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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest siar-

czan kobaltawy uwodniony stosowany jako odczynnik .

chemiczny.

Starczan kobaltawy uwodniony ma:

a) wzér chemiczny — CoSOs - 7TH:0,

b) mase molowg — 281,12 g/mol.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy stoso-
waé w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanieczysz-
czen, rozr6znia si¢ trzy gatunki siarczanu kobaltawe-
g0 uwodnionego, oznaczone:

cz.d.a. bez Ni — czysty do analizy wolny od niklu,
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia siarczanu kobaltawego
uwodnionego czystego do analizy wolnego od niklu:
SIARCZAN KOBALTAWY uwodniony cz.d.a.
bez Ni BN-85/6191-01

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Siarczan kobaltawy uwod-
niony powinien mie¢ posta¢ bragzowoczerwonych krysz-
talow, rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

‘Tablica 1
Wymagania Stk
cz.d.a CZ.
‘a) Tozsamosc wg 5.3.2.
b) Siarczanu kobaltawego uwodnio-
nego (CoSO, - 7TH.0), %(m/m) 99 5-=-102 98,5+102
¢) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, %(m/m), nie wigcej niz 0.005 0.01
. d) Chlorkow (Cl'), %(m/m), nie
wigce] niz 0,002 0,01
e) Azotu ogolnego, %(m/m), nie '
wigce] niz ' - 0,005 0,005
) Miedzi (Cu?"), %(m/m), nie wig-
cej niz 0,001 0,005
g) Otowiu (Pb?"), %(m/m). nie wig- .
cej niz 0,001 0,005
h) Zelaza (Fe'"), %(m/m), nie wig-
cej niz 0,0005 0,005
i) Niklu (Ni?"), %(m/m), nie wiece]
niz 0,03 0.1
j) Cynku (Zn?*"), %(m/m), nie wig-
cej niz 0,005 0,01
k) Sodu (Na"), %(m/m), nie wig-
cej niz 0,01 0,05
1) Potasu (K”) %(m/m), nie wigce]
niz 0,005 0,01
m) Wapnia (Ca*"), %(m/m), nie wig-
cej niz 0,005 0,01
Dla gatunku cz.d.a. bez Ni dopuszcza si¢ zawarto$¢ niklu
0.002%.
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Odczynnik nalezy pakowac,
przechowywaé¢ 1 transportowaé zgodnie z PN-70/
C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe — stoje ze szkla oran-
zowego typu POCH wg BN-84/6833-23, zamykane na-
kretka z tworzywa sztucznego, wylozone podkiadka
polietylenowa lub inna chemicznie odporna wg BN-73/
6419-02. Nakre¢tki dodatkowo zabezpieczone taSma sa-
moprzylepng.

Masa netto:

100, 250, 500, 1000 g.

4.2.2. Opakowania transportowe — worki z folii po-
lietylenowe] wg BN-84/6414-06, umieszczone w bgb-
nach tekturowych') lub w beczkach drewnianych wg
PN-76/0-79351. Beczki drewniane muszg by¢ odporne
na uszkodzenia mechaniczne, sprawdzone wg PN-70/
0-79100, odpowiednio dla grupy 2, klasy 2, odmiany 3.

Masa opakowania netto — 50 kg.

Opakowania transportowe dla stoikOw stanowig
skrzynki drewniane zamknigte, wykonane wg BN-63/
7161-06 lub palety skrzynkowe z drutu typu UJC,
odporne na uszkodzenia mechaniczne, sprawdzone wg
PN-70/0-79100, odpowiednio dla grupy 2, klasy 2,
odmiany 1.

Pojedyncze stoje nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem
srodkiem amortyzujacym 1 uklada¢ w skrzynkach
w jednej warstwie.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
jednostkowego i transportowego, po uprzednim uzgod-
nieniu z odbiorcg 1 przewoZnikiem, zabezpieczajacy ja-
kos¢ produktu w sposOb nie gorszy niz ww. opakowa-
nia oraz majgcy wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ wg PN-70/C-80001 p. 4.2.3.

