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1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest chlorek n iklawy uwodniony sto-
. , I 

sowany jako odczynnik chemiczny . Chlorek nikl awy uwod -

niony ma : , 

a ) wzór c hemiczny NiCI
Z

' 6H
Z
O, 

b ) masę molową 237,79 g/ mol . 

Z. PODZ[AŁ l OZNACZENIE 

Z·. l. Podzial. W zależności od zawartoś ci zanieczysz -

czen , rozróżnia 'się dwa gatunki chl orku niklawego ' uwod-
, . 

nione go, oznaczone: 

cz . d . a . - czysty do analizy, 

cz . - czysty . 

2 . 2 . Przykład o zn aczenia c hlorku nik l awego I uwodnione­

go cio analizy : 

CHLOR E K NIKLAWY UWODł::! IONY cz . d .a. 

BN - 88 / 6191 - 20 

3 . WYMAGANIA 

3. i. Wy;magania ogóln e . C hlorek nikl awy uwodniony pO­

winien być kr ystalic znym pros zkiem ba J:wy zi e lonej , , wie'­

trze.jącym w s uchym 'powietrzu i szybko r.ozplywającym, . s ię 

w wilgotnym powietrzu, łatwo rozpus zczalnym w wodzie i 

alkoholu etylowym . 
, 

3 .Z. Wyffiagania chemic zn e - wg tabl. 1-

Tablica 1 
\ 

Gatunki 
Wymagania 

ce.d . a cZ . . , 
. 

a ) Zawartość chlorku niklawego 
( NiCI

2 
. 6H

Z
O) , % (m /m ) , n ie 

mnie j niż 98,0 96,0 

b) Odczyn pH 5% (m / m ) , roztwo- nie 1l0r mali-
ru, nie mniej niż 3 , 5 zuje się . , 

c) Siarczanów ( SO 4 Z- ) , %(m /m ) , 

nie wiE;ce j niż 0,005 0,03 

, Grupa katalogowa 1051 

cd . t a b!. l 

Wymagan ia 

d) Substa,nCjinie rozpuszczal~yct 
w HZO, %( m /m ) , n tc więce j niż 

, 3+ 
e) Zelaza ( Fe ) , %(m / m l , lil.i e 

więcej niż 

f ) 
, Z+ 

%(m / m l , Miedzi ( Cu ), n i e 
więcej niż 

g) Z+ 
Ołowiu ( Pb ) , %(m /m ) , nie 
więcej niż , 

h) 2+ 
%(m /m ) , Kobaltu ( Co ) , nie 

więce j niż 

, 2+ 
i) Cynku ( Zn ) , %(m / m l, nie 

więce j niż 

Gatunki . 

c z .d ~ a c z . 

0, 005 0,01 

0,001 0,005 

0 ,001 0, 005 

O,OOZ 0,005 

0,005 O,OZ 

0,001 0,01 

+ 
j ) Sod'll ( Na ) , %( m /m ); nie wię - nie normali-

cej niż 

" 2+ 
k ) Wapnie ( Ca ) , %(m /m ) , nie 

więcej niż 

0, 01 zuje' się • 

nie normali-
0,005 zuje się 

-
4 . PAKOWAN IE, PR Z ECHOWYWANIE l T RANSPOR T 

4 . 1. Wytycf-ne ogólne . Chlorek niklawy uwodniony na­

leży pakować, znakować , przechowyWać ' i ' transportować 

zgodnie z PN - 87 / C-80001 ora~' z obowiązującymi przepi­

sami w transporcie' kolej;wym i drogowym 1). 

4.2 . P akowanie 

,4 .2.1. Opakowania jednostkowe 

a ) Sloje ze szkla brunatnego typu POCh wg BN-84/ 

68 33-23 , za~ykan~ nakrętkami z tworzywa SZtUCz~ego wg 

PN- 73 / 6419- 02, wylożonymi podkładkami polietylenowymi 

' lub innymi c hemicznie odpornymi wg BN- 71 / 6419-03. Na­

krętki dodatkow o zabezpieczone taśmą samoprzylepną wg 

BN- 73 / 6419-04 lub pierście~iami term'okurczliwymi. 
, ' 

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

1) P atrz Informacje dodatkowe p . 3 . 

Zgłoszona przez Przeds i ębiorstwo Przemysłowo-Handlowe Polsk ie Odczy nni ki Chemiczne w Gliwicach 
Ustanowiona przez Dyrek tora Instytutu Chemii Przemysłowej dnia 29 grudnia 1988 r. 

jako norma obowiązuj ąca od dnia 1 sierpnia 1989 r, 
(Oz, Norm, i Miar nr '3/1989. poz , 6) 

, 
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJ NE "ALFA " 1989. Druk . Wyd , Norm , W-wa . Ark , wyd. 1.10 Nakl. 2100 + 40 Zam , 805/ 89 Cen a zł 100,00 
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b) Worki ż folii pol~etylenowej wg BN - 84/ 6414-06. 

Masa netto : 35 i 50 k g . ' 

Dopuszcza s,ię inny rodzaj , i wielkość opakowania jed­

nostkowego, po, uprzednim u zgodnieniu z odbior c,! zabez ­

piecza jakość pr oduktu w sposób nie gorszy od wyżej wy­

mienionych opakowań ' i ma wymiar y z godn e z PN-78 / 0-79021. 

