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NORMA BRANZOWA BN-86
WYROBY . 6191-17
PRZEMYStU Odczynniki
Zamiast
SHEMIGZNEGC Kwas fluorowodorowy 40% 5N-69/6161-17
Grupa katalogowa 1051

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas
fluorowodorowy, 40% roztwor wodny fluorowodoru
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Kwas fluorowodorowy ma:

a) wzor chemiczny — HF,

b) mas¢ molowa — 20,01 g/mol.

1.2. Zakres stosowania normy. Norm¢ nalezy stoso-

wa¢ w zakresie produkceji 1 obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartoSci zanie-
czyszczen rozroznia si¢ trzy gatunki kwasu fluorowo-

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,
Cz. — Czystly.

2.2. Przyktad oznaczenia kwasu fluorowodorowego
czystego do analizy:
KWAS FLUOROWODOROWY ¢/.di. BN-86/6191-17

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Kwas fluorowodorowy po-
winien mie¢ postaé bezbarwnej, przesroczyste], zrace)
cieczy o ostrym zapachu, tatwo trawigcej szkto 1 inne
substancje zawierajgce krzemionkg.

dorowego oznaczone: 3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabi. I,
Tablica 1
: Gatunki
Wymagania :
ch.cz. cz.d.a. ¢,
1 2 3 4
a) Kwasu fluorowodorowego (HF), %(m/m), nie mniej niz RE 38 RE
b) Substancji nielotnych (jako siarczany), %(m/m), nie wigcej niz 0001 03,005 0.01
¢) Chlorkéw (C1), %(m/m), nie wigcej niz , 0.001 4,003 0.005
d) Siarczanow (SO;7). %(m/m). nie wigcej niz ! 6,001 0,002 0.005
e) Siarcsynow (S()_f ), Yolm/m), nic wigee) niz 0,001 0,004 nie normahizuge sig
)y Fostoranow {PO;’), Yo(m/m), nie wigce] niz 0,0002 000 —
¢) Krzemu (Si), %(m/m), me wigce) niz 0,01 0,05 0.1
h) Micdzi i ofowiu (Cu®" + Pb2"), %(m/m). nie wicce] niz 0,0005 (: Gl 0,002
i) Zelaza (Fe'h), Y(m/m). nie wigeej niz 10,0001 0,0003 0.0005
1) Wapnia 1 magnezu (Ca’t + Mgz*). Yolm/m), nie wigcej niz 0,005 0.005 (.01
k) Substanc)i redukujgcych nadmanganian potasowy, %(m/m).
nie wigee) niz 0,0005 U001 0.002

Zgtoszona przez Przedsiebiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowe] dnia 25 sierpnia 198€ r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 kwietnia 1987 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 1/1987, poz. 4)
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4. PAKOWANIE PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Odczynniki nalezy pakowac,
/makowac, przechowywac 1 transportowaé  zgodnie
7 PN-70/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig butelki poli-
ctylenowe wg PN-84/0-79782, 7 nakr¢tky polietyleno-
wig 1 korkiem polictylenowym wg BN-73/6419-02.

Pojemnos¢e opakowania 1 1

Za sgody odbiorey dopuszeza si¢ inny rodzaj 1 wiel-
Kos¢ opakowania, jezeh przeprowadzone proby wy-
kazy. 7z¢ zabeszpiecza ono produkt w sposdb nie gorszy
niZz wyzep wymienione opakowania 1 ma wymiary zgod-
ne ¢ csasadami systemu wymiarowego opakowan wg
PN-78/0-79021.

4.2.2. Opakowania transportowe stanowiy:

a) kanistry polietylenowe wg BN-71/6411-01, pojem-
nosct opakowania 5 1 10 1,

b) skrzynki 7 tarcicy dla odczynnikow wg BN-63/
7161-06.

