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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest we-
glan barowy, stosowany jako odczynnik chemiczny.

Weglan barowy ma:

a) wzér chemiczny BaCan

b) mase czgsteczkowg 197, 36.

1.2. Normy zwigzane
PN-68/C~04515 Analiza cnemiczna, Oznaczanie ma=-
iych metalli ciezkich strgcanych
siarkowodorem
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie ma-
tych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztwo-
rach metodg turbidymetryczng
PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
tych zawartosci zelaza
PN-68/C~04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azo-
tu ogbdlnego metodg destylacyjng
PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometry-
zawartosci kationu

zawartosci

czne metody oznaczania

2. PODZTAL I OZNACZENIE

2s1. Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczeh rozrdznia sie trzy gatunki weglanu ba-
rowegos

ch.cz, - chemicznie czysty,

cz.d.a. = czysty do analizy,

Cz. = czysty.

2.2, Przyklad oznaczenia wgglanu barowego Czys—
tego:

WEGLAN BAROWY cz,

BN-74/6191=76
3. WYMAGANTA
5.1, Wymagania ogélne, Weglan barowy powinien

mieé¢ postaé proszku lub kawaikow barwy biatej, nie-
rozpuszczalnych w wodzie, fatwo rozpuszczalnych w
kwasach mineralnych,

%420 Wymagania chemiczne

gioéwnego skiadnika
PN-68/C-04953 Analiza chemiczna, Plomieniowo-fo- . Gatunki
tometryczna metoda oznaczania matych zawartos- ch.cz. |cz.d,a. CzZ.
ci sodu, potasu, wapnia i strontu a) Zawartosé weglanu baro—
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie weSO(Bdﬂ%), %, nie
; mniej niz 99,0 |99 98,0
odczynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roz- &5 gt
ubstancji nierozpusz-
tworéw do kolorymetril i nefelometrii czalnych w kwasie solnym,
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywa- %, nie wiecej niz 0,01 0,02 0,1
nie i transport c) Rozpuszczalnych w wodzie
. : wodorotlenkéw i weglandw
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne poblerania (OH™), %, nie wiecej niz 0,02 | 0,02 0,05
prébek i przygotowywania sSredniej probki labo- d) Azotu calkowitego (N),
ratoryjnej %, nie wiecej niz 0,001 | 0,002 0,005
2 , 2=
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan e) iiarézko? (s°7), %, nie 5
PN-70/P-79005 Opakowania transportowe, Worki pa- wigoed nit - »00051 0,0005 0,001
: f) Chlorkéw (C1 ), %, nie
pierowe wiecej niz 0,001 | 0,002 0,01
BN-70/6414-~06 Opakowania z tworzyw sztucznych. g) Zelaza (Fe), %, nie
Worki polietylenowe otwarte, piaskie bez faid wigce]j niz 0,001 | C,001 0,002
bocznych, ZErzewane h.) h’apnia i strontu (CE,‘\'ST)'
%, nie wigcej niz 0,25 0,25 0;5
1) Symbole wg SWW dla odezynnikas i) Sodu i potasu (K+Na), %, '
ch.cz. 1331435, nie wiecej niz 0,05 0,1 0,25
Jdoa,  1331=11 i) Metali ciezkich (Pb), %
SEilsdx 21T, nie wiecej niz "I 0,0005! 0,001 0,002
cz, 1331-425. :
Zjednoczenie Przemystu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 4 lutego 1974 .
joko norma obowiqzujgca w zakresie produkciji i obrotu od dnia 1 lipca 1974 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 12/1974 poz. 34 )
WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1974, Welyw do WN 27.2.74.Oddano do skladu 21.3.74. Druk ukoficzono we wrzeéniv 74. Cena zi 2,40

Obj.0,550. w. Naklad 2500+50 egz. Zam. 1850/74
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4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Weglan barowy nalezy pakowaé, znakowaé, przecho-
wywaé 1 transportowac zgodnie z PN-70/C~80001 oraz
z aktualnie obowigzujgcymi przepisami o przewozie
materiatdéw trujacych.