Siarczan kobaltawy uwodniony jest
bezpiecznym.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ wg PN-85/0-79252, podajgc co najmmej

a) nazw¢ lub znak dostawcy,

b) nazwe producenta,

c) oznaczenie wg 2.2,

d) nr partii,

e) liczbe opakowan jednostkowych w opakowaniu
transportowym,

f) mas¢ brutto opakowania transportowego,

g) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1
1 2.4.3,

h) dopuszczalng liczbg warstw sktadowania dla be-
czek drewnianych 1 dla skrzyn — 4, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 3, dla b¢gbndéw tekturowych — 1,

i) dopuszczalng liczbe warstw tadowania: dla skrzyn
— 4, dla beczek — 3, dla palet skrzynkowych z dru-
tu — 2, dla b¢gbnéw tekturowych — 1.

odczynnikiem

"y Wedlug ZN-79/ZZG-I11-177 Bg¢bny transportowe zwijane z pa-
pieru. Ogoélne wymagania 1 badania.

—

4.3. Formowanie jednostek adunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowaé na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm wg
PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabezpie-
czy¢ przed przesuwaniem si¢ i deformacja tak, aby
tworzyl wraz z paletg zwartg, stabilng jednostk¢ tadun-
kowa.

4.4. Przechowywanie. Siarczan kobaltawy uwodniony
nalezy przechowywaé w ogrzewanych 1 dobrze wenty-
lowanych pomieszczeniach magazynowych.

Dopuszcza si¢ nast¢pujaca maksymalng liczbg warstw
sktadowania: dla beczek drewnianych i1 skrzynek — 4,
dla palet skrzynkowych z drutu — 3, dla bgbnow
tekturowych — 1.

Okres gwarancji siarczanu kobaltawego uwodnione-
go wynosi 2 lata od daty produkcji.

4.5. Transport. Siarczan kobaltawy uwodniony nale-
zy przewozi¢ dowolnym krytym Srodkiem transportu.
Dopuszczalna liczba warstw ladowania: dla skrzynek
drewnianych — 4, dla beczek drewnianych — 3, dla
palet skrzynkowych z drutu — 2, dla bgbnoéw tektu-
rowych — 1.

Fadowanie 1 wyladowywanie powinno si¢ odbywac
zgodnie z odpowiednimi przepisami transportowymi').

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie tozsamosci (3.2a),

b) oznaczanie zawarto$ci siarczanu kobaltawego
uwodnionego (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2¢),

d) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2d),

e) oznaczanie zawarto$ci azotu ogolnego (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2f),

g) oznaczanie zawartos$ci otowiu (3.2g),

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

i) oznaczanie zawarto$ci niklu (3.2i),
J) oznaczanie zawarto$ci cynku (3.2j),
k) oznaczanie zawarto$ci sodu (3.2k),
I) oznaczanie zawarto$ci potasu (3.21),

m) oznaczanie zawartosci wapnia (3.2m).

5.2. Pobieranie préobek. Probki odczynnika w gatunku
cz.d.a. nalezy pobrac¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Przy
pobieraniu $redniej probki laboratoryjnej odczynnika
w gatunku cz. nalezy stosowaé wytyczne wg PN-67/
C-04500, przyjmujac:

a) wielko$¢ partii- — 500 kg,

b) wielko$¢ probki pierwotnej — 100 g,

C) llczbq; probek jednostkowych — wg tabl. 2

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych Liczba probek
w partii jednostkowych

do 15 5

16 ~ 25 7

26 = 63 8

64 + 160 9

ponad 160 10

d) wielkos¢ $redniej probki laboratoryjnej — 500 g.

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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5.3. Opis badan/

5.3.1. Czystosé odczynnikow. Przy wykonywaniu ana-
liz nalezy stosowaé¢ odczynniki w gatunku cz.d.a. oraz
wode redestylowang.

5.3.2. Sprawdzenie tozsamosci

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotyn potasowy.

b) Chlorek barowy, roztwor 10%(m/m).

¢) Kwas octowy st¢zony, p(CH3;COOH) = 1,05 g/ml.

d) Kwas solny, roztwor 25%(m/m).