W uszgodnieniu 7z odbiorey 1 przewoznikiem dopusz-
cza sig mny rodzay 1 wielkos¢ opakowania, jezel prze-
prowadzone proby wykazy, ze zabezpiecza ono pro-
dukt w sposdb nie gorszy niz wyzej wymicnione opa-
Kowania 1 ma wymiary zgodne 7z zasadami systemu
wymiarowego opakowan wg PN-78/0-79021.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac¢ zgodnie 2 PN-70/C-80001, umieszczajyc:

a) snak niebezpieczenstwa dla substancyi trujgeyeh
1onapis Jlrucizna™ (Kwas fluorowodorowy nalezy do
Wyvkazu A MZiOS)").

b) snak nicbespieczenstwa  dla
seodnic 7 klasg RID/ADR-8 1),
" 4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wyhonacd zgodnie 2 PN-70/C-80001 p. 4.3, umicszcza-
Jac dodatkowo: '

substancyt zrgcych

a) snak  nicbespiecsenstwa dla substancyi zrgeych
I trujgeyeh zgodnie 7 przepisami transportowymi') wg
wzoruw nr 8 Materal zrgey”™ 1 onr 6.1 _Material tru-
jJacyT we RID/ADR,

b) snakt manipulacyine wg PN-85/0-79252 p. 2.4.3,

¢) klas¢ nicbespiecszenstwa 8 wg RID/ADR,

d) liczbe marginesowy 280 1 i p. 6 /ADR.

¢) hesbe warstw skfadowania

— dla Kanistrow polictylenowych (7 zastosowaniem
preoekladkn) 2 warstwy,

— dla skrzynek drewnianych 4 warstwy,

) hiesbe warstw tadowania

— dla kanmistrow polictylenowych (7 zastosowaniem
prsektadki) 2 warstwy,

— dla skrzynek drewnianych 3 warstwy.,

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych w przypadku
stosowania paletyzacji. jednostki fadunkowe nalezy for-
mowac na paletach o wymiarach 800 x 1200 mm wg
PN-81/M-78216. Ladunck na palecie nalezy zabezpic-
czac preed przesuwaniem si¢ 1o deformacjy tak, aby

) Pavrz Informacge dodathowe p. 3.

tworzyl wraz z paletg zwarty stabilng jednostke ta-
dunkowgy.

4.4. Przechowywanie. Kwas fluorowodorowy odczyn-
nikowy w opakowaniach wg 4.2, o liczbie warstw skla-
dowania wg 4.2.4¢) nalezy przechowywaé w krytych,
suchych i dobrze wentylowanych pomieszczeniach
w temperaturze nic preekraczajgeey 30°C,

Okres gwarancji 2 lata.

4.5. Transport. Kwas fluorowodorowy 40% — ma-
terial niebezpieczny kl. 8 RID/ADR — opakowany
i oznakowany wg 4.2, o liczbie warstw tadowania wg
4.2.4f) nalezy przewozi¢ zgodnie z obowigzujgcymi
przepisami transportowymi').

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosct kwasu fluorowodorowego
(HIF) (3.2a),

b) oznaczanie zawartosci substancji nielotnych (jako
siarczany) (3.2b),
chlorkow (3.2¢),
siarczanow (3.2d).
siarczynow (3.2¢),
fosforanow (3.2f),
krzemu (3.2g),
miedzi 1 olowiu (3.2h),
zelaza (3.2i1),

zawartoscl
zawartosci
zawartosci

C) oznaczanie
d) oznaczanie
€) oznaczanic
) oznaczanie
g) oznaczanie
h) oznaczanie
1) oznaczanie
1) oznaczanie zawartosci wapnia i magnezu (3.2)),
k) oznaczanie zawartosci substancji redukujgcych
nadmanganian potasowy (3.2k).

7awartosci
Zawartosci
zawartosci
zawartosci

5.2. Pobieranie prébek. Probki odezynnika ch.cz.
i cz.d.a. nalezy pobicra¢ zgodnie 7 PN-70/C-80047.

Przy pobieraniu probek odezynnika cz. nalezy stoso-
wac wytyesne wg PN-67/C-4500, przyymujac:

a) wiclkos¢ partit — 500 kg,
b) wiclkos¢ probki pierwotne; — 200 g,
¢) liczbe probek jednostkowveh — wg tabl. 2,

d) wielkos¢ probki ogdine) — rowng iloczynowi wiel-
kosci probki pierwotnej 1 hiczby probek jednostkowych,
¢) wielkos¢ Sredniey probki laboratoryine) — 600 g.

