. 2i),

j) oznaczanie zawarto$ci niklu (3.2j).

5. 2. Pobieranie prébek. Probki odczynnika cz. d. a. po-
biera¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Przy pobieraniu $redniej
prébki laboratoryjnej odczynnika w gatunku cz. nalezy sto-
sowaé wytyczne wg PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielko$¢ partii - 500 kg,

b) wielko$¢ prébki pierwotnej - 100 g,

c) liczbe prébek jednostkowych - wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych Liczba prébek

w partii jednostkowych
sztuk sztuk
@« & 5
61 25 7
26 + 63 8
64 + 160 9
ponad 161 10

d) wielkos$¢ Sredniej prébki laboratoryjnej - 500 g.
5. 3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci chlorku

(MnCl.- 4H,C>)

manganawego

5.3. 1 1 Odczynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy cz. d. a. 0, 05M roztwér,
gotowany wg PN-68/C-04950.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy 10-procentowy roz-

przy-

twor.

¢) Roztwér buforowy amonowy 10 pH = 10,
ny wg PN-68/C-04950 p. 2. 4.

d) Czern eriochromowa T, mieszanina wskaznika
gotowana wg PN-68/C-04950 p. 2. 4j).

przygotowa-

przy-

0,3000 g

kolbie

roztworu chlorowodorku hydro-

5. 3. 1.2. Wykonanie oznaczania. badanego

chlorku manganawego rozpusci¢ w stozkowej w
100 cm3 wody, dodac 5 cm3
ksyloaminy, 5 cm3 roztworu buforu amonowego, 0, 1 g mie-
szaniny wskaznikowej czerni eriochromowej T i miarecz-
kowa¢ roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany za-

barwienia z czerwonofiéldtowego na niebieskie.

Zawarto$¢ chlorku manganawego (Xt) obliczy¢é w pro-
centach wg wzoru
V +0,009895 « 100
- (1)
w ktérym;
V- iloé¢ cm3 $cisle 0, 05M roztworu wersenianu

dwusodowego zuzyta do miareczkowania, cm3,
ml- odwazka badanego chlorku manganawego. g,

0,009895 - ilo$¢ chlorku manganawego odpowiadajaca 1cm3

$cisle 0, 05M roztworu wersenianu dwusodo-

wego, g.

5. 3. 2. Oznaczanie zawarto$ci substanc ji nierozpuszczal-
nych w wodzie. 50, 00 g badanego chlorku manganawego roz-
pusci¢ w 500 cm3 wody i wykonaé¢ oznaczanie wg PN-54/

C-04517.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalny w wodzie (XQ
obliczy¢ w procentach wg wzoru
a . 100
50 (2;

w ktérym a - masa wysuszonej pozostatosci, g.

5.3,3.. Oznaczanie zawartoséci siarczanéw (8012-:2

'} *

5.3.3. 1 Odczynniki iroztwory -
P. 2.3.

wg PN-68/C-04519

5. 3. 3. 2. Wykonanie oznaczania. 2, 00 g badanego chlor-
lub 1,00 g dla od-
czynnika cz. rozpuscie w 15 cm3 wody i wykona¢ oznacza-
nie wg PN-68/C-045 19 p. 2. 4. 3. Spos6b A

Badany chlorek manganawy odpowiada wymaganiom

ku manganawego dla odczynnika cz. d. a.

nor-
my, jezeli powstate po 15 min zmetnienie roztworu badane-
go nie bedzie intensywniejsze od zmetnienia roztworu  po-
réwnawczego, przygotowanego réwnoczeé$nie i zawieraja-
cego w tej samej objetosci;

dla odczynnika cz. d. a. - 0, 10 mg 50'2’,

dla odczynnika cz. -0,2 mg SOZ' ,
te same ilosci odczynnikéw.

\

5.3.4. Oznaczanie zawarto$ci metal? ciezkich t(Pb2+)

5,3.4.
a) Kwas octowy lodowaty cz. d. a.

