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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest azotan wapniowy stosowa-
ny jako odczynnik chemiczny.

Azotan wapniowy ma:

a) wzdér chemiczny - Ca(NO,;), 44,0,
b) mase molowg - 236,16 g/mol.

2. PODZIAEL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki.
nego skzadnika 1

W zaleznosci od zawartosci gidw-

zanieczyszczen w normie ustala
sie dwa gatunki azotanu wapniowego oznaczone:
cz.d.a. - czysty do analizy,
cz. - czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia azotanu wapniowego

czystego do analizy:
AZOTAN WAPNIOWY cz.d.a.

BN-89/6191-05

3. WYMAGANIA

3.1. Azotan wapniowy powinien

mieé postaé bezbarwnych krysztaidw,

Wymagania ogdlne.

rozpuszczal-
nych w wodzie, dobrze rozpuszczalnych w alkoholu,

rozptywajacych sie na powietrzu.

3.2. Wymagania chemiczne - wg tabl. 1.

Tablica 1
Gatunki
Wymagania
CZ.da cz.
a) Zawartos§é azotanu wap-
niowego Ca(NO;) , *4H,0C,
%Z(m/m), nie mniej niz 99,0 98,5
b) Substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie,
%@m/m), nie wigcej niz 0,005 0,01
c) Chlorkéw (C17),
%Z(m/m), nie wiecej niz 0,002 0,005
d) Siarczanéw (S027),
%Zm/m), nie wiecej niz 0,005 0,02
e) Fosforanéw (PO37),
%Z(m/m), nie wiecej niz 0,001 0,002
f) pH 5%(m/m) roztworu
wodnego 5 =655 5+ 6,5
g) Baru (Ba?%t),
%Z(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,01
h) Magnezu (Mg2?t)
%Z(m/m), nie wiecej niz 0,2 0,4

cd.ﬁtabl. 1
Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.

i) Miedzi (cu??),
Z(m/m), nie wiecej niz 0,0004 0,0005

j) Otowiu (Pb2t),
%Zm/m), nie wiecej niz 0,0003 0,0005

k) Strontu (Sr2t),

Z(m/m), nie wiecej niz 0,05 nie normali-
zuje sie
1) Sodu (Nat),
%Z(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,01
1) Potasu (K1),
%Z(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,01
m) Zelaza (Fe3?),
%Z(m/m), nie wiecej niz 0,0002 0,0005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogdlne. Azotan wapniowy nalez:
pakowaé, przechowywaé i transportowaé zgodnie
z PN-87/C-80001 oraz obowigzujgcymi przepisam:
w transporcie kolejowym i drogowym?®).

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig stoje

wg BN-84/6833-23
sztucznego z polietylenowg podkiadksa.
Masa netto: 250, 500 i 1000 g.
W uzgodnieniu =z

zamykane nakretkami z tworzyw:

odbiorcg dopuszcza sie inmy

rodzaj i wielko§é opakowania, jezeli przeprowa-

dzone préby wykazg, 2e =zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz wyzej wymienione opako-
wymiary
wymiarowego opakowan wg PN-78/0-79021.

wanie i ma zgodne =z zasadami systemt

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezj

wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umiesz-
czajac dodatkowo:

a) klase niebezpieczenstwa 5.1 wg RID/ADR i
napis '"Utleniacz",

b) znak niebezpieczenstwa dla materiatdéw zapal-

nych wg PN-76/0-79251 p. 2.3.7..

4.2.3. Opakowanie transportowe stanowig skrzy-
nie z tarcicy wg BN-63/7161-06,
sprawdzone wg PN-86/0-79100,
odpowiednio dla grupy 2 klasy A i odmiany a.

odporne na nara-
zenia mechaniczne,
Pojedyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpie-

czy¢ przed rozbiciem $Srodkiem amortyzujgcym.

" Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Zgtoszona przez Przedsiebiorstwo Przemystowo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 29 grudnia 1989 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 wrze$nia 1990 r.
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W uzgodnieniu 2z odbiorcg i przewoznikiem do-
puszcza sie inny rodzaj i wielko$¢ opakowania,
jezeli przeprowadzone préby wykaza, ze zabezpie-
cza ono produkt w sposéb nie gorszy niz wyzej
wymienione opakowania i ma wymiary zgodne z zasa-
opakowan wg PN-78/

dami systemu wymiarowego

0-79021.

4.2.4. znakowanie opakowan transportowych nale-
2y wykonaé zgodnie z PN-87/C-80001 P. 2.8.4, umiesz-
czajgc dodatkowo:

a) nalepke ostrzegawczg wg wzoru nr 5 RID/ADR
"Materialy utleniajgce podtrzymujgce palenie",

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p.
2.4.1, 2.4.3, 2.4.4 1 2.4.10.