Tablica 2

Liczba probek
jednostkowyeh

L icszba opakowan
Jednosthkowych w parti

do 15 5
16 = 2§ 7
26 = 63 b
64 = [60 Y
powy e 161 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogélne. Prsy prseprowadzeniu badan
nalezy  prrsestrzegaé wymagan zawartych w PN-81/
C-01055.
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5.3.2. Oznaczanie zawartosci kwasu fluorowodorowe-
go (HF)

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien fenolowa, 0,1% roztwor alkoholowy
przygotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.8.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwor o c¢(NaOH) =
= 1,0000 mo!/l.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. W naczynku poliety-
lenowym, zamykanym dopasowang pokrywka pojem-
nosci 5 ml, odwazy¢ 2,0000 g badanego kwasu fluoro-
wodorowego. Zawartos¢ naczynka przelaé tlosciowo
do parownicy platynowej lub zlewki polietylenowej za-
wierajace] 50 ml wody, doda¢ 3 =+ 5 kropli roztworu
czerwieni fenolowej 1 szybko miareczkowac roztworem
wodorotlenku sodowego do trwalego malinowoczerwo-
nego zabarwienia roztworu.

Zawartos¢ kwasu fluorowodorowego HF (X)) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

Vi - 0,0200 - 100
Xy = (1)
mi
w ktorym:

Vi — objetos¢  wodorotlenku  sodowego o
c¢(NaOH) = 1,000 ml/l zuzytego do mia-
reczkowania, ml,

0,0200 — 1los¢ kwasu fluorowodorowego odpowia-
dajaca 1 ml wodorotlenku sodowego o
¢(NaOH) = 1,000 mol/l, g,

mi — odwazka badanego kwasu fluorowodoro-

wego, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci substancji nielotnych
(jako siarczany). 100,0 g (88 ml) badanego kwasu flu-
orowodorowego ch.cz. lub 50,00 g (45 ml) kwasu flu-
orowodorowego cz.d.a. 1 ¢z. umiesci¢ w uprzednio wy-
prazonej 1 zwazonej z doktadnoscig do 0,0002 ¢ pa-
rownicy platynowej, doda¢ 0,5 ml kwasu siarkowego
cz.d.a. (1,84) i odparowad¢ na fazni wodnej. Nastgpnic
wyprazy¢ w temperaturze 500°C do statej masy.

Zawartos¢ substancji nielotnych (X3) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

a - 100
Xp B m—— (2)
m:
w ktorym:
a — masa wyprazonej pozostatosci, g,
m» — odwazka badanej probki, g.

5.3.4. Oznaczanie zawarto$ci chlorkéw (Cl)
5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1. oraz kwas borowy, roztwor 3%(m/m).

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. W parownicy platy-
nowej zawierajgcej 7,5 ml roztworu kwasu borowego
umiesci¢ 1,00 g (0,9 ml) badanego kwasu fluorowo-
dorowego, wymieszac, przenies¢ iloSciowo do zlewki
pojemnosci 50 ml. Obj¢tos¢ roztworu dopetni¢ do
40 ml, doda¢ 2 ml kwasu azotowego, 1 ml roztworu
azotanu srebra, ponownie wymieszac.

Brdany kwas fluorowodorowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstata po 10 min opalizacja ba-
danego roztworu nie jest intensywniejsza od opalizacji

roZtworu poroOwnawczego, przygotowanego rownoczes-
nie i zawierajgcego w tej samej objetosci te same tloscl
odczynnikOw oraz:

dla gatunku ch.cz. — 0,01 mg CI.
dla gatunku cz.d.a. — 0,03 mg Cl,
dla gatunku cz. — 0,05 mg Cl,

5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci siarczanow (SOF")

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/
C-04519 p. 2.3.1 oraz

a) Kwas borowy. roztwor 3% (m/m).

b) Weglan sodu bezwodny, roztwor 15co(m/m).

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania 4,00 g (3,6 ml) bada-
nego kwasu fluorowodorowego umiesci¢ w parownicy
platynowej, dodaé¢ 0.1 ml roztworu weglanu sodowego,
I ml kwasu solnego 1 odparowac na fazni wodnej do
sucha.