1. Odczynniki iroztwory

b) Woda siarkowodorowa $wiezo przygotowana.
c)n Roztwor wzorcowy zawierajecy Zn2+ przygotowany wg
PN—68//C—06500 i rozcienczony 10+990. 1cm3 rozcienczo-
. 2+
nego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Zn
v Lo 2+
¢) Roztwor wzorcowy zawierajecy Pb™ ,  przygotowany
wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony 10+990. 1cm3 rozcien-
. 2+
czonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb

e) Roztwér chlorku manganawego nie zawierajecy meta-

li ciezkich, przygotowany w nastepujecy sposéb; 15,00 g
badanego preparatu rozpusci¢ w 30 cm3 wody, dodaé 1"cm3
kwasu octowego, rozcieficzyé wode do objetosci 35 cm3,
doda¢ 10 cm3 wody siarkowodorowej, wymiesza¢, pozosta-

wi¢ do odstania na 18 f 20 godz, a nastepnie roztwor prze-
seczy¢.

5. 3. 4. 2. Wykonanie oznaczania. 5, 00 g badanego chlor-
ku manganawego rozpusci¢ w 15 cm3 wody, doda¢ 0,5 cm3

kwasu octowego i 10 (:m3 wody siarkowodorowej.

Badany chlorek manganawy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate zabarwienie roztworu badanego po u-
ptywie 10 min nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia

roztworu poréwnawczego, przygotowanego réwnocze$nie i
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zawierajgcego; 15 cm roztworu chlorku manganawego nie-
zawierajecego metali ciezkich, roztwér zawierajacy  jony
cynku w iloSci odpowiadajacej faktycznej zawarto$ci cynku,

oznaczonej wg 5.3.9, w przeliczeniu na 5,00 g badanego

preparatu, 0,5 cm3 kwasu octowego, 10 cm3 wody siarko-
wodorowej oraz:

dla odczynnika cz. d. a. - 0, 025 mg Pb2+,

dla odczynnika cz. -0,1 mg Pb2+

5. 3. 5. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe3+)

5.3.5. 1 Odczynnik? iroztwory, aparatura, przyrzady i
materiaty

a) Odczynniki iroztwory - wg PN-75/C-04521/02 p. 4.

b) Aparatura, przyrzedy i materiaty - wg PN-75/
C-04521 02 p. 3.

5.3, 5. 2. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Przygoto-

wac roztwory wzorcowe zawierajagce w 50 cm3: 0,002; 0,005;
0,01; 0,02; 0,03; 0,04 i 0,05 mg Fe3+,

Kazdy z tych roztworow umies$ci¢ w zlewce poj. 250 cm3.
Do roztworow doda¢ 0,2 cm3 roztworu kwasu solnego, Scm3
roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy.

Po 3 min doda¢ roztworu amoniaku do uzyskania pH oko-
to 4 (wobec papierka uniwersalnego), 10 cm3roztworu kwa-
su cytrynowego, 5 cm” roztworu 2,2 -dwupirydylu.

Nastepnie przenie$¢ iloSciowo roztwory do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm3, dopetni¢ objeto$¢ wode do kres-
ki i doktadnie wymieszacé.

Po 30 min przelaé¢ roztwér do kuwety i mierzyé absorban-
cje przy dtugosci fali 522 nm.

Z otrzymanych wynikéw sporzedzié¢ krzywe  wzorcowe,
odktadajec na os? rzednych warto$ci absorbancji, a na osi
odcietych zawartos$ci zelaza w miligramach.

Jako odnos$nik stosowaé roztwor 2, 2/-dwupirydy lu.

5. 3. 5. 3. Wykonanie oznaczania. 2, 00 g badanego chlor-
ku manganawego umiesci¢ w zlewce pojemnosci 250 cm3 i
rozpuscie w 25 cm3 wody i 2 cm3 kwasu solnego. Dalej wy-
kona¢ oznaczenie wg PN-75/C-04521/02 p. 7.

Po 30 min zmierzy¢ absorbancje roztworu badanego w
stosunku do roztworu kontrolnego w kuwetach o grubosci
warstwy pochtaniajecej 1cm, przy diugosci fali 522 nm.
Z otrzymanych danych postugujec sie krzywe wzorcowe, od-
czyta¢ zawarto$¢ zelaza w miligramach.