4.3. Formowanie jednostek ZXadunkowych. W Pprzy-
jednostki tadunkowe

padku stosowania paletyzacji,
nalezy formowaé na paletach o wymiarach 800X1200
mm wg PN-88/M-78216.
zabezpieczyé przed przesuwaniem sie i deformacja
tak, aby tworzyl wraz z paletg zwarta i stabilng
jednostke tadunkowg 1
niz 1,75 m.

tadunek na palecie nalezy

nie powinien byé wyzZszy

Azotan wapniowy nalezy

PN-87/C-80001 w pomiesz-

4.4. Przechowywanie.

przechowywaé zgodnie z

czeniach suchych i przewiewnych (temperatura
nie wyzsza niz 30°c, wilgotno§é nie wyzsza niz
50%) .

Dopuszczalna liczba warstw skradowania dla

skrzynek drewnianych - 4 warstwy.
Okres gwarancji - 2 lata.

4.5. Transport. Azotan wapniowy jest materialem

niebezpiecznym klasy 5.1 wg przepiséw RID/ADR.
Opakowany i oznakowany wg 4.2 nalezy przewozié

zgodnie

wymil).
Dopuszczalna liczba warstw tadowania dla skrzy-

Z obowigzujgcymi przepisami transporto-

nek drewnianych - 3 warstwy.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzenie wymagan ogdélnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci azotanu

(3.2a),
c) oznaczanie zawartos$ci substancji nierozpusz-

wapniowego

czalnych w wodzie (3.2b),
d) oznaczanie zawartos$ci chlorkdéw (3.2c),
e) oznaczanie zawartosci siarczandw (3.24),
f) oznaczanie zawarto$éci fosforandw (3.2e),
g) oznaczanie pH 5%(m/m) roztworu (3.2f),
h) oznaczanie zawartosci baru (3.2q),
i) oznaczanie zawartos$ci magnezu (3.2h),
k) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2i),
1) oznaczanie zawartosci otowiu (3.23),
¥) oznaczanie zawartosci strontu (3.2k),
m) oznaczanie zawartosci sodu (3.21),
n) oznaczanie zawartosci potasu (3.2%1),
o) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2m).

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.2. Pobieranie prébek. Prébki nalezy pobieraé

- zgodnie z PN-88/C-80047, przyjmujac:

a) wielkos¢é partii - 500 kg,
b) liczbe prébek
C-80047 p. 3.2.

jednostkowych - wg PN-88/

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli

nie zaznaczono inacze]j, nalezy stosowaé wylgcznie

odczynniki cz.d.a. oraz wode destylowang 1lub

wode © rdwnowaznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie Ocenic

wymagan ogdélnych.
wizualnie postaé¢ 1 barwe prébki azotanu wapnio-
wego wg PN-81/C-01055 p.
czalnosé¢ w

p. 2.2.

2.1.1 1 2.1.2, rozpusz-

wodzie okre§lié wg PN-81/€-01055

5.3.3. Oznaczanie zawarto$ci azotanu wapniowego
[Ca(NOalz 4H2g]

5.3.3.1. Zasada

metrycznym miareczkowaniu jondéw wapnia ca?t werse-

metody polega na komplekso-

nianem dwusodowym wobec wskazZnika mureksydu.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Mureksyd - wskaénik} przygotowany wg PN-81/
C-06501 p. 2.6. '

b) Wodorotlenek sodowy, roztwdr 20%(m/m).
dwusodowy, roztwdr
0,05 mol/l,

c) Wersenian mianowany o©
stezeniu c¢(EDTA) =

PN-82/C-04950.

przygotowany wg

5.3.3.3. Wkonanie oznaczania. Okozo 0,5 g bada-

nego azotanu wapniowego, odwazonego z dokladnos-
cig do 0,0002 g, rozpusSci¢ w 100 ml wody w kolbie
stozkowej pojemnosci 250 : 300 ml. Do roztworu
doda¢ 2 ml wodorotlenku sodowego oraz 0,1 g mu-
reksydu 1 miareczkowaé roztworem wersenianu dwu-
sodowego do fioletowordzowego zabarwienia.

5.3.3.4. Obliczanie wynikéw. Zawartosé azotanu.

wapniowego (X) obliczyé w %(m/m) wg wzoru

V-.0,011808 - 100 V-1,1808
X = T (1)
m m
w ktérym:
|4 - objetos¢é roztworu wersenianu dwuso-
dowego © Cc{ETbA) = 0,05 mol, ml,
m ~ odwaiﬁa badanego azotanu wapniowe-

go, g,
0,011808 - ilo&¢é azotanu wapniowego odpowiada-
jagca 1 ml wersenianu dwusodowego

o c¢c(EDTA) = 0,05 mol/1l, g.

