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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie jonu barowego w wodach leczniczych metody
spektrograficzng.

1.2. Zakres stosowania metody. Podana metoda
oznacza si¢ zawarto$¢ jonu barowego w badanej wodzie
w zakresie stgzen od 0.5 do 500 mg/dm’.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na pomiarze zaczer-
nienia zarejestrowanych na ptycie spektrograficznej li-
nii spektralnych o okreslonej dlugosci fali, emitowa-
nych przez wzbudzone atomy lub jony baru, po wpro-
wadzeniu probki do tuku pradu zmiennego.

2.2: Pobieranie probki wg BN-74/9561-02.

2.3. Przygotowanie probki. Probk¢ wody przeznaczo-
na do oznaczania baru nalezy bezpoérednio po po-
brantv atrwali¢ przez dodanie kwasu solnego spektr.
cz. (1.19) w ilosci réwnowaznej do zawartosci wo-
dorowgglanéw w badanej wodzie, dodajac | ¢cm?® nad-
miaru na | dm*® préobki. ’

W przypadku obecno$ci w zakwaszonej probce wody
zawiesin nalezy ja przesaczyl przez saczek S$redniej
twardo$ci. [o§¢ baru w probce przeznaczonej do ba-
dania powinna wynosi¢ od 0,5 do 500 mg/dm®. W przy-
padku wod o wigksze) zawartosci baru probke nalezy
odpowiednio rozcieficzy¢ woda podwojnie destylowang.
Przy zawarto$ci paru mniejszej niz 0,5 mg/dm?® nalezy
probke wody badanej zaggsci€. W tym celu pobraé
odpowiednia obj¢to§¢ wody badanej, przenie$¢ do
kwarcowej parowniczki i odparowaé¢ na fazni wodnej
do okoto 8 cm’® lub wigcej, zaleznie od stosowanego
stopnia zaggszczenia. Nastgpnie przenies¢ iloSciowo do

kolby pomiarowej okreslonej obje¢tosci i uzupetni¢ wo-.

da podwdjnie destylowang do kreski.

stawowego roztworu chlorku barowego

W probce wody przed oznaczaniem baru nalezy
okreslié zawartosc:

— kwasu metaborowego wg PN-75/C-04563.01,

— jonu sodowego wg BN-79/9567-18.09,

— jonu wapniowego wg BN-79/9567-18.13,

— jonu magnezowego wg BN-79/9567-18.14,

— jonu zelaza ogdlnego wg BN-79/9567-18.17,

— jonu siarczanowego wg BN-78/9567-18.23,

— jonu wodorowgglowego wg BN-78/9567-18.24.

2.4. Aparatura i materialy pomocnicze

a) Spaktrograf kwarcowy S$redniej dyspersji: zakres
widma 220,0+-500.0 nm.

b) Generator luku pradu zmiennego pozwalajacy
pracowaé przy napieciu 220 V i natezeniu pradu do
10 A.

¢) Mikrofotometr do pomiaru zaczernienia linii wi-
dmowych.

d) Boks do suszenia elektrod.

e) Promicnnik podczerwieni.

f) Elektrody grafitowe spektr. cz. o S$rednicy 5 i
6 mm, dlugosci 25 mm. ptaskoscigte..

g) Plyty spektrogratficzne Blau Rapid 9X24 cm lub
6X24 cm.

h) Parowniczki kwarcowe.

2.5. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy, roztwdr podstawowy; 0,3592 g
weglanu barowego spektr. cz., wysuszonego uprzednio
w temperaturze 110°C do stalej masy, rozpusci¢c w
5 cm?® 10-procentowego roztworu kwasu solnego spektr.
cz. 1 rozcienczy¢ roztwor woda w kolbie pomiarowej
do 250 cm®. | c¢cm® tak przygotowanego roztworu za-
wiera | mg baru. . ' '

b) Chlorek barowy, roztwor roboczy: 10 cm® pod-
rozcienczy¢
woda w kolbie pomiarowej do 100 cm’. 1 cm® tak
przygotowanego roztworu zawiera 0,1 mg baru.