Zawarto$¢ zelaza (X3) obliczy¢ w procentach wg wzoru

a] 100 .
X3+ m2*1000 )

w ktérym:
a, - zawarto$¢ zelaza odczytana z krzywej wzorcowej,

mg,
- odwazka badanego odczynnika, g.

5.3.6. Oznaczanie substancji redukujacych KMnO" (jako

5.3.6. 1 Odczynnik? iroztwory

a) Kwas siarkowy cz. d. a. (1,84), nie zawierajecy sub-
stancji redukujecych.

b) Kwas fosforowy cz. d. a. (1,7), nie zawierajecy sub-
stancji redukujecych.

¢) Nadmanganian potasowy cz. d. a, 0, IN roztwor.

16,00 g

chlorku manganawego rozpus$cie w 200 cm3 przegotowanej i

5. 3. 6. 2. Wykonanie oznaczania. badanego

ostudzonej wody, dodaé 3 cm3 kwasu siarkowego i 3 cm3
kwasu fosforowego i miareczkowaé roztworem nadmangania-
nu potasowego.

Réwnocze$nie miareczkowaé $lepe prébe zawierajece te
same ilo$ci odczynnikéw.

Zawarto$é substancji redukujecych KMnO* w przelicze-
niu na (X4) obliczyé wg wzoru

0, 0008 100 (v2- Vv, . 0,08

(tfj - vij) - u)
w ktérym:
VA - ilos¢ cm3 0,1N roztworu nadmanganianu potaso-
wego zuzyta do miareczkowania $lepej proby,
V2 - ilo$¢ cm3 $cisle 0,1N roztworu nadmanganianu
potasowego zuzyta do miareczkowania badanej
prébki,
m3- odwazka badanego chlorku manganawego, g,
0,0008 - mnoznik przeliczeniowy zawarto$ci substancji

redukujecych (jako O*).

5, 3. 7. Oznaczanie odczynu 5-procentowego roztworu wod-
nego chlorku manganawego wykona¢ za pomoce pehametru w
w temperaturze 20°c.

5.3. 8. Oznaczanie zawartos$ci sodu, potasu i wapnia (Na.

K. Ca)
5.3.8. 1. Aparatura

a) Zestaw do elektrolizy na katodzie rteciowej.

b) Elektrolizer taboratoryjny z amperomierzem o wskaz-
nikach dziatki 0, 05 A.

c) Fotometr ptomieniowy firmy Zeiss wraz z kompletnym

wyposazeniem.

5. 3. 8. 2i Odczynniki iroztwory

a) Kwas siarkowy cz. d. a. (1,84).

b) Woda amoniakalna cz. d. a. (0,91).

¢) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz. d. a.

d) Rte¢ metaliczna cz. d. a.

e) Kwas solny cz. d. a. (i, 19).

5. 3. 8. 3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego chlor-
ku manganawego umies$ci¢ w zlewce pojemnosci 150 cm3, roz-
kwasu

pusci¢ w 50 cm3 wody destylowanej, doda¢ 2 cm3

1 g chlorowodorku hydroksyloaminy i po do-
przy ciegtym

mieszaniu 12 cm~ wody amoniakalnej, rozcienczyé roztwor

siarkowego,
ktadnym wymieszaniu doda¢ powoli kroplami

do objetosci 80 cm3 i przenie$¢ iloSciowo do zlewki pojem-

nosci 150 cm3, na dnie ktérej znajduje sie rtec.
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Potgczyé obwdd predu, wieczyé elektrolizer do sieci.

Jedna elektroda (katoda) potgczona z zaciskami elektroli-
zera oznaczonymi znakiem minus (-) powinna styka¢ sie z
rtecig,, druga elektroda (anoda) potgczona z zaciskami e-
lektrolizera oznaczonymi znakiem plus (+) powinna by¢ za-
nurzona w roztworze w odlegtosci okoto 1,5 cm od powie-
rzchni rteci.

Elektrody poteczyé¢ z zaciskami elektrolizera za pomoce
izolowanych drutéw miedzianych.