5.3.3.5. Wynik
przyjaé sSrednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]

oznaczania. Za wynik nalezy

dwéch | réwnolegtych oznaczan, rdéznigcych sie mie-
dzy sobg nie wiecej niz o 0,20%.

5.3.4. Oznaczanie zawartosSci substancji nieroz-

azotanu
0,01
g, rozpuSci¢ w 150 ml wody i wykonaé oznaczanie
wg PN-54/C-04517.

puszczalnych w wodzie. 60

g badanego

wapniowego, odwazonego 2z dokiadnoscig do
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Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w wo-

‘dzie (X,) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

X, _.8,- 100 (23
Wy

w ktdrym:
a, - masa wysuszonej pozostaiosci, g,

1n2- odwazka badanego azotanu wapniowego, g.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkdéw (Cl7)

5.3.5.1. Odczynniki 1 roztwory - przygotowane
wg PN-82/C-04518 p. 2.3.1.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 2 g Dbadanego

azotanu doktadnoscia

wapniowego odwazonego z
do 0,01 g rozpusci¢ w 20 ml wody i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2.

Do roztworu pordéwnawczego dodac:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,04 mg Cl17,

dla odczynnika cz. - 0,10 mg Cl1l~.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci siarczandw (S0Z7)

i roztwory - przygotowane

5.3.6.1. Odczynniki
wg PN-82/C-04519 p. 2.3.

g badanego

" 5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2

azotanu wapniowego dla odczynnika cz.d.a. lub
1 g dla odczynnika cz., odwazonego z dokiadnosScig
do 0,01 g, rozpuécié w 20 ml wody i wykonaé ozna-
czanie wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Do roztwordw pordwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,10 mg SOZ~,

dla odczynnika cz. - 0,20 mg SO:Z~.

N\

5.3.7. Oznaczanie zawartosci fosforandéw (PO3:7)

5.3.7.1. Odczynniki 1 roztwory - przygotowane

wg PN-82/C-04503 p. 2.3.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego

azotanu wapniowego, odwazonego 2z dokiadnosciag
do 0,01 g, rozpusci¢ w 5 ml wody i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-82/C-04503 p. 2.3.

Do roztwordw pordwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg PO3™,

dla odczynnika cz. - 0,02 mg POJ~.

5.3.8. Oznaczanie pH 5%(n¢hu roztworu wodnego

5.3.8.1. Odczynniki 1 roztwory - przygotowane
wg PN-88/C-04963 p. 2.2.3.
5.3.8.2. Aparatura 1 przyrzady - przygotowane

wg PN-88/C-04963 p. 2.2.2.

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego

azotanu wapniowego, odwazonego 2z dokiadnoscig

do 0,01 g, rozpusci¢ w 50 ml wody w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 100 ml.

Po rozpuszczeniu uzupeini¢ wodg do 100 ml i
wymieszac.

Oznaczanie wykona¢ wg PN-89/C-04963 p. 2.2.6.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci baru, strontu

i magnezu (Ba2?*, sr2t, mMg?t)

5.3.9.1. Zasada metody. Zawartos¢é baru, strontu

i magnezu oznacza sie za pomocg spektrografu

emisyjnego metodg Kkrzywej wzorcowej.

5.3.9.2. Odczynniki,

mocnicze

roztwory 1 materiatly po-

a) Elektrody grafitowe spektralnie czyste pro-
CSRS o @ 6 mm typu SU 316,
kraterka 2,5 mm i SU 202 z =zakoAczeniem stozko-
wym.

dukcji gtebokosci

b) Mieszanina zawierajgca 10%(m/m) proszku
grafitowego i 90%(m/m) azotanu wapniowego, przy-
gotowana w nastegpujgcy sposdb: odwazyé 22,5 g

azotanu wapniowego spektralnie czystego i 2,5 g
proszku grafitowego spektralnie czystego. Odwazki
ilosciowo do catoscé

przeniesé wktadu miynka,

uciera¢é w ciggu 20 min przy amplitudzie 6-7.
Przygotowang mieszanine przechowywaé w szczelnie
zamknietym naczynku z polietylenu.

c) Piyty fotograficzne ORWO Blau Hart WU-2.

d) Proszek
601.

e) Tlenek magnezu, chlorek baru, weglan strontu

grafitowy spektralnie czysty SU

spektralnie czysty.

f) Utrwalacz
stepujacy
wody destylowanej 400

zwykly Kkwasny przygotowany w na-

sposob: rozpusScié kolejno w 500 ml

g tiosiarczanu sodowego
i 25 g pirosiarczynu potasowego, uzupeinié obje-
tos¢ roztworu wodg destylowang do 1000 ml i wy-
mieszac.

g) Wywolywacz
woda 1:2.