Zgtoszona przez Instytut Baineoklimatyczny
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Roztwédr nalezy przygotowal bezposrednio
uzyciem.

¢) Kwas borowy. roztwor: 5.719 g kwasu borowego
spektr. cz., wysuszonego uprzednio w temperaturze
110°C do state] masy. rozpusci¢ w wodzie 1 rozeien-
czyé roztwor wodg w kolbie pomiarowe] do 140 cm’,
1 em' ik przvgotowanego roztworu zawicra (0 myg
boru.

d) Chiorek magneczowy, roztwdr 16580 g tlenku
magnezowego spektr. cz., wysuszoncgo uprzednio do
statej masy w temperaturze 110°C, rozpusci¢ w 10 cm?
kwasu solnego spektr. ¢z, (1.19) 1 rozeiefczyé woda
w kolbic pomiarowej do 1 dm'. 1 cm® tak przyvgoto-
wanego roztworu zawiera | mg magnezu.

¢) Chlorek magnezowy. roztwor: 16.580 g tlenku
magnezowego spektr. c¢z., wysuszoncgo uprzednio do
stalc] masy w temperaturze 110°C, rozpusci¢ w 100 cm?
kwasu solnego spektr. cz. (1,19) 1 rozcienczy¢ wodi
w kolbie pomiarowej do | dm*. I cm?® tak przygoto-
wanego roztworu zawiera 10 mg magnezu.

przed

f) Polistyren nie zawicrajacy sladowyceh iloder baru,
roztwor 3 g polistyrenu rozpuscié w100 cm® benzenu
cz.d.a. 1 dokiadnic wymicszac.

¢) Chlorck sodowy. roztwdr 2.5420 ¢ chlorku sodo-
wego spektr. cz., wysuszonego uprzednio do stalej masy
w temperaturze FHOPC, rozpuscid w waodzic 1 rozeien-
czyé roztwor wody w kolbic pomiarowe; do [ dm'.
I cm’ tak przvgotowanego roziworu zawiera 1 mg
sodu.

h) Chlorek sodowy, roztwér: 25420 g chlorka sodo-
wego spekir. cz.. wysuszonego uprzednio do stalei masy
w temperaturze 110°C: rozpuscid w wodzie 1 rozeien-
czyé roztwor wody w koibic pomiarowe] do 1 dm’.
I em? tak przygotowanego roztworu zawiera 10 mg
sodu. )

1) Chlorek sedowy, roztwor: 254,20 ¢ chlorku sodo-
wego spekir. ez, rozpuscié w wodzie 1 rozcieficzyd
roztwor wody w kolbic pomiarowej do 1dm®. 1 em? tak
przygotowancgo roztworu zawiern 100 mg sodu.

1) Siarczan sodowy. roztwar 14786 g hezwodnego
starczanu sodowego pa Merck. wysuszonego uprzed-
nio do stalej masy w temperaturze [10°C, rogpudeid
wowodzie | rozeieliczyve roziwér woda w kolbie pomia-
rowej do | dim’. | om?® tak prrvectowanego roztworu
zawicra [0 myg siarczandw.,

k) Kwas solny spekte. ¢z, (1.19).

1) Kwas solay. [0-procentowy roztwor: zimieszac 2.7
objetosel wody 7z 1 objetoscia kwasu solnego spekir. cz.
{1.19)

m) Chlorck zetazowy, roztwor: 3,574 g tlenku zelazo-
wego spektr. cz.. wysuszonego uprzednio do stale] masy
w temperaturze 1107CL rozpuscid w100 em?® 10-pro-
centowego roztworu Kwasi solnego 1 rozeienezyC roz-
twor wodg w Kkolbie pomiarowe] do 250 em®. 1 em? tak
przygotowancge roztworu zawiera 10 mg zZelaza.

i) Qdczynniki do ceidow fotograficznych. .

— Wywolywacr: Roztwor 1: 20 g hydrochinonu, 4 g
bromku potasowcgo, 20 g pirosiarczynu potasowego
rozpuscic w 500 cm?® wody destylowanej. dodajgc od-

czynniki w wymienionej kolejnosci. Roztwér 11 50 g
wodorotlenku sodowego rozpu$cié w 500 cm? wody
destylowanej. Do wywolywania stosowaé po 35 cm?
roztworu b i 11 oraz 250 ¢cm? wody destylowanej. Roz-
twory micszaé bezposrednio przed wywotywaniem ply-
ty.