Do suchej pozostatosci doda¢ 0.5 ml roztworu kwasu
borowego 1 10 ml wody. RoztwOr przenieS¢ tlosciowo
do zlewki pojemnosct 50 ml i usupetnic objetose roz-
tworu do 25 ml.

Dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519
Do roztworow porownawczych dodac:
dla gatunku ch.cz. — 0,04 mg S()ﬁ?'.
dla gatunku cz.d.a. — 0,08 mg S()f’.
dla gatunku cz. — 0.1 mg SO} .

5.3.6. Oznaczanie zawarto$ci siarczynéw (SO$")

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Jod. roztwor o c('/> J = 0,01 mol/l.

b) Skrobia, roztwor 0,5%(m/m).

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 20,00 g (I8 mil} ba-
danego kwasu fluorowodorowego umiescic w parow-
nicy platynowej zawierajgcej 50 mi wody, wymieszac.
Nastgpnie doda¢ 1 ml roztworu skrobi 1 z mikrobiu-
rety roztworu jodu do pojawienia si¢ niebieskiego za-

barwienta roztworu.

Badany kwas {Tuorowodorowy odpowiada wymagi-
ntom normy, jezeli do miareczkowania zuzyje si¢ nic
wigeej niz:

dla odczynnika ch.cz.

dla odczynnika cz.d.a. — 2,0 ml roztworu jodu.

I ml roztworu jodu o ¢('/; Jo) = 0,01 mol/l odpo-
wiada 0,0004 g siarczyndow (S(_)_ﬁ?').

— 0.5 ml roztworu jodu.

5.3.7. Oznaczanie zawartosSci fosforanow (P();}“)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-32/
C-04503 p. 2.3.3 oraz kwas borowy. roztwor 3% (m/m).

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 10.00 g (9 ml) bada-
nego kwasu fluorowodorowego umiescic W parownic)
platynowej, doda¢ 1 ml kwasu

1 odparowa¢ na tazni wodnej do sucha. Sucha po-

roztworu dZ0LOWEEO
zostalo$¢ rozpusci¢ w 0.5 ml kwasu azotowego 1 1 ml
roztworu kwasu przeniese
zlewki pojemnosct 50 ml. Objgtos¢ roztworu uzupel-

borowego, Hosciowo  do

ni¢ do 15 mi, wymiesza¢ i dalej wykonac¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04503 p. 2.3.5.

Do roztworéw porownawczych dodac:

dia gatunku ch.cz. — 0,02 mg PO4",
dla gatunku cz.d.a. — 0,1 mg PO,;".
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5.3.8. Oznaczanie zawartosci krzemu (Si)

5.3.8.1. Aparatura

a) Lampa 7z katodg wngkowg.

b) Spektrometr absorpeji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek potasowy, roztwor 0,1%(m/m).

b) Chlorek sodowy, roztwor 0,19 (m/m).

¢) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Si, przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.36b).

d) Weglan sodowy bezwodny.

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w pltomieniu podtlenek azotu — acetylen,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Krzem nalezy oznaczaé¢ przy dlugosci fali
2516 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygoto-
wac zgodnie 7 instrukcjg obstugi.

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
doda¢ po 0.2 ml roztworu chlorku potasowego, na-
stgpnic odmierzy¢ kolejno 2.0, 4,0, 6,0, 8,0 i 10,0 ml
roztworu wzorcowego krzemu, uzupetnic wodg do kres-
ki 1 doktadnic wymieszac. Stg¢zenie krzemu w poszcze-
e6lnych kolbach powinno wynosi¢ 2 - 1075, 4 - 105,
6 - 105, 8 - 105, 1 - 104 g/ml,

Zmierzy¢ absorbancje krzemu w kazdym ze sporzg-
dzonych roztwordow, a 7 uzyskanych wynikow sporzgy-
dz1¢ wykres krzywej wzorcowe).