ID-2 rozcienczony przed uzyciem
h) Azotan wapniowy spektralnie czysty.
i) Tiosiarczan sodowy.

j) Pirosiarczyn potasowy.

5.3.9.3. Aparatura i przyrzady

hl

a) Spektrograf duzej dyspersji, np. PGS-2.

b) Generator fuku pradu statego.

¢) Mikrofotometr nierejestrujagcy.

d) Spektroprojektor.

e) Miynek 00502 pro-
dukcji Fritscha z wkladem i kulg z agatu.

elektromagnetyczny typu

f) Waga torsyjna.

g) Mozdzierz agatowy.

h) Parownica kwarcowa.

wzorcowych. zZe

5.3.9.4. Przygotowanie prdbek

Swiezo wysuszonych w temperaturze 400°Cc tlenku

magnezowego, chlorku barowego 1 weglanu stronto-
wego odwazy¢ nastepujgce ilosci:

MgO - 33 mg

BaCl, - 30 mg

SrCO3 - 34 mg

97 mg
Odwazki przenies¢ ilosciowo do wkitadu miynka,
dodaé¢ 1,703 g azotanu wapniowego spektralnie

czystego, uprzednio wysuszonego pod promiennikiem
podczerwieni do staiej masy i 0,2000 g proszku
grafitowego. A

Catosé wucieraé przez 40 min przy amplitudzie
6-7.

Otrzymany
Mg, Ba, Sr.
szczelnie zamknietym naczynku z polietylenu.

wzorzec podstawowy zawiera po 1%

Wzorzec podstawowy przechowywaé w
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Serie rozcienczonych wzorcdw roboczych © za-
kresie stezen 1 * 107!'% : 1 - 107%% przygotowac
przez Kkolejne rozcienczanie wzorca podstawowego

mieszaning sporzadzong zgodnie z 5.3.9.2b) wg

tabl. 2.

Ustawienie kalimatora - F - 9,6.

Skosne ustawienie szczeliny p 5.,2.
szerokos¢ szczeliny spektrografu - 0,02 nm.
odlegiosé miedzy elektrodami - 3 mm.

Przesiona posrednia - 3,2 mm.

’ Tablica 2

Wzorzec wyjsciowy Odwazka wzorca Odwazka mieszaniny Stezenie pierwiastka
Numer wzorca o zawartosci wyjsciowego mg w otrzymanym wzorcu
pierwiastka mg . %
%
1 2 3 4 5
W-0 1 2500 2500 5 - 10°?
W-1 1 500 4500 1« 1071
W-2 1 150 4850 3 - 10772
W-3 1 - 1077 500 4500 1 - 10°2
W-4 1+ 107! 150 4850 3 - 10°3
i W-5 l 1 - 1072 L 500 \ 4500 1 - 108
Rozcienczone Wwzorce uciera¢ w éiqgu 30 min, czas ekspozycji 60 s.

przy amplitudzie 6-7. Przygotowane wzorce Pprze-

chowywaé w szczelnie zamkni€tych naczynkach z
polietylenu.

W celu przygotowania krzywe] wzorcowej.odwazyc
po 50 mg kazdego 2z wzorcédw, poczawszy od W-5
do W-1 i przenieéé ilosciowo do kraterkéw elek-
trod grafitowych, uprzednio przedpalonych w zuku
pradu statego o natezeniu 6 A W ciggu 15 s.

Elektrody =z prébkami wzorcowymi przechowywaé

do momentu wzbudzenia w kasecie z pleksiglasu.

Okozo

odwazonego 2z

5.3.9.5. Przygotowanie prébki badanej.

2 g Dbadanego azotanu wapniowego,

doktadnoscia do 0,01 g, umieSci¢ w parownicy

kwarcowej, uprzednio wytrawionej kwasem solnym.
zawarto§é parownicy wysuszyé pod promiennikiem
podczerwieni do statej masy. Wysuszong Proébke
przenie§é do mozZdzierza agatowego i ucierac¢ w

ciggu 10 min, nastepnie odwaz2y¢ 0,450 g badanej

prébki i 0,050 g proszku grafitowego. Cazosé
ucieraé w ciggu 10 min. Odwazy¢ po 50 mg otrzy-
manej mieszaniny 1 przenies¢ ilosciowo do kra-
terkéw elektrod grafitowych uprzednio przedpalo-
nych w ciggu 15 s w 1uku pradu statego o natgie-

niu 6 A.

5.3.9.6. Wykonanie Naswietla¢

kolejno na jedna piyte fotograficzng widmo prdébek

oznaczania.

badanych i prébek wzorcowych w podanych nizej
warunkach.