Rodzaj opakowania Jjednostkowego: sioiki szklane
zgodne 2z wymaganiami PN-70/C-80001 o
masy netto 250, 500 i 1000 g, z nakretka z tworzy-
wa sztucznego i podkiadkg.

Rodza] opakowania transportowego: skrzynki drew-
niane lub kontenery, do ktérych pakowane sa sitoi=-
ki szklane odpowiednio zabezpieczone tekturg fa-
listg lub worki polietylenowe wg BN-70/6414-06 o
zawartosci masy netto 50 kg, umieszczone w workach
papierowych czterowarstwowych wg PN-70/P=-79005.

zawartosci

Za zgodg odbiorcy mozna stosowadé inne opakowa-
nia, jezeli zabezpieczajg one produkt co najmnie]
w. takim stopniu jak poprzednio wymienione opako-
wania i1 majg wymiary zgodne z zasadami systemu wy-

miarowego opakowan wg PN-64/0-79021.

5. BADANTA

5¢1. Rodzaje badan

a) ogledziny zewnetrzne (3.1),

b) oznaczanie zawartosci weglanu barowego (3 2a),

¢) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie solnym (3.,2.b),

d) oznaczanie zawartosci rozpuszczalnych w wo-
dzie wodorotlenkéw i weglandw (3.2¢c),

e) oznaczanie zawartosci azotu caltkowitego (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci siarczkéw (3,2e),

g) oznaczanie zawartoéci chlorkéw (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2g),

i) oznaczanie zawartos$ci wapnia i strontu (3.2h),
j) oznaczanie zawartosci sodu i potasu (3.2i),
k) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.2j).

5.2. Pobieranie probek. Pobieranie prdébek i przy-
gotowanie sredniej prébki laboratoryjnej nalezy
wykona¢ zgodnie <z wymaganiami PN-70/C-80047. Masa
sredniej prdébki laboratoryjnej powinna wynosié¢ co
najuniej 300 ge. |

5¢5. Opis badan

5.%.7. Ogledziny zewnetrzne polegaja na spraw-
dzeniu nieuzbrojonym okiem . postaci, barwy oraz

nieobecnos$ci obcych zanieczyszczen.

5.%.2. Oznaczanie zawartosci weglanu barowego -
metoda objetosciowa

5e3e2¢1s Odczynniki i roztwory. Odczynniki i roz-
twory przygotowane zgodnie z PN-68/C-04950,

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania, 0,3000 g proébki
rozpuscié w 0,5 cm” kwasu solnego 1 ~rozcienczycd
wodg do 100 cma. Dalej postepowaé¢ zgodnie z PN-6&/
C-04950 p. 2.8.1.

Zawarto$é weglanu barowego (X,) obliczyé w pro-

centach wg wzoru

V, - 0,00985
X, = = . 100

w ktoérym:
V, - objetoéé doktadnie 0,05m roztworu wer—

senianu dwusodowego zuzytego do mia-
reczkowania, cma,
G - odwazka proébki, g,
0,00985 =~ ilo$¢ weglanu barowego odpowiadajaca

1 cm3 doktadnie 0,05m roztworu werse-
nianu dwusodowego, g.

Przy miareczkowaniu Jjako punkt odniesienia zmia-
ny zabarwienia stosowaé¢ roztwédr pordwnawczy zawie-
rajacy w tej samej objetosci co badany roztwér
20 cm3 roztworu wersenianu dwusodowego, 6 cmiroz-
tworu wodorotlenku sodowego i fluorekson.

De3s%. Oznaczanie zawartosci weglanu barowego -
metoda wagowa (rozjemcza)
De3¢3e1s Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwdér 25-procentowy.,
b) Kwas siarkowy czZ.d.a., roztwbdr 20-procentowy.