5.3.2.2. Wykonanie badania. Okolo | g badanego
siarczanu kobaltawego uwodnionego rozpusci¢ w 20 ml
wody, po czym sprawdzi¢ tozsamos$¢ nastgpujgco:

a) do 5 ml otrzymanego roztworu dodac¢ 0,5 g azo-
tynu potasowego, 0,5 ml kwasu octowego 1 wymieszac,
roztwOor metnieje 1 wydziela si¢ zOtty osad szescioazo-
tynokobaltanu potasowego,

b) do pozostatego roztworu doda¢ 2 ml kwasu sol-
nego oraz 2 ml roztworu chlorku barowego: wytrgca
si¢ bialy osad siarczanu barowego, osad ten jest nie-
rozpuszczalny w kwasach.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci siarczanu kobaltawego
uwodnionego (CoSO, - 7TH,O)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, p(NH/OH) =
10%(m/m),

b) M’hrek&syd + zielen naftolowa B, mieszanina wskaz-
nikowa (1+2), przygotowana wg PN-81/C-06501 p. 2.6.

c) Octan amonowy, roztwdr nasycony.

d) Wersenian dwusodowy, roztwOr o stezeniu
c(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/l, przygotowany wg
PN-82/C-04950 p. 2.5b).

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,5000 g badanego
siarczanu kobaltawego rozpusci¢ w wodzie w kolbie
pomiarowej pojemnosci 250 ml, uzupetni¢ obj¢tos¢ roz-
tworu do kreski 1 doktadnie wymieszac. 25 ml roztworu
przenies¢ do kolby stozkowej pojemnosct 300 ml, roz-
cienczy¢ wodg do okoto 200 ml, doda¢ 5 ml roztworu
octanu amonowego, nieco mieszaniny wskaznika (na
koncu topatki) 1 wprowadza¢ kroplami roztwor amonia-
ku do uzyskania zdbttej barwy roztworu, a nast¢pnie
jeszcze 2 ml amoniaku. Miareczkowaé roztworem wer-
senianu dwusodowego do przejscia barwy roztworu
z zotltopomaranczowe] na rozowofioletowa.

Zawartos¢ siarczanu kobaltawego obliczy¢ w procen-
tach (X)) wg wzoru

0,96 g/ml, roztwor

Vi-0,014056 - 250 - 100 14,056 -V,
X, = : = (1)
m, - 25 ‘ m
w ktoérym:

Vi — objetosc¢ roztworu wersenianu dwusodo-
wego o stezeniu c¢(di-Na-EDTA) =
= 0,05 mol/1 zuzyta do miareczkowania,
ml,

0,014056 — masa siarczanu kobaltawego uwodnio-
nego odpowiadajgca I ml roztworu wer-
senianu  dwusodowego o  st¢zeniu
c(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/l, g,

m; — masa odwazki badanego siarczanu ko-

baltawego, g.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 60,00 g badanego siarczanu kobal-
tawego rozpusci¢c w zlewce w 600 ml wody 1 wykonac
oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Badany siarczan kobaltawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli masa wysuszonej pozostatosci nie prze-

kroczy:
dla odczynnika cz.d.a. — 3 mg,
dla odczynnika cz. — 6 mg.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1. oraz: roztwor siarczanu kobaltawego nie za-
wierajgcy chlorkow, przygotowany w nastgpujacy spo-
sob: 10 g badanego siarczanu kobaltawego rozpusci¢
w 150 ml wody, doda¢ 10 ml kwasu azotowego, 10 ml
azotanu srebra, uzupetni¢ do 200 ml i odstawi¢. Po
uptywie 18 = 20 h roztwor przesaczy¢. Do sporzadze-
nia roztworu poroOwnawczego pobrac¢ 20 ml przesgczu.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar-
czanu kobaltawego rozpusci¢ w 20 ml wody 1 wykonac
oznaczanie wg PN-82/C-04518 sposob A.

Badany siarczan kobaltawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zm¢tnienie powstate w badanym roztwo-
rze po 20 min nie bgdzie silniejsze niz zmgtnienie po-
wstale w- roztworze poréwnawczym zawierajagcym w tej
same] objetosct te same ilosci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0.02 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,10 mg CI
1 20 ml roztworu siarczanu kobaltawego nie zawie-
rajgcego chlorkow.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci azotu ogolnego (N)

5.3.6.1. Aparatura — wg PN-81/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04527
p. 2.4.2.

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar-
czanu kobaltawego rozpusci¢ w kolbie aparatu desty-
lacyjnego, w 150 ml wody. Dalej oznaczanie wykonac
wg PN-81/C-04527 p. 2.4.4.