Prowadzi¢ elektrolize w ciegu 1 godz przy natezeniu pre-

du (/) obliczonym w amperach wg wzoru
1= o, 15'71R2 (5)

w ktérym:

0, 15 - gesto$¢ predu, A//cn? ,

1IR2 - powierzchnia katody (rtecin, cmz.

Podczas elektrolizy nalezy co pewien czas kontrolowaé
natezenie predu oraz mieszaé precikiem szklanym roztwor
i rte¢. Po zakonczonej elektrolizie roztwér znad rteci zlaé
do uprzednio wytrawionej kwasem solnym parownicy kwar-
cowej pojemnosci 100 cm3, zlewke i powierzchnie rteci prze-
my¢ wode, ktére nalezy doteczyé do roztworu po elektrolizie.

Otrzymany roztw6r odparowa¢ do sucha na tazni wodnej,
a nastepnie ostroznie przeprazy¢ w temperaturze 3500(: do
catkowitego odpedzenia soli amonowych. Pozostato$¢ w pa-
rownicy zada¢ kilkoma kroplami kwasu solnego stezonego,
odparowac¢ do sucha, a nastepnie rozpusci¢ w 100 cm3 wo-
dy destylowanej ( 1-procentowy roztwor) i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-68/C-04953 sposobem B, stosujec nastepu-
jece filtry selektywne:

dla sodu Na - 59,

dla potasu K - 77,

dla wapnia Ca - 63.

Zawarto$¢ sodu (X§), potasu (X6) i wapnia (X7) obli-
czy¢ w procentach w badanym chlorku manganawym ze wzo-

ru
6)

w ktérym:
- stezenie sodu odczytane z krzywej wzorcowej, %,
- 6dwazka badanego chlorku manganawego, g (I g).
Zawarto$¢ potasu (X6) w badanym chlorku manganawym

obliczy¢ w procentach ze wzoru
(7

w ktérym:
a3 " stezenie potasu odczytane z krzywej wzorcowej, %,

m4 - odwazka badanego chlorku manganawego, g (19).

Zawarto$¢ wapnia (X7) w badanym chlorku manganawym
obliczy¢ w procentach ze wzoru
X (8)

7

w ktérym:
aA- stezenie wapnia odczytane z krzywej wzorcowej, %,

m4- odwazka badanego chlorku manganawego, g (149).

5. 3. 8. 4. Obliczanie sumy zawarto$ci sodu, potasu i wap-
nia w badanym chlorku manganawym. Zawarto$¢ sodu, po-
tasu i wapnia w badanym chlorku manganawym obliczy¢ w
procentach (Y) ze wzoru

Y= X5+ X6+X? (9)
w ktérym:

X5 - zawarto$¢ sodu obliczona w 5. 3. 8. 3,

X 6 _ zawarto$¢ potasu obliczona w 5. 3. 8. 3,

X7 - zawarto$¢ wapnia obliczona w 5. 3. 8. 3.

5.3,9, Oznaczanie zawarto$ci cynku (Zn2+)

5.3.9. 1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej Pye Unicam  typ
SP90A seria 2 lub inny.

b) Lampa cynkowa z katode wnekowe.

c) Palnik acetylenowy ze szczeline o dtugosci 10 cm.

5. 3.9. 2. Odczynniki iroztwory

a) Kwas azotowy cz. d. a. (1, 15), 0, 00IN roztwor.

b) Roztwér wzorcowy cynku przygotowany przez
szczenie w 10 cm3 kwasu azotowego (1, 155\‘ 1,2446 g 2ZnO

rozpu-

(ztota piecze¢) i uzupetnienie wode w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 100 cm do kreski oraz rozciefczenie 1+99, AOOIN
kwasem azotowym. Rozcieficzony roztwdr wzorcowy zawie-
ra 107> g 70 *rem®.

5.3.9.3. Sporzadzenie krzywej wzorcowej. Do pieciu
kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 wprowadzi¢ kolejno:
2, 4, 6, 8110 cm3
uzupetni¢ objeto$¢ roztworéw 0,001N kwasem azotowym do

rozciehczonego roztworu wzorcowego,

kreski i wymiesza¢.