5s%563e20 WyKOQ%nia oznaczania., 0,5000 g probki

rozpuscié¢ w 2 cm” roztworu kwasu solnego, rozcien-
czy¢ wodg do 100 cm5

y roztwédr ogrza¢ do wrzenia,
Do gorgcego roztworu doda¢ kroplami 2 cm5 roztwo-
ru kwasu siarkowego i pozostawié¢ wytracony osad
siarczanu barowego na 4 godz. Osad odsgczyé przez
bezpopiolowy sgczek, przemy¢ gorgcg wodg do zani-
ku reakcji na soﬁ", saczek wraz z osadem przeniesé
do tygla porcelanowego uprzednio wyprazonego do
statej masy, wysuszy¢, spopielié¢ i wyprazyé.Dowy-
prazonego osadu doda¢ dwie krople roztworu kwasu
siarkowego 1 ponownie wyprazy¢ do statej masy.

Zawarto$¢ giownego skiadnika (X,) obliczyé w
procentach wg wzoru
G, - 0,8455
X, = G « 100

w ktérym:
Gi- masa wyprazonego osadu, g,
G - odwazka badanego weglanu barowego, g,
0,8455 - wspdiczynnik przeliczeniowy masy B(::SOHr
na BaCOB.

5.%.4. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w kwasie solnym

Se.4e1. Odezynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a. roztwdr 10-procentowy.

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwdér 0,1n.

5.3.,4.2. Wykonanie oznaczania. 25,00 g prébki
Roz-

rozpuscié¢ w 100 cm” roztworu kwasu solnego.
twér ogrzaé do wrzenis i przesgczyé przez uprzed-
nio wyprazony do statej masy tygiel z dnem poro-
watym G4. Pozostatosé w tyslu przemylé goracg wods
chlorkowych (préba =z azotanem
temperaturze

do zaniku Jjondw
srebra) i wysuszyé do statej masy w
105 + 110°C.

Masa wysuszone]j pozostatosci powinna wynosié nie
wiecej niz:

dla gatunku ch.cz. - 2,5 mg,
dla gatunku cz,. - 25 mg.
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5¢3%.5. Oznaczanie zawartosci rozpuszczalnych wo-
dorotlenkow i weglanodw

5¢3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana nie zawierajaca dwutlenku
wegla przygotowana zgodnie z PN-68/C-06500 p, 2.2.3/.

b) Kwas solny cz.d.a. roztwér 0,2n.

¢) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér alko-
holowy.

5.%.5.2. Wykonanie oznaczania, 5,000 g probki
mieszaé z 50 cm5 wody w ciggu 5 min i roztwér
przesgczyé 30 cm5 przesgczu przeniesé do kolby
stozkowej pojemnosci 100 cma, doda¢ 0,2 cm5 roz-—
tworu fenoloftaleiny i miareczkowaé roztworem kwa-
su solnego do zaniku roézowej barwy roztworu.

Zawartos¢ rozpuszczalnych wodorotlenkow i wegla-—

now (OH™) (X,) obliczyé w procentach wg wzoru
V, - 0,0003 - 100
Koy = G

w ktorym:

V, - objetoéé dokladnie 0,02n roztworu kwa-
su solnego zuzytego do miareczkowania,
cmB,

G - odwazka probki, g,

0,0003 - ilosé OH™ odpowiadajgca 1 cm’ doktadnie
0,02n roztworu kwasu solnego, 8.

5.%.6., Oznaczanie zawarto$ci siarczkow

5:3%+641s Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

b) Octan olowiawy, roztwér alkaliczny przygoto-
wany w nastepujacy sposdéb: do 2 cm 16-procento—
wego roztworu octanu olowiawego dodawad 15-qrocen—
towego roztworu wodorotlenku sodowego do chwili

catkowitego rozpuszczenia sie osadu,

¢) Roztwér wzorcowy siarczku przysgotowany zgod-
nie z PN-68/C=06500 p. 3.2.1.43 a) rozcienczony
wodg w stosunku 1 ¢ 99 , 1 cm5 rozcienczonego roz—
tworu zawiera 0,01 mg 82'.

5.5.6.2. Wykonanie oznaczania, 1,000 g probki
rozpuscic¢ w mieszaninie zawierajgcej 8 cm” wody i
2 cm5 lodowatego kwasu octowego., Do otrzymanego

roztworu doda¢ 0,3 cm5 alkalicznego roztworu oc-
tanu otowiawego.