Do roztworow porownawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg N,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg N.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci miedzi (Cu’’)

5.3.7.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem. '

b) Lampa miedziowa z katoda wng¢kowa.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz., p(HNO3)= 1,4 g/ml.

b) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Cu?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42, rozcienczony
2,5+ 997,5. I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
powinien zawiera¢ 2.5 - 10°% g Cu®",

5.3.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach dla stosowanego aparatu.
Miedz nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali 3247 nm.
Przyrzad do pomiaru nalezy przygotowac¢ zgodnie
z instrukcjg obstugi.
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Optymalne warunki pomiaru absorbancji miedzi dla
spektrofotometru absorpcji atomowej firmy C. Zeiss
typu AAS-IN, s3 nastgpujace:

szeroko$¢ szczeliny 0,10 mm,

natgzenie pradu lampy 5 mA,

wysokos$¢ strefy pomiarowej 10 mm,

przeptyw powietrza 500 1/h,

przeptyw acetylenu 100 1/h.

5.3.7.4. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego siar-
czanu kobaltawego rozpusci¢ w wodzie w kolbie po-
miarowej pojemnosci 50 ml, dodac¢ 2,5 ml kwasu azo-
towego, dopetni¢ woda do kreski 1 doktadnie wymie-
szaC (roztwor A).

Do czterech kolb pomiarowych pojemnosci 25 ml
doda¢ po 5 ml roztworu A oraz kolejno 0, 2,5, 5, 7,5 ml
rozcienczonego roztworu wzorcowego miedzi, uzupet-
ni¢ woda do kreski i wymieszac.

Stezenie dodatkow miedzi w poszczegOlnych kolbach
powinno wynosi¢: 0, 0,25 10°%, 0,5 10 0,75 -
- 10°% g/ml. W przygotowanych roztworach zmierzy¢
absorbancj¢ miedzi oraz obliczy¢ zawarto$¢ miedzi
w procentach (X,) wg wzoru

s+ X5 + X%
X, = (2)
3
w ktoérym:
Ao-c1 -25-10°3
X, =
(A - Ao) * m:
Ao - c2-25-10°
X7 =
(A2 — Ao) - m2
Ao - C3 - 28 ¢ 10-3
X’QH e
(As = Ao) - ma
gdzie:
Ao — absorbancja roztworu probki bez do-
datku wzorca,
Ay, Ay A3 — absorbancja roztwordéw probki z do-
datkami wzorcow,
¢y, 3 €3 — stezenie dodatkow, g/ml,
m; — masa odwazki badanego siarczanu ko-

baltawego, g.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci olowiu (Pb*")

5.3.8.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa olowiowa z katodg wngkows.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwasazotowy spektralnie cz., f HNO3)= 1,4 g/ml.

b) Siarczan kobaltawy uwodniony spektralnie cz. —
roztwOr przygotowany w nast¢pujgcy sposob: 08 g
spektralnie cz. siarczanu kobaltawego uwodnionego
rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci
10 ml, doda¢ 0,1 ml kwasu azotowego spektralnie cz.,
uzupetni¢ woda do kreski.

¢) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Pb2', przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b), rozcienczo-
ny 10 + 90. I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
powinien zawiera¢ 1 - 10* g Pb?"

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym w wa-
runkach optymalnych ustalonych dla danego aparatu.
Ot6w nalezy oznaczaé przy dlugosci fali 217 nm. Przy-
rzad do pomiaru nalezy przygotowac zgodnie z instruk-
cja obstugi. Optymalne warunki pomiaru absorbancji
miedzi dla spektrofotometru absorpcji atomowej firmy
C. Zeiss typu AAS-IN s3 nastgpujace:

szeroko$¢ szczeliny 0,10 mm,

nat¢zenie pradu lampy 8 mA,

wysoko§é strefy pomiarowej 10 mm,

przeptyw powietrza 500 1/h,

przeptyw acetylenu 100 1/h.

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 0,5, 1,0, 2,0, 3.0, 4,0 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego otowiu, dopetni¢ woda
do kreski 1 wymieszac.

Stezenie otowiu w poszczegdlnych kolbach powinno
wynosié: S - 107, 1 -107%,2-107%,3-10%,4 - 10° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje¢ sporzadzonych roztworéw,
a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOTCOWE]. '

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego siar-
czanu kobaltawego umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 50 ml, dodaé¢ 0,5 ml kwasu azotowego, roz-
pusci¢ w wodzie, dopetni¢ woda do kreski 1 dokladnie
wymiesza¢ (roztwor A). Zmierzyé absorbancj¢ przygo-
towanego roztworu siarczanu kobaltawego spektralnie
cz., w warunkach podanych w 5.3.8.3. Od absorbancji
probki odja¢ absorbancje tla soli spektralnie cz.

