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N O R M A B R A N ŻOWA BN-8S , 

WYROBY Odczynniki 6191-01 
PRZEMYSŁU Siarczan kobaltawy CHEMICZNEGO Zamiast 

uwodniony BN-63/6191-01 

Grupa katalogowa 1051 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest sia r­
czan kobaltawy uwodniony stosowany jako odczynnik 
chemiczny, 

Siarczan kobaltawy uwodniony ma: 
a) wzór chemiczny - cos04 • 7H 20, 
b) masę molową - 281 ,12 g/mol. 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso­

wać w zakresie produkcji i obrotu . 

2. PODZIAL I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości zanieczysz­
czeń, rozróżnia się trzy gatunki siarczanu kobalta we­
go uwod nionego , oznaczone: 

cz;d.a, bez Ni - czysty do analizy wolny od ' niklu , 
cZ.d.a, - czysty do analizy, 
cz. - czysty . 
2.2. Przykład oznaczenia siarczanu kobaltawego 

uwodnionego czystego do analizy wolnego od niklu: 
SIARCZAN KOBALTAWY uwodniony cZ.d.a. 

bez Ni BN-85/6191-0l 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Siarczan kobaltawy uwod­
niony powin ien mieć postać brązowoczerwonych krysz­
tałów , rozpuszczalnych w ,wodzie. 

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

Tablica l 

Wymagania 

a) Tożsamość 

,b) Sia rczanu koba ltawego uwodnio­
. nego (CoSO, . 7H ,O) , %(m/ m) 

e) Substancji nierozpuszcza lnych 
w wodzie, % (m/ m), nie więcej niż 

I" d) Chlorków (CI-), %(m/ m), nIe 
, wi ęcej niż 

e) Azotu ogólnego, %(m/ m), nie ,! 
więcej niż ' 

, t) Miedzi (CU'), %(m/m), nie wię- . 

cej niż 

g) Ołowiu (Pb'), %(m/ m) , nie wię- . 
ceJ niż 

h) Żelaza (Fel ) , %(m/ m), nie wię­

ceJ niż 
i) Niklu (Ni' +) , %(m/ m) , nie więcej 

ni ż 

j ) Cynku (Zn ' ), %(m/m), nie wi ę­

ceJ niż 

k) Sod u (Na), %(m/m), n ie wię­
ceJ niż 

l) Potasu (K ) %(m/ m), nie więcej 
niż 

m) Wapnia (Ca ' ), %(m/ m), nie wię­

ceJ niż 

Gatunki 

cZ.d.a cz. 

wg 5.3.2. 

99,5 -H02 98.5";'- 102 

0 ,005 0 ,0\ 

0,002 0,01 

0 ,005 0,005 

0 ,001 0,005 

0,001 0,005 

0,0005 0,005 

0,03 0, 1 

0.005 0,01 

0,01 0,05 

0,005 0,0 1 

0,005 0,01 

Dla gatunku cZ.d .a . bez Ni dopuszcza się zawart ość niklu 

0,002% . 
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Odczynnik należy pakować, 
przechowywać i transportować zgodnie z PN-70/ 
C-80001. 

4.2. Pakowanie 
4.2.1. Opakowania jednostkowe - słoj e ze szkła oran­

żowego typu POCH wg BN-84/6833-23, zamykane na­
krę tk ą z tworzywa sztucznego, wyłożone podkładką 

po li ety l e nową lub inną chemicznie odporną wg BN-73/ 
6419-02. Nakrętki dodatkowo zabezpieczone taśmą sa­
moprzy lepną · 

Masa netto: 100, 250 , 500 , 1000 g. 

4.2.2. Opakowania transportowe - worki z folii po­
lietylenowej wg BN-84/6414-06, umieszczone w bęb­
nach tekturowych') lub w beczkach drewnianych wg 
PN-76/ 0-79351. Beczki drewniane muszą być 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 słoików stanowią 

skrzynki drewniane zamknięte , wykonane wg BN-63/ 
7161-06 lub palety skrzynkowe z drutu typu UJC, 
odporne na uszkodzenia mechaniczne, sprawdzone wg 
PN-70/ 0-79 100, odpowiednio dla grupy 2, klasy 2, 
odmiany I . 

Pojedyncze słoje należy zabezpieczyć przed rozbiciem 
środkiem amortyzującym i układać w skrzynkach 
w jednej warstwie. 

Dopuszcza się inny rodzaj i wielkość opakowania 
jednostkowego i transportowego, po uprzednim uzgod­
nieniu z odbiorcą i przewoźnikiem , zabezpieczający ja­
kość produktu w sposób nie gorszy niż ww . opakowa­
nia oraz mający wymiary zgodne z PN-78/0-79021. 