Zabarwienie badanego roztworu nie powinno byé
intensywnie jsze od zabarwienia roztworu wzorcowe-—
go przygotowanego rownoczesnie i zawierajacego w
tekiej samej objetosci takie same ilosci odezyn-
nikéw oraz:

dla gatunku ch.cz.

dla gatunku cz.d.a.

dla gatunku cz,.

- 0,005 mg S°~,
- 0,005 mg S°,
- 0,01 mg S°~.

D.3.7. Oznaczanie zawartosci azotu catkowitego

5.3%3.,7.1. Odczynniki i roztwory

a) Odczynniki i roztwory przygotowane zgodnie z
PN=-68/C=04527 p. 2.4.2.

b) Roztwér wzorcowy azotu rozcienczony wodg w
stosunku 1 : 99 , 1 cm”
zawiera 0,01 mg N.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwér 25-procentowy.

rozcienczonego roztworu

5.3.7.2. Wiykonanie oznaczania. 2,000 g probki
rozpusci¢ w 25 cm” wody i 4 em? 2-procentowego
roztworu kwasu solnego. Roztwér ogrzaé do wrzenia,
gotowaé¢ przez 1 min i nastepnie ochtodzic¢., Schio-
dzony roztwér przeniesé do kolhy kulistej apara-
tu, rozcienczyé do 150 cm’ wodg i dalej postepowmé
jakx podano w PN-68/C-04527 p. 2.4.3.

Zabarwienie badanego roztworu nie powinno by¢é
intensywnie jsze od zabarwienia roztworu wzorcowe-
go przygotowanego réwnoczesnie 1 zawierajgcego w
takiej samej objetoéci takie same ilosci odczyn-—

nikoéw oraz:
dla gatunku ch.cz., - 0,02 mg N,
dla gatunku cze.d.a. - 0,04 mg N,
dla gatunku cz. - 0,10 mg N,

5e?e8s Oznaczanie zawartosci chlorkdw

5,%48.1. Odczynniki i roztwory

a) Odczynniki i roztwory przygotowane zgodnie z
PN-68/C=04518 pe. 2.3

b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwdér ‘1-procentowy.

5¢3%.8+2+, Wykonanie oznaczania., 1,000 g proébki
dla gatunku ch.cz. i cz.d.a. a 0,500 g préobki dla
gatunku cz. rozpuSci¢ w mieszaninie zawierajacej
10 cm5 wody 1 3,5 cm5 25=-procentowego roztworu
kwasu azotowego. Jezeli roztwdr jest metny, prze—
sgczy¢ przez sgczek przemyty 1-procentowym gorgcym
roztworem kwasu azotowego i dalej postepowaé¢ Jjak
podano w PN-68/C-04518 p. 2.4.

Opalescencja badanego roztworu nie powinna bycé

intensywnie jsza od opalescenc ji roztworu wzorco-
wego przygotowanego rdéwnoczeénie z badanym roztwo-
rem i zawierajgacego w takie]j samej objetosci ta-
kie same ilosci odczynnikdéw oraz:

dla gatunku ch.cz, - 0,01 mg Cl,

dla gatunku cz.d.a. - 0,02 mg C1™,

dla gatunku cz. - 0,05 mg C1™.

5¢3%.9« Oznaczanie zawartosci zelaza

5.2.9.1. Odczynniki i roztwory., Odczynniki iroz-
twory przygotowane zgodnie z PN=68/C~=04521 1 2.5.2

5.%.9.2. Wykonanie oznaczania., 0,5000 g proébki
rozpuscic w 3,7 cm5 foztworu kwasu solnego 1 dale]
ppstepowaé jak podano w PN-68/C-04521 p. 2.5.3.2.

Barwa badanego roztworu nie powinna byc¢ inten-
zabarwienia roztworu wzorcowego

sy.niejsza od
przygotowanego réwnoczesnie z roztworem badanym i
zawierajgcego w takiej samej objetosci takie sa-
me ilosci odczynnikow oraz:

dla gatunku ch.cz, - 0,005 mg Fe,

dla gatunku cz.d.a. - 0,005 mg Fe,

dla gatunku cz. - 0,01 mg Fe.