Wzbudzenie: 2uk pradu stalego o natezeniu 9 A
+0,5 A.

W przypadku stosowania speKktrografu siatkowego
o duzej dyspersji PGS-2 obowigzuja podane nizej

warunki.

Kat strgcenia siatki a + 6,17 (dla zakresu
dIugosci fali 250 + 430 nm do oznaczania magne-
zu).

Kat skrecania siatki o + 9,37 (dla zakresu’
diugosci fali 420 ¢+ 580 nm do oznaczania baru

i stron;u).

Ostabiacz trdjstopniowy © przepuszczalnosci

10, 50 i 100%.

Elektroda dolna z kraterkiem - katoda.

Elektroda gdérna 2z zakohczeniem stozkowym -
anoda.
W celu otrzymania dokladnieiszych wynikdw,

wykonaé po 3 ekspozycje prébki badanej w I i

ITI zakresie.

Ngéwietlonq_ piyte fotograficzna wywotaé w tem-
peraturze 20° +5°%C w ciggu
ciggu 10 min, wypiukaé i wysuszyé.

W otrzymanych widmach prébki badanej i prébek
wzorcowych wyznaczy¢ nastepujgce linie analitycz-
ne:

Mg 279,553 nm (dla stezen ponizej 1-10-2%).

Mg 277,983 nm-(dla steien powyzej 1°1072%).

Sr 460,733 nm.

Ba 493,408 nm.

Zmierzyé

4 min, utrwalié w

zaczernienie 1linii analitycznych w
widmie prébek badanych i wzorcowych przy odpo-
wiednio dobranej przepuszczalnosci osXabiacza.

Z otrzymanych pomiardw zaczerniei linii anali-
tycznych dla poszczegdlnych
wiastkéw wykreslié krzywe analityczne w uktadzie

(Sl’ lgc;), gdzie:

oznaczonych pier-

Sl - zaczernienie 1linii analitycznych poszcze-
gdélnych oznaczanych pierwiastkdéw w préb-
kach wzorcowych,

e; . = stezenie danego pierwiastka w prébkach

wzorcowych w procentach.

Na podstawie S&rednich zaczernien Si linii ana-
litycznych poszczegdlnych pierwiastkéw w prébce
badane) odczytaé z odpowiednich Xrzywych wzorco-
wych stezenie oznaczanych pierwiastkéw w procen-
taeh.

zawarto$é magnezu (X,),

baru (3%) i strontu

(X‘) w badanym azotanie wapniowym obliczyé w
$(m/m) (X;) wg wzoru
w ktoérym:

i - 2r 3: 4:
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c; - stezenie poszczegdlnych pierwiastkow

odczytane 2z odpowiednich krzywych wzor-
cowych, g/ml,

0,7 - wspdiczynnik . przeliczeniowy 2z azotanu

wapniowego wysuszonego na azotan wapnio-

wy uwodniony.

5.3.9.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik

koncowy oznaczania naleizy przyjaé §&rednig aryt-

metyczng trzech réwnolegiych oznaczah.
Biad analizy nie moze byé wiekszy niz 30.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci miedzi (cCu??)

Miedz
spektrometrii

5.3.10.1. Zasada
absorpcyjnej

metody. oznacza sie

za pomocag atomowe j

z roztworu probki metoda krzywej wzorcowej.

5.3.10.2. Aparatura

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katodg wnekows.

5.3.10.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwér o d(H,SO,) = 1,84 g/ml
oraz o c¢( ¥ H,so,) = 0,001 mol/1l.

b) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony cu?t,
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42,
(1+99). 1 ml rozcienczonego roztworu

wzorcowego zawiera 1-107°% g cu?t,

przy-
rozcien-

czony wodg

5.3.10.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie

nalezy wykonaé w

piomieniu acetylenowo-powie-

trznym, w optymalnych warunkach ustalonych dla
stosowanego aparatu.

MiedZ nalezy oznaczaé przy diugosci fali
324,7 nm. Przygotowanie przyrzadu do oznaczania

nalezy wykonac¢ zgodnie z instrukcjg obsiugi.

5.3.10.5. Przygotowanie skali wzorcdw i krzywej
wzorcowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci
100 ml odmierzy¢é kolejno 0,5; 1,0; 2,0; 4,0 i
5,0 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego miedzi,

uzupeini¢ woda do kreski i dokiadnie wymieszacd.
Stezenie miedzi w poszczegdlnych kolbach wynosi

odpowiednio 5-10-%, 1-1077, 22107 ; 4.10°7 1
6+1077 g/ml.

Zmierzy¢é absorbancje miedzi w sporzadzonych
roztworaqh, a 2z uzyskanych wynikdéw sporzadzié
wykres krzywej wzorcowej.