4.2.3. Znakowanie opakowań jednostkowych należy 

wykonać wg PN-70/C-80001 p. 4.2.3. 
Siarczan kobaltawy uwodniony jest odczynnikiem 

bezpiecznym. 
4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych należy 

wykonać wg PN-85/ 0-79252, podając co naJmmej: 
a) nazwę lub znak dostawcy, 
b) nazwę producenta , 
c) oznaczenie wg 2.2 , 
d) nr partii, 
e) lic zbę opakowań jednostkowych w opakowaniu 

transportowym, 
o masę brutto opak owa nia transportowego, 
g) znaki manipulacyj ne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1 
2.4.3, 
h) dopuszczalną lic zbę warstw składowania dla be­

czek drewnianych i dla s krzyń - 4, dla palet skrzyn­
kowych z drutu - 3, dla bębnów tekturowych - I , 

i) dopuszczalną liczbę warstw ładowania: dla skrzyń 
- 4, dla beczek - 3, dla palet skrzynkowych z dru­
tu - 2, dla bębnów tekturowych - I. 

') Według ZN-79/ ZZG-III - I77 Bębny transportowe zwijane z pa­
pieru. Ogólne wymagania i badania . 

4.3. Formowa.1e je_D." ł .... kowych. W przypad­
ku stosowania paletyzacji, jednostki ładunkowe należy 
formować na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm wg 
PN-8l/M-78216. Ładunek na palecie należy zabezpie­
czyć przed przesuwaniem się i deformacją tak, aby 
tworzył wraz z paletą zwartą, stabi lną jednostkę ładun­
kową· 

4.4. Przechowywanie. Siarczan kobaltawy uwodniony 
należy przechowywać w ogrzewanych i do.brze wenty­
lowanych pomieszczeniach magazynowych. 

Dopuszcza się następującą maksymalną liczbę warstw -
składowania : dla beczek drewnianych i skrzynek - 4, 
dla palet skrzynkowych z drutu - 3, dla bębnów 
tekturowych - l. 

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

4.5. Transport. Siarczan kobaltawy uwodniony nale­
ży przewozić dowolnym krytym środkiem transportu. 
Dopuszczalna liczba warstw ładowania: dla skrzynek 
drewnianych - 4, dla beczek drewnianych - 3, dla 

• palet skrzynkowych z drutu - 2, dla bębnów tektu­
rowych - l. 

Ładowar}ie i wyładowywanie powinno się odbywać 

zgodnie z odpowiednimi przepisami transportowymi') . 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzenie tożsamości (3.2a), 
b) oznaczanie zawartości sIarczanu kobaltawego 

uwodnionego (3.2b), 
c) oznaczanie zawartości substancji nierozpuszGzal-

nych w wodzie (3.2c), 
d) oznaczame zawartości chlorków (3.2d) , 
e) OZnaczame zawartości azotu ogólnego (3 .2e), 
o oznaczame zawartości miedzi (3.20, 
g) oznaczame zawartości ołowiu (3.2g), 
h) oznaczame zawartości żelaza (3.2h), 
i) oznaczame zawartości niklu (3.2i), 
j) oznaczame zawartości cynku (3.2j), 
k) oznaczam e zawartości sodu (3.2k), 
l) oznaczame zawartości potasu (3.21), 

m) oznaczanie zawartości wapnia (3.2m). 
5.2. Pobieranie pi'óbek. Próbki odczynnika w gatunku 

cz.d.a. należy pobrać zgodnie z PN-70/C-80047. Przy 
pobieraniu średniej próbki laboratoryjnej odczynnika 
w gatunku cz. należy stosować wytyczne wg PN-67/ 
C-04500, przyjmując: 

a) wielkość partii · - 500 kg, 
b) wielkość próbki pierwotnej - 100 g, 
c) liczbę próbek jedn ostkowych wg tabl. 2 

Tablica 2 

Liczba opakowań jednostkowych Liczba próbek 
w partii jednostkowych 

do 15 5 
16 -7- 25 7 
26 -7- 63 8 
64-7- 160 9 

ponad 160 10 

d) wielkość średniej próbki laboratoryjnej - 500 g. 