— Utrwalacz: 240 ¢ 1i05i;1r§7{§1’1) :§b‘ai?wic.go Na:S:03-
- 5H,0 oraz 35 g pirosiarcZynu sodowegd tozpuscié
w I .dm' wody destylowanej w podanej kolejnosci.

Wszystkic odezynnikic 2 .wyjgtkiem odezynnikow do
celow Totograficznych., nzllc%ﬁlr_:przygowwywac’»: na wo-
dzic podwoinic destvlowanej i przechowywaé w bu-
telkach 7 bialego polictvlenu.

2.6. Przyvgotowanie elekirod. W przvpadku badania
wod o zawartodel skladnikow stalych mniejszej niz 10
o/dm? elekirody nalezy impregnowad. W oivm celu cle-
ktrody gralitowe spektr. ¢z, o Srednicy 5 mm przepalié
w luku pradu zmicnnego przez 20 s, ostudzic, zanu-
rzvé na okolo 2 s do roztworu polistyrenu, a nastgpnie
suszy¢ w temperaturze 110°C prrzez 30 min.

W przyvpodko badania wod o zawartoscel skladnikow
statych wicksze] niz 10 g/dm’. nalezy stosowac clektro-
dyv grufitowe spektr. ¢z, o Srednicy 6 oum nie impre-
snowane,

2.7, Przygotowanie dwoch serii roztworow  wzorco-
wyeh. Scria 12 do kelb pomiarowych pojemnosei 10 em?
odmicrzve kolejro 0030 0,100 0.5: 1.0: 2.6 em® roz-
twortt roboczego chlorku barowego. Seria 2: do kolb
pomiarowvch pojemnodci 10 em? odmicrzvé kolejno
0.25: 0.5: 1.0: 2.5: 50 cm' podstawowego roztworu
chlorku barowego. Nastgpnie do kazde) kolby dodaé
odpowicdnic ilosci roztworu sodowego, wapniowego
1 magnezowego odpowiadiajgee zawartosc jonow sodo-
WECEO. wapniowego 1 magnezowego w prabee wody przy-
votowane} do oznaczania. Jesh w badancj probee znajdu-
ja sie jony zelasowe w o ilofei wigksze) niz 5 me/dm?,
jony siarczanowe w ilodcl wigkszej niz 50 mg/dm?® oraz
kwasz metaborowy w ilosci wickszej niz 20 mg/dm?,
nifezy je rownics wprowadzi¢ do wzorcéw w itoder odpo-
wizdajgee) ich zawarto$ei w badune) probee. Do kazdeg
kolby dodad po 0.1 em' kwasu solnege spektr. ¢z
(1,19 i dopelnié wodg podwoinic desiyfowang do [0em?’.
Tak przyvgotowane roztwory wzorcowe sawicrajgw 10em’
sevia D 0.005:0.01: 0.05: 0.1 0.2 mg bave. Seria 20 0.25;
0.5; 1,0: 2.5: 50 mg baru.

2.8. Wykonanie oznaczania. Dla kazdego wzorca 1 ka-
zdej probki przygotowac wg 2.6 po 3 pary clektrod
1 ogrzewad je pod promiennikiem podcezerwieni przez
15 min. Nastepnic na kazdg pare clektrod nakropli¢ po
500wl (po 25 ul na elektrode) odpowiedniego roz-
iwort wzorcowego tub probki.

Jezeli zawarto$¢ baru w o probee wynosi mniej niz
20 mg/dm?, — stosowaé wzorce serii pierwsze), jezeli
zawarto$¢ baru w prébee wynosi wigeej niz 20 mg/dm?
— stosowad wzorce serii drugiej. Elektrody z nakro-
plonymi roztworami wysuszy¢ pod promicnnikiem pod-
czerwieni i wzbudzaé¢ w tuku prgdu zmicnnego ©
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W przypadku clektrod impregnowanych wzbudzaé w
ciggu 30 s, a w przvpadku elektrod nie impregnowa-
nych wzbudzaé w ciggu 45 s. Widma rejestrowaé na
plycie spektrograticznej.