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego kwa-
su fluorowodorowego (dla gatunku ch.cz. 2,00 g) u-
miesci¢ w parownicy platynowej, dodaé¢ 0.4 ml roztwo-
ru chlorku potasowego 1 odparowaé na lazni wodnej
do sucha. Suchg pozostatos¢ rozpusci¢ w wodzie, prze-
nies¢ 1losciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 25 ml,
doda¢ 0.25 ml roztworu chlorku sodowego, uzupel-
ni¢ woda do kreski 1 doktadnie wymieszad.

Zmierzy¢ absorbancj¢ krzemu w sporzgdzonym roz-
tworze w warunkach identycznych jak przy sporzgdza-
niu krzywej wzorcowe).

Zawartos¢ krzemu (X3) w procentach obliczyé wg

WZOru
¢y - Vi 100
X = (3)
i3
w ktorym:
¢y — stezenie krzemu odesytane 7 krzywe] wror-
cowej, g/ml,
Vi — objgtosé roztworu probki preygotowanego do
pomiaru, ml.
mi: — odwazka badancgo  kwasu  fluorowodoro-

Wego, g.
5.3.9. Oznaczanie zawartosci miedzi i otowiu (Cu+Pb)
5.3.9.1. Aparatura
a) Lampa 7 miedztowy katodg wngkowy.

b) Lampa 7 otowiowy katodyg wnekowy.

¢) Spektrometr absorpeji atomowej 7 kompletnym
wyposazeniem.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, roztwor o ¢l HNO3z) = 0,001 mol/l,

b) Kwas siarkowy, roztwor o o'/2 H:S0s) =
= 0,001 mol/l.

¢) Kwas solny o d(HCl) = 1.2 g/ml.

d) Roztwor wzorcowy zawierajgey jony Cu, przygo-
towany wg PN-§1/C-06503 p. 2.2.1.42, rozcienczony
1 + 99 roztworem kwasu siarkowego o st¢zeniu
c('/> H:S04) = 0,001 mol/l.

1 ml rozcienczonego roztworu wWZorcowego zawiera
| - 105g Cu?*.

e) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Pb2t, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b), rozcienczo-
ny 10 + 90 roztworem Kkwasu azotowego o slg¢zeniu

¢(HNO3) = 0,001 mol/l.

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
1 - 104 g Pb2™.

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanic nalezy
wykonaé¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym, w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego apa-
ratu.

Przyrzad do oznaczania nalciy.' przygotowacé zgod-
nie 7 instrukcjg obstugi. Pomiary nalezy wykonac przy
nast¢pujgcych diugosciach fal rezonansowych

— dla mieda 3247 nm,

— dla ofowiu 217,0 nm lub 2833 nm.

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej dla miedzi. Do 6 kolb pomiarowych pojemnosci
100 m! odmierzy¢ koleno 1,0, 2,0, 4,0, 6,0, 8,0, 10,0 ml
roztworu wzorcowego miedzi, uszupetni¢ wodg do kres-
ki 1 doktadnic wymieszac.

St¢zenic miedzi w poszezegdlnych kolbach powinno
wynosic: 1 - 1077, 2 - 1074 - 1077, 6 - 107, 8 - 107 i
1 - 10°% g/ml.

Zmicrzy¢ absorbancje miedzi w sporzgdzonych roz-
tworach, a 7 uzyskanych wynikow sporzadzic wykres
krzywe] wzorcowe.

5.3.9.5. Przygotowanie skali wzorcow krzywej wzor-
cowej dla otowiu. Do pi¢ciu kolb pomiarowych pojem-
nosci 100 ml odmierzy¢ kolejno 0,5, 1,0, 2,0, 4,01 5,0 ml
rozcienczonego roztworu wzorcowego ofowiu, dopetnic
wodg do kreski 1 doktadnie wymieszac.

St¢zenie olowiu w poszezegoinych kolbach powinno
wynosi¢ 5 - 1071 - 100, 2 - 1004 - 16675106
g/ml.

Zmicrzy¢ absorbancie olowiu w sporzgdzonych roz-
tworach, a 7 wvzyskanych wynikow sporzgdszic wykres
krzywep wzorcowey.