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3. 
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5.3. Opis badań{ , 
5.3.1. Czystość pdczynników. Przy wy ko nywaniu ana-

liz n a l eży s tosow5ić odczyn niki w ga tunku cZ.d.a . o raz 
wodę red es t y lo~ n't, 

5.3.2. Sprawdienle ' tożsamości 
S.3.2.1. Odczynniki i roztwory . 
a) Azotyn pota so wy. 
b) Chl o rek barowy, roztwór 10%(m/ m ). 
c ) Kwas oc towy stężony , p(CH JCOOH) = 1,05 g/ mI. 
d) Kwa s soln y, ro ztwór 25%(m/ m). 
5.3.2.2. Wykonanie badania. Około I g bada nego 

siarczanu kobalta wego uwodnionego rozpuścić w 20 mI 
wody, po czym sprawd zić tożsa mość nas tępująco: 

a) d o 5 mI otrzy ma nego roztworu dodać 0,5 g azo­
tynu po ta sowego, 0 ,5 mI kwa su octowego i wymieszać, 
ro ztwór mę tnieje i wydziela s i ę żó łty osad sześc i oazo­

tyno koba lta nu potasowego, 
b) d o pozostałego roztwo ru dodać 2 mI kwas u so l­

nego o raz 2 mI ro ztworu chl o rku barowego; wytrąca 
się biał y osad siarczanu barowego , osad ten jest ni e­
rozpuszcza lny w kwasac h . 

5.3.3. Oznaczanie zawartości siarczanu koba ltawego 
uwodnionego (COS0 4 . 7H 20) 

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory 
a) Am o niak, P(NH 40H) = 0,96 g/m I, roztwór 

10%(Il) / m), 
b) Murek's .. d + zie leń nafto lowa B, miesza nina wskaź­

nikowa ( I +2), przygotowana wg PN-8 ł/C-0650 I p. 2.6. 
c) Octan amonowy , ro wWór na-sxco ny. 
d) Wersenian dwusodowy , roztwór o s tężen iu 

c(di-Na-EOT A) = 0,05 mo.l/I, ' pr;?:ygotowan y wg 
PN-82/C-04950 p. 2.5b) . 

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,5000 g badanego 
siarczanu kobaltawego rozpuśc ić w wodzie w ko lbie 
pomiarowej pojemnośc i 250 mI , u zupełnić o bjętość roz­
two ru do kreski i dokła dni e wymieszać . 25 mI roztworu 
przenieść d o kolby stożko wej pojemn ośc i 300 mI , roz­
cieńczyć wodą do około 200 mI , dodać 5 mI roztwo ru 
oc tanu amonowego, nieco miesza nin y wskaźnika (na 
końcu łopa tki) i wprowadzać kroplami roztwór amon ia­
ku do uzys kania żółtej barwy roztworu, a nas tęp nie 

jeszcze 2 mI amon iaku. Miareczkować roztwo rem wer­
senianu dwusodowego do przejścia barwy roztwo ru 
z żółtopomarańczowej na różowofio le tową. 

Zawartość siarczanu koba ltawego ob li czyć w p roce n­
tach (XI) wg wzoru 

VI . 0,014056 · 250·100 

mi . 25 

14,056 . VI 
(I) 

w którym: 
VI 

0,014056 -

objętość roztworu werse nia nu dwusod o­
wego o stężeniu c(di-Na-EOT A) = 
= 0,05 mo l/ I zużyta d o miareczkowa nia, 
mI , 
masa siarczanu ko ba ltawego uwodnio­
nego odpowiadająca I mI roztworu wer­
sel11anu dwusodo wego o stężeniu 

c(di-Na-EOT A) = 0,05 mol/ I, g, 
m I - masa odważki bada nego siarcza nu ko­

baltawego, g. 

5.3.4. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz­
czalnych w wodzie. 60,00 g badanego siarczanu kobal­
tawego rozpuśc i ć w zlewce w 600 mI wody i wykonać 
oznacza nie wg PN-54/C-0451 7. 

Bada ny sia rc za n ko baltawy odpowiada wymaga niom 
normy , j eże li masa wysuszonej pozostałośc i nie prze­
kroczy: 

dla odczyn nika cZ.d .a. - 3 mg, 
dla odczynnika cz. - 6 mg. 

5.3.5. Oznaczanie zawartości chlorków (Cr) 
5.3.5.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-045 I 8 

p. 2.3. 1. o raz: roztwó r siarczanu kobaltawego nie za­
wierający chlo rków, przygotowany w następujący spo­
só b: 10 g badanego siarcza nu kobaltawego rozpuścić 

w 150 mI wody, dodać 10 mI kwas u azo towego, 10 mI 
azotanu srebra, uzupełnić do 200 mI i odstawić. Po 
u pływi e 18 -:- 20 h roztwó r przesączyć. Do sporządze­
nia roztwo ru porównawczego pobrać 20 mI przesączu . 