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

. a -V, 100
X3 = W, 13)
ms 58
w ktorym:

a, — stezenie otowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej po uwzglednieniu absorbancji tla soli
spektralne), g/ml,

V> — objeto$¢ roztworu probki przygotowanej do
pomiaru, ml,

m> — masa odwazki badanego starczanu kobaltawe-

- go, g.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe'")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Chloroform.

b) Kupferron, roztwér wodny 2%(m/m).

c) Kwas solny, roztwor o ¢(HCl) = 1 mol/L

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Fe’", przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, rozcienczony
10 + 990. 1 ml rocienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 0,01 mg Fe'"

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar-
czanu kobaltawego rozpusci¢ w 10 ml wody w cylin-
drze pomiarowym pojemnosci 50 ml, z doszlifowanym
korkiem, doda¢ 1 ml kwasu solnego 1 2 ml roztworu
kupferronu, doda¢ 5 ml chloroformu 1 dobrze wytrzgs-
na¢. Badany siarczan kobaltawy odpowiada wymaga-
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niom normy, jezeli powstale z6tte zabarwienie warstwy
chloroformowej badanego roztworu nie bgdzie inten-
sywniejsze niz zabarwienie warstwy chloroformowe;
roztworu porOwnawczego, przygotowanego roOwnoczes-
nie i zawierajacego w tej samej obj¢tosci te same ilosci
odczynnikOw oraz: '

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe’’,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Fe?".

5.3.10. Ozmaczamie zawartoéci niklu (Ni2")

5.3.10.1. Aparatwra i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowe) z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa niklowa z katoda wng¢kows.

5.3.10.2. Odczymmiki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz., of(HNO;)= 1,4 g/ml.

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ni", przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.44, rozcieiczony
10 + 90. I ml rozcieficzonego roztworu wWzorcowego
zawiera 1 - 10™ g Ni".

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Nikiel nalezy oznacza¢ przy dhugosci fali
232 nm. Przyrzad nalezy przygotowa¢ do pomiaru
zgodnie z instrukcja obstugi. Optymalne warunki po-
miaru absorbancji niklu dla spekrofotometru absorpcj:
atomowej firmy C. Zeiss typu AAS-IN s3 nast¢gpujace:

szerokos$¢ szczeliny 0,04 mm,

nat¢zenie pradu lampy 5 mA,

- wysoko$¢ strefy pomiarowej 10 mm,

przeptyw powietrza 500 1/h,

przeptyw acetylenu 100 1/h.

5.3.18.4. Przygotowanie skali wzorcéw i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 mi
odmierzy¢ kolejno 1, 2, 3, 4, 5 ml rozciennczonego roz-
tworu wzorcowego niklu, dopetni¢ woda do kreski i wy-
mieszaé. St¢zenie niklu w poszczegdlnych kolbach po-
winno wynosi¢: 1 - 10, 2 - 10 3 - 10° 4 - 107,
5 - 10 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztwordw,
a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOICOWE].

5.3.10.5. Wykonanie oznaczamia. 0,50 g badanego
siarczanu kobaltawego dla gatunku cz.d.a. i cz. lub
5 g dla gatunku cz.d.a. bez Ni umiésci¢ w kolbie
pomiarowej pojemnosci 100 ml, doda¢ 1 ml kwasu azo-
towego, rozpusci¢ w wodzie, dopetni¢ woda do kreski
1 doktadnie wymieszac¢. Zmierzy¢ absorbancj¢ przygoto-
wanego roztworu w warunkach podanych w 5.3.10.3.

Zawartos¢ niklu-obliczy¢ w procentach (X)) wg wzoru

: a, V- 100

Xy = (4)
ms

w ktorym: :
a, — st¢zenie niklu odczytane z krzywej wzorcowej,
g/ml, '
Vi — objgtos¢ roztworu probki przygotowane) do

pomiaru, ml,

m3 — masa odwazki badanego siarczanu kobaltawe-

g0, g. ;

5.3.11. Ozmaczanie zawartosci cynku (Zn’")

£3.11.1. Aperatwra i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa cynkowa z katodg wngkowa.