5.3.9.6. Wykonanie oznaczania. Po/ostalos¢ otrzyma-
ng po oznaczaniu substancyi niclotnych wg 5.3.3 roz-
pusci¢ na gorgco w I ml rosztworu kwasu soliego,
przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowe) pojem: oS¢l
25 ml. uzupetni¢c wody do kreski 1 doktadnie wyiiie-
szac (roztwor A).

Rownolegle preygotowaé 7 tych samych odezynii . ow
roztwor proby kontrolneyj.

Zmicrsy¢ absorbancye miedsi, a nastgpnie olowiu
w sporzadzonym roztworze oras odpowiadajgeym 1os-
tworze proby kontroine), w warunkach identycznych

Jak przy sporzgdzeniu odpowiednie) krzyvwe) wzonco-

wey.
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Zawartos¢ miedzi Xy oraz nastgpnie olowiu X5 obhi-
Czy¢ Wg wzorow
cs - Vi - 100 ,
Xy = - X4 (4)
m:
¢s + Vi + 100 _
Xs = - X5 (5)
m:
w ktorym:

cs — stgzenie miedzi odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/ml,

cs — stezenie olowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

Vi — objetos¢ roztworu przygotowanego do pomia-
ru, ml, ,

m: — odwazka badanego kwasu fluorowodorowego
wg 5.3.3, g.

X, — zawarto$¢ miedzi w roztworze proby kontrol-
nej, %,

XS' — zawartos¢ olowiu w roztworze proby kontrol-

nej, %,

5.3.10. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe)

5.3.10.1. Aparatura

a) Lampa 7 zelazowyg katodg wngkowy.

b) Spektrometr absorpeji atomowe) 7 kompletnym
wyposazeniem.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy o stgzeniu  ¢('/>
= 0,001 mol/l.

b) Roztwor wrzorcowy zawierajgey jony Fedt, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, rozcienczony
10+ 90 roztworem kwasu siarkowego o sig¢zeniu
('(I/.: H?_S()4) = (’.(}(” mol/l.

HQS().;) =

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
I - 104 g Felt,

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Ornaczanic nalezy
wykona¢ w plomicniu acetylecnowo-powietrznym, w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego apa-
ratu. |

Przyrzgd do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcjy obstugi. Pomiary nalezy wyvkonaé prezy
dlugosct fah 2482 nm.

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnoscit 100 ml
odmicrzy¢ kolejno 2,0, 4,0, 6.0, 8.0 i 10,0 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zelaza, uzupetnic woda
do kreski 1 doktadnie wymieszac. St¢zenie zelaza w po-
szezegdInych  kolbach  powinno  wynosié: 2 10-3,
4 - 105,610, 8 - 10°5. i 1 - 106 g/ml. Zmierzy¢
absorbancje  zelaza w sporzgdzonych roztworach,
a 7z uzyskanych wynikow sporzagdzi¢ wykres krzywej
WZOTCOwej.

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ relaza w roztworze A przygotowanym wg 5.3.9.6
oraz w odpowiadajgcym roztworze proby kontrolnej,
w warunkach identycznych jak przy sporzadzaniu Krzy-

we) wzorcowej. Zawartos¢ zelaza (Xe) w procentach
obliczy¢ wg wrzoru

Co V4 100

Xo = - X (6)

n»

w ktorym:

co — st¢zenie zelaza odcerytane z krzywe) wzorco-
we), g/ml,
Vi — objgtosé roztworu probki przygotowanego do
pomiaru wg 5.3.9.6, ml,
m. — odwazka badanego kwasu fluorowodorowego
5.3.3, g,
Xﬁ' — zawartos¢ zelaza w roztworze proby kontrol-

nej, %.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci wapnia i magnezu

5.3.11.1. Aparatura

a) Lampa 7 magnezowyg katody wngkows.

b) Lampa z wapniowg katodyg wngkowy.

¢) Spektrometr absorpeji atomewe) z kompletnym
wyposazeniem.

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu o'/ > H.SOy) =
= 1 mol/l.

b) Roztwor wzorcowy zawierajgey jony Cat, przy-
gotowany wg PN-81/C-0503 p. 2.2.1.70, rozcienczony
wodyg 10 + 90.