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar­
czan u ko ba lta wego rozpuśc ić w 20 mI wody i wykonać 
oznacza ni e wg PN-82/C-0451 8 sposób A. 

Bada ny siarczan kobaltawy odpowiada wymaganiom 
normy, jeżeli zmętnienie powstałe w badanym roztwo­
rze po 20 min nie będzie si lniejsze niż zmęt ni enie po­
wstałe w roztwo rze porównawczym zaw ie rającym w tej 
sa mej objętości te sa me ilości odczynn ików oraz: 

dl a odczynnik a cZ.d.a. - 0.02 mg C1 -, 
dl a odczyn nika cz. - O, I O mg cr 
20 mI roztwo ru sia rcza nu kobaltawego nie zawie-

rającego ch lorków. 

5.3.6. O znaczanie zawartości azotu ogólnego (N) 
5.3.6.1. Aparatura - wg PN-8 1/C-04527 p . 2.4.1. 
5.3.6.2. Odczynniki i roztwory - wg PN-8 1/ C-04527 

p. 2.4.2. 
5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar­

cza nu kobaltawego rozpuścić w ko lbie aparatu desty­
lacyjnego, w 150 mI wody. Dalej oznaczanie wykonać 
wg PN-81 / C-04527 p . 2.4.4. 

D o roztworów porównawczych dodać: 
dla odczyn nika cZ.d.a. - 0,05 mg N, 
dla odczyn nika cz. - 0,05 mg N. 

5.3.7. Oznaczanie zawartości miedzi (Cu2
) 

5.3.7.1. Aparatura i przyrządy 
a) Spekt rofotometr abso rpcj i atomowej z komplet-

nym wyposażeniem. 

b) La mpa miedziowa z ka t odą wnękową. 

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azo towy spek tra lnie cz. , p(HNO J) = 1,4 g/ mI. 
b) Roztwór wzorcowy zawierają cy jony Cu2

\ przy­
go towa ny wg PN-8 1 /C-06503 p. 2.2.1.42, rozcieńczony 
2,5 + 997,5. I mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
pOWl l11 en zawierać 2,5 . 10-6 g Cu 2+. 

5.3.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w pł omien iu acetylenowo-powietrznym , 
w o ptymalnych warunkach dla stosowanego aparatu. 
Miedź należy oznaczać przy długości fali 324,7 nm. 
Przy rząd d o pomiaru na l eży przygotować zgod nie 
z instrukcją obsługi. 
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Optymalne warunki pomiaru abso rbancji miedzi dla 
spektrofotometru absorpcji a tomo~ej firmy C. Zeiss 
typu AAS-IN, są następujące: 

szerokość szcze liny 0,10 mm, 
natężen ie prądu lampy 5 mA , 
wysokość strefy pomiarowej 10 mm, 
pr'ze pływ powietrza 500 I/h, 
przepływ acetylenu 100 I/h. 

, , 

5.3.7.4. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego siar­
czanu kobaltawego rozpuścić w wodzie w kolbie po­
miarowej pojemności 50 mi , dodać 2,5 mi kwasu azo­
towego, dopełnić wodą do kreski i dokładnie wymie­
szać (roztwór A). 

Do czterech kolb pomiarowych poje mności 25 mi 
dodać po 5 mi roztworu A oraz kolejno O, 2,5, 5, 7,5 mi 
rozcieńczonego roztworu wzorcowego miedzi, uzupeł­
nić wodą do kreski i wym ieszać . 

Stężenie dodatków miedzi w poszczególnych kolbach 
powinno wynosić: O, 0,25 . 10-6, 0,5 . 10-6 0,75 . 
. 10-6 g/mI. W przygotowanych roztworach zmierzyć 
absorbancję miedzi oraz obliczyć zawartość miedzi 
w procentach (X2) wg wzoru 

w którym: 

X, -
2 -

X'2 

X'i' 

gdzie: 

X2 + X'i. + X'2' 

3 

A o . e l . 25 . lO-l 

(A l - Ao) . m 2 

Ao . e2 ·25 . lO-l 

(A 2 - Ao) m 2 

A o . el . 25 lO-l 

(Al - Ao) m 2 

(2) 

Ao - absorbancja roztworu próbki bez do­
datku wzorca , 

A ~ Al, A l absorbancja roztworów próbki z do­
datkami wzorców, 

CI, Cz, el stężenie dodatków, g/mI, 
m 2 masa odważki badanego siarczanu ko-

baltawego, g. 
5.3.8. Oznaczanie zawartości ołowiu '(Pb2) 
5.3.8.1. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-

nym wyposażeniem . 

b) Lampa ołowiowa z katodą wnękową . 