7 7

Otrzymane roztwory wzorcowe zawieraje 2*10 ' ,4*10 ",
6*1C 7, 8*10 7, 1.10 ~ g Zn™+ w 1cm™.

Postepujec zgodnie z instrukcje obstugi spektrofotometru
absorbcji atomowej, wprowadzi¢ kolejno do ptomienia pal-
nika przygotowane roztwory wzorcowe.

Zmierzy¢ absorbancje roztworéw wzorcowych i wykres-
li¢ krzywe zalezno$ci absorbancji od stezenia cynku w roz-
tworze.

Przy pracy na spektrofotometrze absorpcji atomowej Pye
Unicam SP90A ustali¢ nastepujece warunki:

przeptyw powietrza 5 I/min,

przeptyw acetylenu 1, 1 I/min,

dtugosé fali 213,9 nm,
szeroko$¢ szczeliny 0, 1 mm,
natezenie predu 8 mA.
wysokos$¢ palnika 8 mm.

Wzmocnienie, ekspansje i state czasowe ustali¢ na opty-
malne warunki, zgodnie z instrukcje obstugi spektrofotome-
tru. Przy zastosowaniu innych spektrofotometréw absorb-
cji atomowej nalezy ustali¢ warunki pomiaru  zgodnie z

instrukcje obstugi danego spektrofotometru.
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a. 3.9. 4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego chlorku

manganawego umie$ci¢ w kolbie ~ pomiarowej pojemnosci
100 cm3, rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢ objeto$¢ roztworu
wode do kreski i wymieszaé. Otrzymany roztwér wprowa-
dzi¢ do ptomienia palnika w warunkach identycznych jak przy
sporzadzaniu krzywej wzorcowej. Zmierzy¢ absorbancje i

odczytal z krzywej wzorcowej stezenie cynku w badanym

roztworze.
Zawarto$¢ cynku (X8) w badanym chlorku  manganawym
obliczy¢ w procentach ze wzoru
R-io0 «ioo .
’ (i)

w ktérym;
a5- stezenie cynku odczytane z krzywej wzorcowej, g//cms,’

775 - odwazka badanego chlorku manganawego, g (149).
. ST 2+
5.3. 10. Oznaczanie zawartos$ci niklu (Ni 5‘

5.3. 10. 1. Odczynniki i roztwory

a) Octan sodowy cz. d. a.

b) Kwas octowy cz. d. a.

¢) Woda siarkowodorowa $wiezo przygotowana.

df Roztwdr wzorcowy zawierajecy jony Ni2+, przygoto-
Wanyawg PN-68/C-06500 i rozcieAczony w stosunku 10:1000.

lcm rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg

5.3.10.2. Wykonanie oznaczenia. 0,5 g badanego chlor-
ku manganawego cz. d. a. odwazonego z doktadnoscie do
0,01 g rozpusci¢ w 100 cm3 wody. Do 20 cm3 (0,1 g) tego
roztworu pobranego pipete doda¢ 2 g octanu sodowego i
10 cm™ wody siarkowodorowej, a po uptywie 1 min doda¢ do
roztworu 5 cm3 kwasu octowego i wymieszac.

Badany chlorek manganawy odpowiada wymaganiom nor-
my dla chlorku manganawego cz. d. a. , jezeli $ciemnienie po-
wstate w badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze niz
$ciemnienie roztworu poréwnawczego, przygotowanego row-
nocze$nie i zawierajecego w tej samej objetosci te  same

ilosci odczynnikéw oraz; dla odczynnika cz.d. a. - 0,02 mg

5.3. 11.
tali ciezkich (jako sumy otowiu, miedz? i srebra) i niklu
metoda spektralna z $cistym zachowaniem ustalonych norma

parametréw oznaczania

5.3. 11. 1. Aparatura
a) Spektrograf siatkowy duzej dyspersji z mozliwoscie
podwdjnego przebiegu promieni PGS-2 firmy Zeiss.

b) Generator predu statego.

c) Spektroprojektor.

d) Mikrototometr typu Gil firmy Zeissa.

e) Waga torsyjna.