I m!l rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera

1 - 104 g.
¢) Roztwér wzorcowy zawicrajacy jony Mg, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39a), rozcienczo-

ny wodg | + 99.

I ml rozcienczonego roztworu W7orcowego Zawierd
1 « 103 g Mg}é—l

5.3.11.3. Warunki fotometrowania. O/naczanic nalezy
wykona¢ w ptomictiu acetylenowo-powietrzZnym. W op-
tymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego apa-
ratu.,

Przyrzad do o/naczania nalezy przsyvgotonac zgodnie
¢ instrukcja obstugi. Pomuary nalezy wykonac pray
diugosct fali rezonansowych:

— dla wapnia 4227 nm.

— dla magnesu 2852 nm.

5.3.11.4. Przyvgotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej dla wapnia. Do pi¢ciu kolb pomiarowych pojems-
nosci 100 ml odmicrzye koleno 0.5, 1.002.0.4.0. 6.0 ml
roZCICNCZONCLo TO/LWOIL WZ0rcowego wapnia. usupel-
ni¢c wodg do kreskr 1 doktadnic wymieszac.

St¢zenic wapnia W poszezegolnych kolbach powinno
wynosi¢: 5 - 1071 - 106, 2100 4-106006 - 10-6
g/ml. Zmicrzy¢ absorbancje wapnia w sporzgdzonych
roztworach, a z uzyskanych wynikow sporzgdzic wy-
kres krzywep wrzorcowe).

5.3.11.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej magnezu. Do picciu kolb pomiarowych pojem-
nosci 100 ml odmicrzve kolejno 2,0, 4.0, 6.0, 8,0 1
10,0 ml rozcienczonego roztworu WZorcowego magne-
zu, uzupeinic wody do kreski i doktadnie wymieszac.
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Stgzenie magnezu w poszczegdlnych kolbach powin-
no wynosi¢ 2 - 1077, 4 - 1077, 6 - 10-7, 8 - 1077,
1 - 10% g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu w sporzadzonych
roztworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wy-
kres krzywej wzorcowej.

5.3.11.6. Wykonanie oznaczania. 2,5 ml roztworu A,
przygotowywanego wg 5.3.9.6, umiesci¢c w kolbie po-
miarowej pojemnosci 25 ml, uzupetni¢c wodg do kreski
i dokladnie wymiesza¢ (roztwér B). Zmierzy¢ absor-
bancj¢ wapnia, a nastgpnie magnezu w sporzadzonym
roztworze B i odpowiadajacym roztworze proby kon-
trolnej w warunkach identycznych jak przy sporzadza-
niu krzywej wzorcowej.

W przypadku uzyskania absorbancji powyzej ostat-
niego punktu krzywej wzorcowej, probke nalezy od-
powiednio rozcienczyc.

Zawartos¢ wapnia (X7) oraz magnezu (X3) obliczyc¢

w procentach wg wzorow
c7 - Vg ' V4 l(')(} ,
X7 = - X (7)
' my - Vs z
cs - Vi -V, 100 ,
Xy = - X 8
’ m: - Vs 4 )

w ktorym:
¢7 — st¢zenle wapnia odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/ml,

cs — stezenie magnezu odczytane z krzywej wzor-
cowej, g/ml,

V, — objgtos¢ roztworu A probki wg 5.3.9.6, ml,

Vs — objgtos¢ roztworu B probki przygotowanego
do pomiaru, ml,

m, — odwazka badanego kwasu fluorowodorowego
wg 5.3.3, g,

Vi — objetos¢ roztworu pobrana z objgtosci,
Vo, ml,

X7' — zawarto$¢ wapnia w odpowiadajgcym roztwo-
rze proby kontrolnej, %, '

Xy — zawarto$¢ magnezu w odpowiadajacym roz-

tworze proby kontrolnej, %.