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwa s azotowy spektralnie cz. , P(HNOl)= 1,4 g/mI. 
b) Siarczan kobaltawy uwodniony spekt ralnie cz. -

roztwór przygo towan y w następ ujący sposób: 0,8 g 
spektralnie cz. siarczan u kobaltawego uwodnionego 
rozpuścić w wodzie w kolbie pomiarowej pojemności 
10 mi , dodać 0,1 mi kwasu azotowego spektra lnie cz. , 
uzupełni ć wodą do kreski. 

c) Roztwór wzorcowy za wi e rając y jony Pb2+, przy­
gotowa ny wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b), rozcieńczo­
ny 10 + 90. I mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
powinien za wierać l . 10-4 g Pb2+. 

5.3.8.3. Warunki' fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym w wa­
runkach optymalnych ustalonych dla danego aparatu. 
Ołów należy oznaczać przy długości fali 217 nm. Przy­
rząd do pomiaru należy przygotować zgodnie z instruk­
cją obsługi . Op'tymalne warunki pomiaru absorbancji 
miedzi dla spektrofotometru absorpcji atomowej firmy 
C. Zeiss typu AAS-I N są następujące: 

szerokość szczeliny 0,10 mm, 
natężenie prądu lampy 8 mA, 
wysokość strefy pomiarowej 10 mm, 
przepływ powietrza 500 I/h, 
przepływ acetylenu 100 l/h. 
5.3.8.4. Przygotowaaie skali wzorców i krzywej wzor­

cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
odmierzyć kolejno: 0,5 , 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 mI rozcień­

czonego roztworu wzorcowego ołowiu , dopełnić wodą 

do kreski i wymieszać. 
Stężenie ołowiu w poszczególnych kolbach powinno 

wynosić : 5 . lO', 1 . 10-6,2' 10-6,3 . 10-6,4' 10-6 g/mI. 
Zmierzyć absorbancję sporządzonych roztworów, 
a z uzyskanych wyników sporządzić wykres krzywej 
wzorcowej . 

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego siar­
czanu kobaltawego umieścić w kolbie pomiarowej po­
jemności 50 mi, dodać 0 ~5 mi kwasu azotowego, roz­
puścić w wodzie, dopełnić wodą . do kreski i dokładnie 
wymieszać (roztwór A). Zmierzyć absorbancję przygo­
towanego roztworu siarczanu kobaltawego spektralnie 
cz., w warunkach podanych w 5.3.8.3 . Od absorbancji 
próbki odjąć absorbancję tła soli spektralnie cz. 

Zawartość ołowiu (Xl) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

.. , (3) 

w którym: . " , . ,~ 

al - stężenie ołowiu odczytane z k-q'zywej wzorco­
wej po uwzględnieniu absorbancji tła soli 
spektralnej, g/mi, 

V2 - objętość roztworu próbki przygotowanej do 
pomiaru, mI, 

m 2 - masa odważki badanego siarczanu kobaltawe-
go, g. 

5.3.9. Oznaczanie zawartości żelaza (Fel) 
5.3.9.1. Odczynniki i roztwory 
a) Chloroform. 
b) Kupferron, roztwór wodny 2%(m/m). 
-c) Kwas solny, roztwór o e(HCI) = 1 mol/I. 
d) Roztwór wzorcowy zawierający jony Fel+, przygo­

towany wg PN-8I1C-06503 p . 2.2.1.75, rozcieńczony 
10 + 990. I mI rocieńczonego roztworu wzorcowego 
za wiera 0,01 mg FeJ +. 

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar­
czanu kobaltawego rozpuścić w 10 mI wody w cylin­
drze pomiarowym pojemności 50 mI, z doszlifowanym 
korkiem, dodać I mi kwasu solnego i 2 mI roztworu 
kupferronu , dodać 5ml chloroformu i dobrze wytrząs­
nąć. Badany siarczan kobaltawy odpowiada wymaga-
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niom normy, jeżeli powstałe żółte zabarwienie warstwy 
chloroformowej badanego roztworu nie będzie inten­
-sywniejsze niż zabarwienie warstwy chloroformowej 
roztworu porównawczego, przygotowanego równocześ­
nie i zawierającego w tej samej objętości te same ilości 
odczynników oraz: ' 

dla odczynnika cz,d,a, - 0,005 mg Fe3+, 
dla odczynnika cz. - 0~05 mg Fe3+. 
5.3.10. Oz..ezuie zawartości nikł~ (NF) 
5.3.1'.1. Aparat ... a i przyCZlłdy 

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposażeniem. 

b) Lampa ni~l@wa z katodą wnękową. 