5.3. 11.2. Materiatly pomocnicze i roztwory

a) Ptyty fotograficzne Agfa Gevaert 34 B 50.

Inne metody - oznaczanie zawarto$ci zelaza, me-

b) Elektrody grafitowe spektralnie
CSRS typu SU 305, SU 316 i SU 202.
¢) Wywotywacz ID-2 przygotowany przez

czyste produkcji
rozpuszczenie
w 1000 cm3 wody destylowanej kolejno nastepujecych ilos-
ci odczynnikéw; metolu 2 g, hydrochinonu 8 g, siarczynu so-
du bezwodnego 75 g lub krystalicznego 150 g, weglanu so-
du bezwodnego 36 g lub krystalicznego 88 g, bromku pota-
su 2 g. Bezposrednio przed uzyciem rozcieAczy¢ roztwdr
wode destylowane w stosunku 1;2.
d) Utrwalacz przygotowany

przez rozpuszczenie w

1000 cm3 wody destylowanej 400 g tiosiarczanu  sodowego
oraz 25 g pirosiarczynu potasu.

e) Kwas siarkowy cz. d. a. ClI, 84).

f) Tlenek galu spektr. cz.

5.3. 11.3. Przygotowanie badanej prébki. 1,0 g badane-

go chlorku manganawego umie$ci¢ w uprzednio wytrawionej
kwasem solnym parownicy kwarcowej, dodaé 1cm3 wody
destylowanej i 1 cm kwasu siarkowego. Zawarto$¢ parow-
nicy odparowaé¢ powoli do sucha na kuchence elektrycznej
pokrytej ptyte grafitowe.

Suche mase przeprazyé w ciegu 15 min w temperaturze
300°C. Zawarto$¢ parownicy przenie$¢ do mozdzierza aga-
towego i rozetrze¢ w ciegu 5 min, odwazyé¢ 160 mg roztar-
tej prébki, doda¢ 40 mg tlenku galu, cato$é¢ wucieraé w

mozdzierzu agatowym w ciegu 10 min.

5.3. 11.4. Wykonanie oznaczania. Odwazyé po 30 mg
otrzymanej w 5.3. 11.3 mieszaniny i przenie$¢ iloSciowo za
pomoce szpachelki platynowej do kraterka uprzednio przed-
palonych w ciegu 15 s w tuku predu statlego o natezeniu 6 A

elektrod grafitowych SU 305, SU 316.

Eksponowaé kolejno na jedne ptyte fotograficzne widmo
badanej prébki w nastepujecycn warunkach;

tuk predu statego o natezeniu 11 A +0,5 A

przerwa analityczna 3 mm,

podwdjny przebieg promieni,

ket skrecenia siatki a (-5,6),

szeroko$¢ szczeliny spektrografu 0,02 mm.

ostaniacz tréjstopniowy o przepuszczalnosci 10; 50 i
100%,

elektroda z kraterkiem (dolna) katoda,

elektroda z zakonczeniem stozkowym (gérna) anoda.

Do oznaczania zelaza, niklu, miedzi i srebra - czas eks-
pozycji 100 s elektrod SU 316.

Do oznaczania otowiu - czas ekspozycji 40 s z elektrod
SU 305. W celu otrzymania doktadniejszych wynikéw wyko-
na¢ po trzy ekspozycje zaréwno z felektrod SU 305, jak i z

elektrod SU 316.

Naswietlone ptyte fotograficzne wywotaé w ciegu 4,5 min,
utrwali¢ w ciegu 10 min, wymy¢ doktadnie wode i wysuszy¢

w strumieniu cieptego powietrza.
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W otrzymanych widmach badanej prébki zmierzy¢ zaczer-
nienie linii analitycznych oraz tta obok linii analitycznych

przy podanej przepuszczalnos$ci filtru - wg tabl. 3.