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory.

a) Kwas azotowy, p(HNO3) = 1,15 g/ml oraz roz-
twor o ¢(HNO3) = 0,001 mol/l.

by Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Zn?', przygo-
towany w nastgpujacy sposob: 1,2446 g ZnO (zlota
piecz¢l) rozpuscié¢ w 10 ml kwasu azotowego [ (HNO3) =
= 1,15 g/ml], przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowe]
pojemnosci 1000 ml, rozcieniczy¢ wodg do kreski 1 wy-
mieszaé¢. 1 ml roztworu zawiera 1 - 107 g Z?". Roztwoér
rozcienczy¢ 1 + 99 roziworem kwasu azotowego o stg-
zeniu ¢(HNO;) = 0,001 mol/l. I ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 1 - 107 g Zn?".

5.3.11.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykonaé w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Cynk nalezy oznacza¢ przy diugosci fali
2139 nm. Przyrzad nalezy przygotowa¢ do pomiaru
zgodnie z instrukcjg obstugi. Optymalne warunki po-
miaru absorbancji cynku dla spektrofotometru absorp-
cji atomowej firmy C. Zeiss typu AAS-1IN s3 nastgpu-

jace:
szeroko$§¢ szczeliny 0,2 mm,

nat¢zenie pragdu lampy 5 mA,

wysokos¢ strefy pomiarowej 10 mm,

przeptyw powietrza 500 1/h,

przeptyw acetylenu 100 I/h.

5.3.11.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
wprowadzi¢ kolejno: 2, 4, 6, 8, 10 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego cynku, uzupeini¢ roztworem
kwasu azotowego o ¢(HNQO;) = 0,001 mol/l do kreski
i wymieszaé. St¢zenie cynku w poszczegolnych kolbach
powinno wynosi¢: 2 - 107, 4 - 167, 6 ";I:{"“IO"7. g - 107,
1 - 10 g/ml. '

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztworow,
a z uzyskanych wynikOow sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOTCOWE].

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu kobaltawego umiesci¢c w kolbie pomiarowej
pojemnosci 100 ml, rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢ wo-
da do kreski 1 dokiadnie wymiesza¢. Zmierzy¢ absor-
bancj¢ otrzymanego roztworu w warunkach podanych
w S5.3.11.3.

Zawarto$¢ cynku obliczy¢ w procentach (Xs) wg
wzoru

as Vg 100
Xs = (5)
My
- w ktorym:
a3 — stezenie cynku odczytane z krzywe] wzorco-
T wej, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu probki przygotowanej do
pomiaru, ml,
ms — masa odwazki badanego siarczanu kobaltawe-

go, &
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5.3.12. Oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia

5.3.12.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa sodowa z katoda wng¢kowa.

¢) Lampa potasowa z katoda wng¢kowa.

d) Lampa wapniowa z katoda wngkowa.

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o p(HNO3) = 148 g/ml.

b) Tlenek lantanowy, roztwor 1,5%(m/m), przygoto-
wany w nast¢pujacy sposob: 4,5 g tlenku lantanowego
zwilzy¢ woda, dodac¢ 2,5 ml kwasu solnego [p(HCI) =
= 1,19 g/ml], doda¢ 250 ml wody 1 ogrza¢ do rozpusz-
czenia. Roztwor ochtodzi¢ 1 uzupeini¢ woda do 300 ml.

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Na', przygo-
towany wg PN-68/C-04953 p. 2.4d), rozcienczony woda
10 + 90. I ml rozcienczonego roztworu Wzorcowego
zawiera 1 - 10 g Na'.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony K, przygo-
towany wg PN-68/C-04953 p. 2.4e), rozcienczony woda
10 + 90. I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 1 - 10* g K.

¢) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Ca?’, przy-
gotowany wg PN-68/C-04953 p. 2.4b), rozcienczony
woda 10 + 90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzor-
cowego zawiera 1 - 10™ g Ca?".