5.3.1'.1. 04ez) •• iki i roztwory 
aL !twas azotowy spektralnie cz., P(HN03):::: 1;4 g/mL 
b) R~z1wór wzorcowy zawierający jony Ni2+, przygo-

towany wg PN-8l/C-06503 p , 2.2.1 A4, rozcieńczony 

10 + 90. 1 mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera l . 10-4 g Nj2+. 

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieni u acetylenowo-powietrznym, 
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego 
aparatu . Nikiel należy oznaczać przy długości fa li 
232 nm. Przyrząd należy przygotować do pomiaru 
zgodnie z instrukcją obsługi. Optymalne warunki po­
miaru absorbancji niklu dla spekrofotometru absorpcji 
atomowej firmy C. Zeiss typu AAS-I N są następujące: 

szerokość szczeliny 0,04 mm, 
natężenie prądu lampy 5 mA , 

. wysokość strefy pomiarowej 10 mm, 
przepływ powietrza 500 l/h, 
przepływ acetylenu 100 l/h. 
5.3.1..... PrZYKotowanie skali wzorców i krzywej wzor­

cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mi 
opmierzyć kolejno I, 2, 3, 4, 5 mi rozcieńczonego roz­
tworu wzorcowego niklu , dopełnić wodą do kreski i wy­
mieszać. Stężenie niklu w poszczególnych kolbach po­
winno wynosić' l ' 10-6 2 . 10-6 3 . 10-6 4 . 10-6 . , , , , 
5 . 10-6 g/mL 
Zmierzyć absorbancję sporządzonych roztworów, 

a z uzyskanych wyników sporządzić wykres krzywej 
wzorcowe] . 

5.3 . 1'.~. WykOllanie oznaczallia. 0,50 g badanego 
siarczanu kobaltawego dla gatunku cz,d,a. i cz. lub 
5 g dla gatunku cZ.d.a, bez Ni umieścić 'w kolbie 
pomiarowej pojemności 100 mI, dodać l mI kwasu azo­
towego, rozpuścić w wodzie, dopełnić wodą do kreski 
i dokładnie wymieszać. Zmierzyć absorbancję przygoto­
wanego roztworu w warunkach podanych w 5.3. 10.3. 

Zawartość niklu-obliczyć w procentach (x4) wg wzoru 

a2 . V3 . 100 
x. :::: (4) 

, 

~.3.n. OZ.-ezalłie z.wartości cynku (Zn2) 
s.3.n.l. A.IIarat ... i przyrzlłdy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-

nym wyposażeniem . 

b) Lampa cynkowa z katodą wnękową· 
5.3.n.2. Odczynniki i roztwory. 
a) Kwas azotowy, P(HN0 3) :::: 1,15 g/ mi oraz roz­

twór o c(HN03) :::: 0,001 mol/I. 
b~ Roztwór wzorcowy zawierający jony Zn2+, przygo­

towany w następujący sposób: 1,2446 g ZnO (złota 

pieczęć) rozpuścić w 10 mi kwasu azotowego [P(HNO 3):::: 
:::: 1,15 g/ mI], przenieść ilościowo do kolby pomiarowej 
pojemności 1000 mI , rozcieńczyć wodą do kresk i i wy­
mieszać. l mi roztworu zawiera l . \0-3 g Z2+. Roztwór 
rozcieńczyć 1 + 99 roztworem kwasu azotowego o stę­
żeniu c(HN O 3) :::: O 001 mol/I. l mI rozcieńczonego 

roztworu wzorcowego zawiera I . \0-5 g ·Zn2+. 
5.3.11.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 

wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym 
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego 
apara tu. Cynk należy oznaczać przy · długości fali 
213,9 nm. Przyrząd na leży przygotować do pomiaru 
zgodnie z instrukcją obsługi. Optymalne warunki po­
miaru absorbancji cynku dla spektrofotometru absorp­
cji atomowej firm y C. Zeiss typu AAS-IN są na stępu­

jące: 

szerokość szczeliny 0,2 mm, 
natężenie prądu lampy 5 mA , 
wysokość strefy pomiarowej 10 mm, 
przepływ powietrza 500 l/h. 
przepływ acetylenu 100 l/h. 
5.3.11 .4. Przygotowallie skali wzorców i krzywej wzor­

cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
wprowadzić kolejno: 2, 4, 6, 8, 10 mi rozcieńczonego 
roztworu wzorcowego cynku , uzupełnić roztworem 
kwasu azotowego o c(HN0 3) :::: .0,00 I mol/I do kreski 
i wymieszać. Stężenie cynku w poszczególnych kolbach , 
powinno wynosić: 2 . 10-7, 4 . 10' , 6 VIO', 8 ' 10', 
1 . 10-6 g/mL I 