5.3.10.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby po-

100 ml wprowadzi¢ 2 g bada-
z doktadros-
uzupeinié

miarowej pojemnosci
nego azotanu wapniowego odwazonego
0,01 g,

woda do kreski i dokiadnie wymieszaé¢ (roztwdr A).

cig do rozpusScié¢ w wodzie,

Zmierzy¢ absorbancje miedzi w iporzadzonynl roz-
tworze A w warunkach identycznych jak przy spo-

rzgadzaniu krzywej wzorcowej. 2Zawartosé miedzi
(Xg) obliczyé w %(m/m) wg wzoru
XS_:CS-VT;-lOO (4
3
w ktorym:
Cg - stezenie miedzi odczytane z Kkrzywej wzor-

cowej, g/ml,

V, - objetosé roztworu A, ml,

m, - odwazka badanego azotanu wapniowego, g.

3

5.3.10.7. Wynik konAcowy oznaczania. 2Za wynik

koncowy oznaczania nalezy przyjaé Srednig aryt-

metyczng dwéch rdéwnolegiych oznaczan. Rdéznica

migdzy wynikami nie powinna przekraczaé 20% wy-

niku nizszego.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci oXowiu (Pb2%)
5.3.11.1. Zasada metody. O1éw oznacza sie za
pomocg absorpcyjnej spektrometrii atomowej =z

roztworu probki metodg dodatkow.

5.3.11.2. Aparatura

a) Spektrometr absorpcji atomowej =z korekcja
tta i1 kompletnym wyposazeniem.

b) Lampa ofowiowa z katodg wnekows.

5.3.11.3. Odeczynniki i roztwory

a) Roztwdér wzorcowy zawierajgacy jony Pb2?t, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p.
czony wodg (10+90). 1 ml rozcienczonego roztworu

2.2.1.46, rozciefi-

wzorcowego zawiera 1-107% g Pb?*t,

5.3.11.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie

wykonaéc w

nalezy piomieniu acetylenowo-powie-
trznym w optymalnych warunkach pracy 2z korekcja

tla,'ustalonych dla stosowanego aparatu.

Przyrzgd do oznaczania nalezy przygotowaé¢ zgod-
nie z instrukcjg obstugi.

016w nalezy oznacza¢ przy diugosci fali
283,3 nm.
5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. Do kazdej =z

4 kolb pomiarowych pojemnoéci 100 ml wprowadzié
po 25,00 g badanego azotanu wapniowego, uprzednio
rozpuszczonego w wodzie w zlewce na goraco i
ochiodzonego. A

Do kolb doda¢ kolejno: 0; 0,5; 1,0 i 2,0 ml
rozcienczonego roztworu wzorcowego otowiu, dopeil-
ni¢ wodag do kreski i doktadnie wymieszaé.

StgZenia dodatkdw wzorca w poszczegdlnych kol-
bach wynoszg 0, 5-10~7, 1-10"¢ i 2,0-10"¢ g/ml.

Zmierzyc otowiu w

absorbancije sporzagdzonych

roztworach, w optymalnych warunkach pomiaru.

Zawartosé olowiu (Xg) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

2x
XG::-——B_ (5)
3
w ktoérym:
n =1, IT i III,
. . - 100
X, = AO V2 en* 1 .
w ktérym:
Ao - absorbancja probki bez dodatku wzorca,

Vz - objetos¢ roztworu przygotowanego do po-
miaru, ml,

€, - stezenie dodatku wzorca, g/ml,

A, - absorbancja roztworu prébki 2z dodatkiem

wzorca,

m4 - odwazka badanej probki, g.
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5.3.11.6. Wynik koncowy oznaczania. Z2Za wynik

konncowy oznaczania przyjaé Srednig arytmetyczng
dwéch réwnolegiych oznaczan. RdézZnica miedzy wyni-
kami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku niZszego.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci sodu i potasu
(Nat, K*)

5.3.12.1. Zasada oznaczania. S6d i potas ozna-
cza sie za pomocg absorpcyjnej spektrometrii

atomowej z roztworu prébki metodg krzywej wzor-

cowej.

5.3.12.2. Aparatura
a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym

wyposazeniem.
b) Lampa sodowa z katoda wnekows.
c) Lampa potasowa z katoda wnekows.

5.3.12.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o gestos$ci d(NHO,) = 1,4 g/ml,
rozcienczony woda w stosunku 1:1.