5¢%.10, Oznaczanie zawartosci metali alkalicz-

nych (K + Na)

5.2.10.,1. Aparatura. Fotometr lub spektrofotometr
ptomieniowy z kompletnym wyposazeniem,

5.%.10.2. Odczynniki i roztwory.
a) Odczynniki i roztwory przygotowane wg PN-68/
C=04955%,




4 BN=74/6191-76

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

5.2.10.5. Viykonanie oznaczania. Do 0,1000 g
prébki dodac 0,25 cm3 roztworu kwasu solnego i od-
parowa¢ do sucha. Pozostalo$é rozpuscié w 20 cm3
wody, roztwor przenies$é do kolby pomiarowe] DPO=-
jemnosci 100 cmB, uzupeinié wodg do kreski, do-
ktadnie wymieszac¢. Dalej postepowaé¢ wg  PN-68/
C-04953.,

5¢3.11. Oznaczanie zawartosci metali ziem alka-
licznych (Ca + Sr)

5.%¢11.1. Aparatura, Fotometr lub spektrofotometr
piomieniowy z kompletnym wyposazeniem,

5¢3:11.2. Qdczynniki i roztwory

a) Odczynniki 1 roztwory przygotowane wg PN-68/
C-=04953.

b) Alkohol etylowy cz.d.a. absolutny.

c) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 10-procentowy.

5.3.11.3. Wykonanie ozhaczanig., 5,000 g prébki
rozpuscic¢ w 20 em” rToztworu kwasu solnego i roz-
twér odparowa¢ do sucha. Suchg pozostatosc¢ roz-
pusci¢ w matej ilosci wody, odparowaé do su-
cha 1 suszy¢ w temperaturze 105°C przgz 3 godz.
\lysuszong pozostatosé wymieszaé z 20 cm” alkoholu

etylowezo i po 30 min roztwér przesaczyé przez Si-

chy sgczek. Osad na sgczku przemyé trzykrotnie
porcjami kazda po 5 c:m5 alkoholu etylowego, i1aczgc
otrzymane przesgcze 2z roztworem podstawowym. Otrgy-
many roztwdér odparowaé do sucha na tazni wodnej,
a pozostatosé rozpuécié w 25 cm” wody, przeniesdé
roztwér do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm5 :
dopeini¢ wodg do kreski. Dalej postepowaé wg
PN-68/C-04953,

5.3.12. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich

5.%.12.1. Odczynniki i roztwory. Odczynniki i
roztwory przysotowane wg PN-68/C-04515,

o 12.2. VWiykonanie oznaczania.
rozpusci¢ w mieszaninie 8 cm” wody i 2 cm5
octowego. Po catkowitym rozpuszczeniu dodad

2,000 g proébxi
kwasu
wody
do objetosci 25 cm5, 1 cm3 roztworu octanu amono-
wego i 10 cm3 wody siarkowodorowe],

Zabarwienie badanego roztworu nie
intensywnie jsze
we0 przysotowanego rownoczesnie z roztworem ba-

powinno Dbyc¢
od zabarwienia roztworu wzorco-

danym 1 zawierajgcego takie same ilosci odczynni=-
‘kéw w takie] samej objetosci oraz:

dla gatunku ch.cz. - 0,01 mg Pb,

dla atunku cz.d.a. - 0,02 mg Pb,

dla gatunku cz, - 0,04 mg Po,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=74/6191-76

1, Istotne zmiany w stosunku do BN=69/6191-76

a) wprowadzono gatunek ch.cz.,

b) zmieniono metody oznaczania zawartosci weglanu baro-

wego, wapnia, strontu, sodu i potasu,

2, Zalecenia miedzynarodowe, Norma jest wdroZeniem zale-
cenia normalizacyjnego RWPG PC 2110-69 PeaKTUBH., Jrie-
‘KUCIHA 6apuii

%, Odpowiedniki w pormach zagranicznych
ZSRR T'OCT 5816-67 PEAKTUBH., Yraexucuit Gapuit