Zmierzyć absorbancję sporządzonych roztworów, 
a z uzyskanych wyników s porządz i ć wykres krzywej 
wzorcowe], 

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
siarczanu kobaltawego umieścić w kolbie pomiarowej 
pojemności \OD mI , rozpuścić w wodzie , uzupełnić wo­
dą do kres ki i dokładnie wym ieszać. Zmierzyć abso r­
bancję otrzymanego roztworu w warunkach podanych 
w 53 . 11.3, 
Zawartość cynku obliczyć w procentach (x5) wg 

wzoru 

X5 (5) 

w którym: - w którym: 
a2 stężenie niklu odczytane z krzywej wzorcowej, Q l - stęże nie cynku odczytane z krzywej wzorco-

g/mI, " wej~ g/mI, 
V3 objętość roztworu próbki przygotowanej do V. - objętość roztworu próbki przygotowanej do 

pomiaru, mI, pomiaru, mI, 
m3 masa odważki badanego siarczanu kobaltawe- m. - masa odważki badanego siarczanu kobaltawe-

go, g. , go, g. 
.' 
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5.3.12. Oznaczanie zawartości sodu, potasu i wapnia 
5.3.12.1. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-

nym wyposażeniem. 
b) Lampa sodowa z katodą wnękową. 

c) Lampa potasowa z katodą wnękową. 
d) Lampa wapniowa z katodą wnękową. 
5.3.12.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azo towy o P(HN0 3) = 1,48 g/mI. 
b) Tlenek lantanowy, roztwór 1,5%(m/m), przygoto­

wan y w następujący sposób: 4,5 g tlenku lantanowego 
zwilżyć wodą, dodać 2,5 mI kwasu solnego [P(HCI) = 
= 1,19 g/mI], dodać 250 mI wody i ogrzać do rozpusz­
czenia. Roztwór ochłodzić i uzupełnić wodą do 300 mI. 

c) Ro ztwór wzorcowy zawierający jony Na +, przygo­
towany wg PN-68/C-04953 p. 2.4d), rozcieńczony wodą 
10 + 90. I mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
za wiera I . 10-4 g Na +. 

d) Roztwór wzorcowy zawierający jony K +, przygo­
towany wg PN-68/C-04953 p. 2.4e), rozcieńczony wodą 
10 + 90. I mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera I . 10-4 g K +. 

e) Roztwór wzorcowy zawierający jony Ca 2+, przy­
gotowany wg PN-68/C-04953 p. 2.4b), rozcieńczony 

wodą 10 + 90. I mI rozcieńczonego roztworu wzor­
cowego za wiera I . 10-4 g Ca 2+. 

5.3.12.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomie niu acetylenowo-powietrznym, 
w optyma ln yc h warunkach ustalonych dla stosowanego 
apara tu. Sód należy oznaczać przy długości fali 
589 ,0 nm, potas przy długości fali 766,5 nm, wapń 
przy długości fali 422,7 nm. Przyrząd należy przygoto­
wać do pomiaru zgodnie z instrukcją obsługi. Opty­
malne warunki pomiaru absorbancji sodu, potasu i wa­
pnia dla spektrofotometru absorpcji atomowej firmy 
C. Zeiss typu AAS-I N, są następujące: 

Na K Ca 
szerokość szcze liny O, I mm 
natęże nie prądu lampy 4 mA 

0,6 mm 
8 mA 

0,1 mm 
4 mA 

wysokość strefy po-
. . 

10 mm 10 mm 10 mm mIarowej 
przepływ powietrza 500 l/h 500 l/h 500 l/h 

przypływ acetylenu 100 l/h 100 l/h 100 l/h 

filtr nr l 2 l 

5.3.12.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor­
cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
odmierzyć kolejno: l, 2, 3, 4, 5 mI rozcieńczonego 

roztworu sodu, oraz po: 0,4, 0,6, 0,8, 1,0, 1,2 mI 
rozcieńczonych roztworów potasu i wapnia, dodać po 
I mi kwasu azotowego, 10 mI roztworu tlenku lanta­
nowego, uzupełnić wodą do kreski i dobrze wymieszać. 
Stężenie sodu, potasu i wapnia w przygotowanych roz­
tworach powinno wynoslc odpowiednio: l· 10-6

, 

2 . 10-6 , 3 . 10-6,4 . 10-6 , 5 . 10-6 , g/mI oraz: 4 . 10-7 , 

6 . 10-7 , 8 . 10', l . 10-6 , 1,2 . 10-6 g/mI K + i Ca 2+. 