Tablica 3
Dtugos¢ linii Odlegtosc tha linii Przepusz-
analitycznej w czalnos$¢
0 filtru
A mm %
Pb 2833, 06 0, 1w kierunku fal dtu- 100
gich
Fe 3020, 43 0, 04 w kierunku fal 100
krotkich
Ni 3003,62 0, 05 w kierunku fal 100
krétkich
Cu 3273,96 0, 1w kierunku fal dtu- 50
gich
Ag 3382, 89 0, 1w kierunku fal dtu- 50
gich

Wykres$li¢ krzywy zaczernienia emulsji fotograficznej me-
tody filtru trojstopniowego w uktadzie PL/Ig I, stosujac li-
nie zelaza Fe 2831,56 Pl_ - zaczernienie linii zelaza 2831,56,
mierzone przy przepuszczalnosci filtru 10, 50, 100%. Ig I-

logarytm z przepuszczalnosci filtru.

Z otrzymanej krzywej zaczernienia emulsji fotograficz-
nej odczyta¢ odpowiednie logarytmy intensywnosci dla zmie-
rzonych zaczerniefn poszczegdlnych linii analitycznych o-
znaczanych pierwiastkéw oraz odpowiednie logarytmy inten-
sywnos$ci tta obok linii analitycznych. Odczytaé¢ z tablic lo-

garytmicznych odpowiednie cologarytmy.

KON

5.3. 11.5. Obliczenie zawarto$ci otowiu (X,) miedz? (X2)

srebra (X?). zelaza (X4) niklu (X”) w procentach w ba-

danym chlorku manganawym - wg wzoru

w ktérym:
I +T - intensywno$¢ linii i tta dla poszczegélnych  o-
znaczanych pierwiastkéw; jest to cologarytm
wartosci odczytanej z krzywej zaczernienia pty-
ty fotograficznej dla zmierzonego w 5.3.11.4 za-
czernienia linii analitycznych,
IT - intensywno$¢ tta obok linii analitycznej,
K - wspotczynnik obliczony wg Harveya i wynosze-

cy dla:

preparatu cz. d. a. preparatu cz.

Fe 1,1- 10"4 Fe 2, 7- 10"4
Pb 1,16- 10~4 Pb 2,3- 10~4
Ni 7,7. 10-4 Cu 2,5- 10~-5
Cu 1,76- 10~5 Ag 3,7. 10'5
Ag 2,5- 10'5

5.3. 11.6, Obliczanie sumy metali ciezkich (Cu. Pb. Ag;
w badanym chlorku manganawym. Zawarto$¢ metali ciez-
kich w badanym chlorku manganawym obliczy¢ w procentach
(y) ze wzoru

Y=X1+X2+X3 (12)

w ktérym:
X, - zawarto$¢ otowiu obliczona w 5. 3. 11.5,
X2 - zawarto$¢ miedzi obliczona w 5. 3. 11.5,

X3 - zawarto$¢ srebra obliczona w 5. 3. 11.5.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ - Przedsiebiorstwo

Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne.

2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-61/MPCh/N-944. Ni-
niejsza norma zastepuje ZN-61/MPCh/N-944, w stosunku do
ktérej wprowadzono nastepujgce istotne zmiany:

a) zmieniono metody oznaczania zawarto$ci manganu,
zelaza i cynku,

b) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci cynku metode ab-
sorbcji atomowej,

c¢) wprowadzono fotometryczne oznaczanie sumy sodu, po-
tasu i wapnia zamiast metali alkalicznych.

3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania

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

Oznaczanie

chemicznych
PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartoéci siarczanéw w bezbarwnych roztworach meto-

de turbidymetryczne

PN-75/C-04521/02 Analiza chemiczni. Oznaczanie matych
zawartosci zelaza kolorymetryczne metode z 2, 2 -dwu-
pirydy lem

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna.
metody oznaczania zawarto$ci substancji podstawowej

Kompleksometryczne

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Ptomieniowo-fotome-
tryczna metoda oznaczania matych zawarto$ci sodu, po-

tasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-
tworéw do kolorymetrii i nefelometril

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i

transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i

przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej

4. Zalecenia miedzynarodowe
rwpg pc 4281-73 PeaKMBH. MapraHeu

norma zgodna.
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