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Nat, przy-
gotowany wg PN-88/C-04953 p. 2.4, rozcienczony

(1+99). 1 ml rozcienczonego roztworu wzor-

cowego zawiera 1:107° g Nat.

wodg

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony K*, przy-
gotowany wg PN-88/C-04953 p. 2.4, rozcienczony
wodg (1+99) ml. 1 ml rozcienczonego roztworu

wzorcowego zawiera 1-:10~% g K*.

d) Weglan wapnia spektralnie czysty 1lub innej
czystoéci, nie zawierajgcej jondw sodu i potasu,
roztwdr 5%(m/m) przygotowany w sposéb nastepujg-
cy: do zlewki wytrawionej kwasem azotowym pojem-
nosci 150 ml odwazyé 5,00 g weglanu wapnia, zwil-
2y¢é wodg i doda¢ ostroznie kroplami 20 ml kwasu
azotowego.

Roztwdr
nosci 100 ml, uzupeinié wodg do kreski i dokiad-

przeniesé do kolby pomiarowej pojem-

nie wymieszac.

5.3.12.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie

nalezy wykonaé w plomieniu
trznym w optymalnych warunkach pomiaru ustalonych

acetylenowo-powie-

dla stosowanego aparatu.
Séd nalezy oznaczaé przy diugosci fali 589,0 nm,
766,5 nm. Przyrzad

do oznaczania nalezZy przygotowaé zgodnie 2z in-

a potas przy diugosci fali

strukcjg obsiugi.

5.3.12.5. Przygotowanie skali wzorcdw i Kkrzywej

wzorcowej. Do szesSciu kolb pomiarowych pojemnosci
100 ml wprowadzié po 12,5 ml roztworu przygoto-

wanego wg 5.3.12.3d) oraz kolejno 0; 2,0; 4,0;

6,0; 8,0 i 10,0 ml kazdego 2z rozcienczonych roz-
tworéw wzorcowych sodu i potasu, uzupeinié wodg
i doktadnie wymieszac¢. Stezenie sodu
i potasu w poszczegdlnych kolbach
2-10°7, 4-10°7, 8-1077, 1-10-¢ g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje sodu,

do kreski
wynosi 0,

a nastepnie potasu
W przygotowanych roztworach, a z uzyskanych wyni-
kéw sporzadzié wykresy krzywych wzorcowych.

5.3.12.6. Wykonanie

miarowej

oznaczania. Do kolby po-
25,0 ml

roztworu A przygotowanego wg 5.3.10.6, uzupelnié

pojemnosci 100 ml odmierzyé

woda do kreski i dokiadnie wymieszaé roztwdr B.

Zmierzy¢é absorbancjg sodu, a nastepnie potasu

w sporzgdzonym roztworze, w warunkach identycz-
nych jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej.
Zawartosé sodu LX,), a nastepnie potasu (Xg)

obliczyé w %(m/m) wg wzoru

078 ‘V,1 & V3' 100

Xia - 7n3"V2 (7)
w ktorym
cza - stezenie sodu 1lub potasu odczytane =z
krzywej wzorcowej, g/ml,
V1 - objeto$§é roztworu A wg 5.3.10.6, ml,
V_2 - objetos§é roztworu pobrana z roztworu A,
ml,
V3 - objetosé roztworu przygotowanego do
pomiaru roztworu B, ml,
m, - odwazka badanej préobki wg 5.3.10.6,
g.
5.3.12.7. Wynik Kkoncowy oznaczania. 2a wynik

koncowy oznaczania przyjgé s$rednig arytmetyczng
dwéch rdéwnoleatych oznaczan.
Réznica miedzy wynikami nie powinna przekraczadé

20% wyniku nizszego.

5.3.13. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe3")

5.3.13.1. Odczynniki
wg PN-81/C-04521/03 p.
sowy, roztwdr c(%KMnO.,) = 0,1 mol/l przygotowany
wg PN-81/C-04530/02 p. 2.9.2. g

i roztwory - przygotowane

4 oraz nadmanganian pota-

5.3.13.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego
azotanu wapniowego odwazZonego 2z doktadnoéciag
do 0,01 g rozpusci¢ w 20 ml wody, dodaé 2 ml

kwasu solnego, 2 krople nadmanganianu potasowego
i wykonaé oznaczanie wg PN-81/C-04521/03 p. 7.

Do roztwordw pordwnawczych dodaé dla gatunku
cz.d.a. 0,01 mg Fe3t, 0,025 mg
Fel*t.

dla gatunku cz.

KONTIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Przedsie-

biorstwo Przemysiowo-Handlowe - Polskie Odczynni-
ki Chemiczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6191-05

a) wprowadzono

oznaczanie zawartosci strontu

w gatunku cz.d.a. oraz sodu i potasu w gaturku
cz.d.a. 1 cz.,
zawartosci miedzi

b) wprowadzono oznaczanie

i o%towiu metoda spektrometrii absorpcji atomowej,

c) wprowadzono oznaczanie zawartos$ci magnezu,
baru i strontu metodg spektralnsg.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wyko-

nywania badan
PN-82/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci fosforandéw w bezbarwnych roztworach
metoda kolorymetryczna
PN-54/C-04517 Chemiczne
czanie substancji

badania i préby. Ozna-

nierozpuszczalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci chlorkéw metodg turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartoséci siarczandw w bezbarwnych roztworach
metodg turbidymetryczna

PN-81/C-04521/03 Analiza

matych zawartosci Zelaza metodg kolorymetrycz-

chemiczna. Oznaczanie

na z zastosowaniem tiocyjanianu (rodanku)
amonowego

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie
titrantéw (roztwordw mianowanych). Roztwory '

stosowane w miareczkowaniach utleniajgco redu-

kujacych (redoks)
PN-82/C-04950 Analiza

tryczne

chemiczna. Kompleksome-

metody oznaczania zawartosci kationu
gtdéwnego sktadnika
PN-88/C-04953 Analiza chemiczna.

iych zawartogci sodu,

Oznaczanie ma-

potasu, wapnia i strontu
metoda fotometrii piomieniowe]

PN=89/C-04963 Analiza

wodnych roztwordéw produktdw chemicznych

chemiczna. Oznaczanie ©pH

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie
roztwordw wskaznikow
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie

roztworéw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie
czyste. Pakowanie, przechowywanié i transport
PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie
czyste. Ogélne wytyczne pobierania prébek
i przygotowania Sredniej prébki laboratoryjnej
PN-88/M-78216 Palety Zladunkowe ptaskie

towe

jednopiy-
czterowejsciowe bez drewniane
800 X 1200 - EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

skrzydez

- Zarzadzenie Ministra Komunikacji

PN-86/0-79100 Opakowania Odpornoscé
na narazenia mechaniczne. Wymagania i badania
PN-76/0-79251 Opakowania Jjednostkowe =z

cig. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
PN-85/0-79252 Opakowania

toscig.

transportowe.

zawartos-

transportowe 2z zawar-

Znaki i znakowanie. Wymagania podsta-
wowe

BN-84/6833-23 Opakowania
Sioje typu POCH do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i
z tarcicy do odczynnikéw chemicznych

jednostkowe szklane.

komplety skrzynkowe
Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewo-

zowe (Dz. U. nr 53 poz. 272 z 1984 r.)

"Regulamin Przedsiebiorstwa PKP o 1adowaniu i za-

bezpieczaniu przesytek towarowych (Dz. TizK
nr 9 poz. 68 z 1985 r.)
Przepisy o %tadowaniu wagondéw towarowych. Zaiacz-

nik II do Umowy o wzajemnym uzytkowaniu wago-

néw towarowych w komunikacji miedzynarodowej

(RIV). (Dz. TZK nr 15 poz. 119 =z 1981 r.)

wraz z pézZniejszymi zmianami

z dnia 7 marca
1963 r. w sprawie Z%adowania samochoddéw cieza-
rowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24 poz. 123
z 1963 r. i1 nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

Specjalne warunki przewozu towardéw niebezpiecz-

nych w miedzynarodowej komunikacji kolejowej.

Zatacznik nr 4 do miedzynarodowej

- (SMGS) .

35 z 1966 r.) wraz z poi-

Umowy o©

kolejowej komunikacji towarowej

{(Dz:. TiZK.nr 7 Doz

niejszymi zmianami
Rozporzadzenie Ministrédw Komunikacji 1 Spraw
Wewnetrznych z dnia 2‘grudnia 1983 r. w spra-
wie warunkéw i kontroli przewozu drogowego
materiatéw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67 poz.
301 z 1983 r.) wraz z pdiniejszymi zmianami

Regulamin dla miedzynarodowego przewozu kolejami

towardéw niebezpiecznych (RID). 2Zatacznik B
do konwencji o miedzynarodowym przewozie kole-
jami (COTiF). (Dz. TiZK nr 7 poz. 44 z 1985 r.)

wraz z pozniejszymi zmianami
Rozporzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 paz-
1987 r. w
niebezpiecznych wyiaczonych

dziernika sprawie wvkazu

Z przewozu kolejag

oraz szczegdlnych warunkéw przewozu rzeczy
niebezpiecznych dopuszczonych do przewozu
(Dz. U. nr 32 poz. 169 z 1987 r.)

4. Symbol wg SWW

dla gatunku cz.d.a. - 1331-11,

dla gatunku cz. - 1331-42.

5. Autorzy projektu normy - mgr inz. Helena

Czepelak, mgr inz. Nadzieja Lewandowska, £%ucja

Kuflik -
- Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

Przedsiebiorstwo Przemysiowo-Handlowe

rzeczy -