W przygotowanych roztworach zmierzyć absorbancję 
sodu, potasu i wapnia. Z otrzymanych wyników po­
miarów wykreślić krzywe wzorcowe. 

5.3.12.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
siarczanu kobaltawego umieścić w kolbie pomiarowej 
pojemności 100 mI , dodać I mI kwasu azotowego, 
10 mI roztworu tlenku lantanowego, dopełnić wodą do 
kreski i wymieszać . Zmierzyć absorbancję sodu, potasu 
i wapnia w warunkach podanych w 5.3.12.3. 

Zawartość sodu (X6) , potasu (X7) i wapnia (X8) obli-
czyć w procentach wg wzoru 

, 
a4 S6 'VS ' 100 

X6 , 7,8 
' ) 

ms 
(6) 

w którym: 

a 4.S.6 stężenie sodu, potasu i wapnia odczytane 
z krzywej wzorcowej , g/mI, 

Vs objętość roztworu próbki przygotowanej do 
pomiaru, mI, 

ms - masa odważki badanego sIarczanu kobal­
tawego, g. 
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INFORMACJE DODATKOWE 
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I. Instyt ucja opracowująca normę - Przedsiębiorstwo Przemysł o­

wo- Ha ndl owe - Polski e Odczy nniki C hemiczne, Gliwice , Zakład 
Od czynników C hemicznych - Lublin. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6191-01 
a) uproszczo no sposób oznaczania chl orków. 
b) wprowa dzo no oznacza nie miedzi i ołowiu metodą abso rpcji 

at o mowej. za mias t oznacZ<lnia metali ciężki c h , 

c) zaostrzo no wymagan ia do t yczące dopuszczalnej zawa rtośc i że­

laza i niklu dla ga tunku cZ.d.a. i cz. oraz cynku w gatunku cz., 
d) zm ieni ono metodę oznaczania że la za, 

e) wprowadzo no oz nacza ni e sodu , pota su i wapnia metodą 

abso rpcj i atomowej. 
3. Normy i dokumenty związane 

PN-67/C-04500 Produkt y chemiczne. Wytyczne po bierania i przy­
go towania pró bek 

PN-54/C-045I7 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie substancji 
nie roz,",uszczalnych w wodzie w produktach chemicznych 

PN-82/C-045l8 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych za wartości 

chlorków metodą turbidymetryczną 
PN-8 1/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogólnego me­

todą destylacyjną 

PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody 
oznaczą,nia kation u głównego składnika 

PN-68/C-04~53 Anali za chemiczna. Płomieniowo-fotometryczna me­
toda oznaczania małych zawartości sodu, potasu, wapnia i strontu 

PN-81 / C-06501 Anali za chemiczna. Przygotowa nie roztworów wska-
źników 

PN-8 1/C-06503 Anali za chemiczna. Przygotowanie roztworów do 
kolorymetrii i nefelometrii 

PN .. 70/C-8000 l Odczynniki Pakowanie, przechowywanie i transport 



Informacje dodatkowe do BN-85/619I-01 

PN-70/C-8oo47 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek i. przygo­
towania średniej próbki laboratoryjnej 

PN-8ł/M-78216 Palety ładunkowe płaskie jednopłytowe czterowej­
ściowe bez skrzydeł drewniane 800 X 1200 - EUR 

~. 

PN-78/ 0-79021 Opakowania . System wymiarowy 
PN-70/0-79Ioo Opakowania transportowe. Odporność na uszkodze­

nia mechaniczne. Wymagania i badania 
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartością. Znaki 

i znakowanie. Wymagania podstawowe 
·PN-76/0-7935 1 Opakowania transportowe drewniane. Beczki 
BN-84/64 I 4-06 .opakowania transportowe z tworzyw sztucznych. 

Worki polietylenowe otwarte płaskie , bez fałd bocznych zgrze-
wane 

BN-73/64 19-02 
Wymagania 

BN-84/6833-23 

. ' -
. .. ~ 

Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamknięc i a. 

i badania 
Opakowania jednostkowe szklane . Słoje typu POCH 

do odczy nników chemicznych 

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

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

Regulamin ładowania i zabezpieczania kolejowych przesyłek towaro­
wych (Dz. TiZK nr 9 poz. 1985 r.) 

Zarządzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra­
wie ładowania samochodów ciężarowych 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 . 

S. Autor projektu normy - mgr inż. Jadwiga Płóucha, mgr Anna 
Żyśko - Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Handlowe - Polskie Od­
czynniki Chemiczne, Gliwice, Zakład Odczynników Chemicznych, 
Lublin. 