Wywotywanie ptyty. Przygotowa¢ wywolywacz
wg 2.5 n) 1 ustalié¢ jego temperaturg na 18°C. Plyty
z naswietlonymi widmami wywolywac przez 3.5 min.
Nast¢pnie wyplukaé pod biezgcg woda i utrwalaé przez
10 min w utrwalaczu przygotowanym wg 2.5 n). Utrwa-
long piytg pozostawi¢ pod woda biezgca na 30 min,
optukad dokladnie wodg destylowang i suszyé w tem-
peraturze pokojowej.

Wykreslenie krzywej analitycznej i obliczenie
wyniku. Zmierzy¢ na mikrofotometrze zaczernienie linii
baru dla wzorcow i probki, postugujac si¢ skaly prze-
ksztatconych zaczernien Scidla. W przypadku picrwszej
serit wzorcow do pomiarow stosowac lini¢ baru 493 41
nm, w przypadku drugicj serii wzorcOw stosowac linie
baru 233,53 nm. Obliczy¢ Srednie arytmetyczne trzech
wynikéw pomiaru zaczernienia linii baru uzyskanych
dla kazdego wzorca. Krzywa analityczng wykreshié w
ukladzic wspolrzgdnych: przeksztalcone zaczernienie li-
nii — logarytm stgzema. Z krzywej analitycznej odczy-
ta¢ stezenic baru w mg/10 cm?. odpowiadajgce zaczer-
nieniu linii baru zmierzonemu dla probki. Z odcezyta-

nych trzech warto$ci stgzenn baru obliczy¢ Srednig
arytmetyczng.

Zawarto$¢ baru (X) w badanej wodzie obliczyé
w mg/dm’ wg wzoru
— gdy badana woda byla zaggszezona
a - 100
X = ——— (H
k
— gdy badana woda byla rozcienczona
X = a 100 - k&, (2)
w ktérym:

a — $rednia zawarto$¢ buru w badanej prébee,
wyznaczona na podstawie krzywej anality-
c7nej,

k — wiclokrotnos$¢ zigeszezenia badane) wody,

ki1 — wiclokrotnos¢ rozcicncezenia badancj wody.

2.9. Precyzja. Dla oznaczoncgo stezenia baru 0,025
mg/10 ¢cm?® odchylenie standardowe pojedynczego wy-
niku s = 0.0028 dla liczby oznaczen n = 0.

2.10. Wynik. Za wynik nalezy przyjac Sredmg aryt-
metyczag trzech réwnoleghveh wynikOw nie rdznigeveh
sie o wigee] niz 200¢ wyniku mnicjszego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgea norme — Instytut Balncokhimatyczny.
2. Nermy zwigzane

PN-75/C-04563.01 Badania zawartoSel boru. Ovnaczante boru me-
todyg kolorymetryczng 2 kwasem harminowyvm

BN-74/9561-02 Wody lecznicre. Pobicranic probek do badan

BN-79/9567-18.09 Wody lecznicre. Metody badan. Oznacrzanic za-
wartoscl jonu sodowcego

BN-79/9567-18.13 Waody leesmicze. Metody badun. Ozmaczanic za-
WTtOSCl Jonu WiPHIOWego

BN-79/9567-18.14 Wody leczmeze.
WATTOSCL JOIE MAZNC/0NCZo
BN-70/9567-18.17 Wody lecanicre,

wintosel jonu zelaza ogdlncgo
BN-7879567-18.23 Waody leerimicze. Metody badan. Oznaczame za-
WALOSCI Jonu SEICZanowean
BN-78/9567-18.24 Wody lcernicze. Metody badan. Oznaczanic sa-

witrtoset jonus wodorowgghinowego

Metody badan. O/maczanic 7a-

Meiody badan., Oznacsanme ra-

3. Autoer projektu rormy — mgr Aklcja Jedlewska —  Biure
Projektow BALNEOPROJEK T Luboratorium Balneochemicrne w
Warszawic.