5.3.12.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego

wysokos¢ strefy po-

miarowe] 10 mm 10 mm 10 mm
przeptyw powietrza 500 1/h 500 1/h 500 1/h
przyplyw acetylenu 100 I/h 100 1I/h 100 1/h
filtr nr 1 2 1

5.3.12.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzyé kolejno: 1, 2, 3, 4, 5 ml rozcienczonego
roztworu sodu, oraz po: 0,4, 0,6, 0,8, 1,0, 1,2 ml
rozcienczonych roztworéw potasu 1 wapnia, dodac¢ po
1 ml kwasu azotowego, 10 ml roztworu tlenku lanta-
nowego, uzupetni¢ woda do kreski 1 dobrze wymieszac.
Stezenie sodu, potasu 1 wapnia w przygotowanych roz-
tworach powinno wynosi¢ odpowiednio: 1 - 107,
2-10%,3-10°% 4 -10°% 5-10°, g/ml oraz: 4 - 107,
6 -107,8 - 107, 1 - 10° 1,2 - 10° g/ml K" i Ca?",

W przygotowanych roztworach zmierzy¢ absorbancjg
sodu, potasu 1 wapnia. Z otrzymanych wynikéw po-
miaréw wykresli¢ krzywe wzorcowe.

5.3.12.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu kobaltawego umiesci¢ w kolbie pomiarowej
pojemnosci 100 ml, doda¢ 1 ml kwasu azotowego,
10 ml roztworu tlenku lantanowego, dopetni¢ woda do
kreski 1 wymieszac¢. Zmierzy¢ absorbancj¢ sodu, potasu
i wapnia w warunkach podanych w 5.3.12.3.

Zawartosc¢ sodu (Xs), potasu (X7) 1 wapnia (X3) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

aparatu. SO0d nalezy oznacza¢ przy dhugosct fali as,s,6 Vs - 100
589.0 nm, potas przy dlugosci fali 766,5 nm, wapn X6,7,8 = s (6)
przy diugosci fali 4227 nm. Przyrzad nalezy przygoto-
wa¢ do pomiaru zgodnie z instrukcja obstugi. Opty- w ktoérym:
malne warunki pomiaru absorbancji sodu, potasu 1 wa- ass,6 — stezenie sodu, potasu 1 wapnia odczytane
pnia dla spektrofotometru absorpcji atomowe) firmy 7z krzywe] wzorcowej, g/ml,
C. Zeiss typu AAS-IN, sa nast¢pujace: Vs — objgtos¢ roztworu probki przygotowanej do
Na K Ca pomiaru, ml,
szerokos¢ szezeliny 0,1 mm 0,6 mm 0,1 mm ms — masa odwazki badanego siarczanu kobal-
nat¢zenie prgdulampy 4 mA & mA 4 mA tawego, g.
K ONIEZC

lNFORM’ACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zaktad
Odczynnikow Chemicznych — Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6191-01

a) uproszczono sposob oznaczania chlorkow,

b) wprowadzono oznaczanie miedzi 1 olowiu metoda absorpgji
atomowej, zamiast oznaczania metah ciezkich,

¢) zaostrzono wymagania dotyczgce dopuszczalnej zawartosci zZe-
laza 1 niklu dla gatunku cz.d.a. 1 cz. oraz cynku w gatunku cz.,

d) zmieniono metode oznaczania zelaza,

¢) wprowadzono oznaczanie sodu, potasu 1 wapnia
absorpeji atomowe).

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

gotowania probek

metoda

PN-54/C-04517 Chemiczne badania 1 proby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkéw metoda turbidymetryczna

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogdolnego me-
todg destylacyjna

PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania kationu glownego skiadnika

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawartosci sodu, potasu, wapnia 1 strontu

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwordw wska-
znikOw )

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii 1 nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie 1 transport
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PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towania $redniej probki laboratoryjnej ,

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe czterowej-
sciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200 — EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania i badania ’

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe 2z zawarto$cig.
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane. Beczki

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte ptaskie, bez fald bocznych zgrze-
wane : .

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamknigcia.
Wymagania 1 badania

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikow chemicznych

Znaki

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do odczyn-
nikéw chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U.
nr 53, poz. 272/84 '

Regulamin tadowania i zabezpieczania kolejowych przesylek towaro-
wych (Dz. TiZK nr 9 poz. 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochod6w cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24 poz. 123 z 1963 r i z 1968 r. nr 35 poz. 250)

4. Symbole wg SWW
cz.d.a. — 1331-11, \
cz.— 1331-42.

5. Autor projektu normy — mgr inz. Jadwiga Ploucha, mgr Anna
Zysko — Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe — Polskie Od-
czynniki Chemiczne, Gliwice, Zaklad Odczynnikéw Chemicznych,
Lublin.