5.3.12. Oznaczania zawartosci substancji redukujg-
cych nadmanganian potasowy

5.3.12.1. Odczynniki i roztwory. Nadmanganian pota-
sowy, roztwor o ¢('/s KMnOs) = 0,0100 mol/l.

5.3.12.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g (9 mi) bada-
nego kwasu fluorowodorowego umiescic w parownicy
platynowej, rozcienczy¢ woda do obj¢tosct 40 ml, mie-
szajac doda¢ z mikrobiurety roztworu nadmanganianu

potasowego:
dla odczynnika ch.cz. — 1,00 ml,
dla odczynnika cz.d.a. — 1,25 ml,
dla odczynnika cz. — 2,5 ml

Badany kwas fluorowodorowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale rozowe zabarwienie roz-
tworu nie zniknie przed uptywem 10 min.

I ml roztworu nadmanganianu potasowego o stg-
zeniu Scisle c('/s KMnOjs) = 0,0100 mol/l odpowiada
0,00008 g tlenu.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

L. Instytucja opracowujgca norme¢ — Przedsi¢cbiorstwo Przemy-
stowo-Handlowe Polskie Odczvnniki Chemiczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6191-17

a) wprowadzono oznaczanie zawartoscl substanc)i redukujgcych
dla gatunku czystego,

b) znowelzowano metody badan zawartosci krzemu, metali cigz-
kich, zelaza oraz wapnia | magnezu,

¢) wprowadzono oznaczanie miedzi 1 olowiu zamiast oznacza-
nia metali.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania 1 przy-
gotowywania probek

PN-82/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
fostoranow w bezbarwnych roztworach metodg kolorymetryczng

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkOw metodg turbidymetryczna

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
starczanOw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

PN-81/C-06501 Przygotowanie  roztworow
wskaznikOw

Analiza  chemiczna.

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
koforymetrii 1 nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobicrania probek 1 przygo-
towania sredniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptlaskie jednoplytowe czterowej-
sciowe bez skrzydel drewmane 800 x 1200 — EUR

PN-78/0-79021 Opuakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania transp(-srmwe 7z zawartoscig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-84/0-79782 Opakowania jednostkowe
Butelki. Wymagania ogdlne 1 badania

BN-71/6411-01 Opakowania z tworzyw sztucznych. Kanistry z poli-
etylenu. Wymagania 1 badania

BN-73/6419-02 Opakowania 7z 1tworzyw sztucznych. Zamknigcia.
Wymagania 1 badania

7z tworzyw sztucznych.

BN-63/7161-06 Skrzynki 1 komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikdw chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U.
nr 53 poz. 272 7 1984 r.)

Regulamin Przedsi¢gbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 7z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zalgeznik 11 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komuni-
kacji migdzynarodowej (R1V) (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 7z 1981 r.)
wraz z poOzniejszymi zmianami
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Zarvzgdzenie Ministra Komunikacji 2 dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie fadowania samochodow cigzarowych 1 przvezep (Mon. Pol.
nr 24 pos. 123 7 1963 r. i ar 35 poz. 250 2z 1968 r.)

Specjalne warunki przewozu towarOw niebezpiecznych w migdzy-
narodowe) komunikac)i kolejowej. Zalgeznik nr 4 do Umowy
o migdzynarodowe; kolejowe) komunikacji towarowej (SMGS).
(D7, THZK nr 7 poz. 35 2 1966 r.) wraz z pOZniejszymi zmia-
nami .

Rozporzgdzenic Ministrow  Komunikacj i Spraw Wewngtrznych
7 dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow 1 kontroli prze-
wozu  drogowego materialow  nicbezpiecznych (Dz. U, nr 67
poz. 301 7 1983 r.) wraz ¢ poZnicjszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towardéw nie-
bespiecsnych (RID). Zalyeznik B do konwencji 1 migdzynaro-

dowym przeworzie kolejami (COTIF) (Dz. TWZK nr 7 poz. 44
z 1985 r. wraz 7 poznicjszyvmi zmianami)

4. Normy migdzynarodowe

RWPG CT CDIB 3857-82 Peaxrtupbi. Kncliota BTropHeToBO/10pO.L-.

Has
5. Symbol wg SWW

ch.cr  — 1331-43,

cz.da. — 1331-11,

(W — 1331-42.

6. Autorzy projektu mormy — mgr inz. Rozalia Adamcsyk, mgr

inz. Helena Czepelak — PPH Polskic Odezyvinniki ChemicZne, Ghi-

wice.