, 4 2.2. Znakowanie opakowań jednostkowych należy wy; 

konać zgodnie z PN-87/C -B0001 p . 2.8. 3 , umieszczając do­

datkowo: 

a ) klasę niebezpieczelis"twa 6 . 1 '7'g RlD / ADR, 

b ) napis " Szkodliwy" pod nazwą odczynnika w języku 

angielskim. (Chlorek niklawy u wodniony nie jest zaliczany 

do W;kazu A i. B M . Z , i Ci . S . ) 1) • 

4 .2. 3 . Opakowania transpor,towe 

4 .2 .3.1. 0Pllk owania transporto";e dla , słoi ' stanowią 

skrzynki drewniane zamknięte wg BN- 63.l7161-06 lub pa­

lety s krzynkowe z drutu typu UJC . Pojedync ze słoje należy 

zabezpieczyĆ przed rozbici e m materiałem amortyzującym, 

np. folia pęcherzykowa "pne umopak" lub ilm~ podobnym i , ' 

ustawiać w skrzynkach w jednej warstwie . 

4 .2. 3 . 2 . Opakowania tran s portowe dla worków z foli'i 

polietylenowe j stanowią bębny zwi jane z tektury, wzmoc­

nione obręczami metalowymi , z dnami i wiekami z tworzy­

wa drzewnego, pojemności 35 i 50 l, wyso~ości 325 :tl0 mm 
• 

lub 450 ±10 mm i średnicy 397 ± 5 mm lub beczki drewnia-
\ _, , v 

ne wg PN-76/0- 79J51. 

Dopuszcza s ię inny rodz aj i wi.elkość , opakowania tran­

sportowego po uprzednim u zgodnieniu z odbiÓrcą ' i • prze ­

/ woźnikiem oraz jężeli zabezpiecza jakość produ ktu w spo­

sób nie gorszy od wyżej wymienionych o-pako'>{ań, f(la wy-

'" miary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowań 
, ' , 

, wg PN-78/0-79021 i jest zgodne z obowiązującymi prze - , . 
pis8f1i w zakresie materiałów niebezpiecznych . 

• 
4.2.4'. Znako·wanie opako";all transportowych należy wy-

• 
konać zgodn ie z PN - 87 /C~80001 p . 2.8.4, ' umieszczając 

dodatkowo :' 

a ) znaki manipulacy jne wg P N-65 / C -79252 p. 2 .4 .1, 2.4 .3, 

2.4.10, , 
b ) nalepkę ostrzegawczą wzór nr 6 . 1 A - "Materialy 

szkodliwe dla zdrowi a " wg Rl'D / ADR . 

4 . 2.5. F ormowanie jednostek ladunkowych . W przy-pad­

ku stosowania paletyzacji, opakowania transportowe naJe­

ży formować na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm wg 

PN -81 /M-7821'6 . Ładunek na palecie naie ży zabezpieczyć 

przed przesuwaniem s ię i deformacją tak, aby tworzył wr az 

z paletą ~wartą i stabilną jednostkę laduI!,kową. 

4 . 3. Przechowywanie . Chlorek niklawy uwodniony na­

leży przechowywaĆ w h-ytyc h i dobr ze wentylowanych po­

mieszczeni'tch magazynowych ,( t emperatura nie wyższa niż 

-o JO C, wilgotnoś ć nie wyżs za niż 50%) . 

1) , 
Patrz Informacje dodątkowe ,p; 3 . 

Dopus,zczalna liczba warstw składowania wynosi: dla 

skrzynek i beczek drewnianych - 4, dla palet skr:;o;ynkowych 

z d rutu -' 3, dla hę bnów tektlj.rowych - l. 

Okres gWlirancji wynosi 2 lata, licząc od daty prodW<E:ji. - , 

~ . 4. Transport. Chlorek niklawy jest uwodniony ma-
, , ' 

teriAłem niebezpiecznym : klasli' 6 .1 , punkt 68c, liczba maI'-
I 

ginesowa 601 RlD i klasa 6 .1 ; punkt 68c, liczba margine-

sowa 2601 ADR ., 

Opakowany wg 4 . 2 można przewozić-transportem kole-

jowym lub samochodami, zgodnie z odpowiednimi pr zepi-

sami tra~sportowymi 1) ; 

Dopuszczalna liczba warstw ładowania dla skr zynek ' 

d r ewnianyc;h wynosi 4, dla beczek drewnianych - J, dla pa­

let skrzynkowych z drutu - 2 , dla bębnów tekturowych - l. 

5 . BADANIA 

5 . 1. Rodza je badań 

a) sprawdzanie wymagań ogólnych (3 . 1) , 

b) oznaczanie zawartości chlorku niklawego uwodnio-, 

negQ l 3.2a), 

c) oznaczarlie Odczynu pH 5%( m / m ) , roztworu (3 . 2b) " 
, , 

d) oznaczanie zawa'rtości -siarczanów ( 3.2c), 

e) oznaczanie zawartości s ubstancji nierozpuszczal-
, . 

nych w wodzie, ( 3 . 2d) , 

f) oznaczanie zawartości żelaza ( 3 . 2e), miedzi (3 .2f) , 

ołowiu ( 3 . 2gl', 

g)' oznacz~nie zawartości kobaltu ('3 . 2h) , 

h ) oznaczanie zawartości cynku , (3 . 21) , 

i) oznaczanie zawartości sodu (3: 2j ), wapnia ,( 3. 2k). 

5 .2. Wielkość partii. Partię produktu opakowanego sta­

nowi najwyże j 500 kg. chlorku niklawego uwodnionego. 

5 . 3 . Pobieranie próbek. Próbki odczynnika w 

cz .d. a . należy pobierać zgodnie z PN_88/C-80047, 

, 
gatunku 

nato-

miast -pr óbki oil.czynni\<.a ~ gatunku cz . - zgoil.nie z l'N - 67 Ź 

C - 04500 . 

Z przed'stawionej d o badań. partii należy wylosować na 

ś lepo opakow'a nia w liczbie podanej w tabl. 2 . Z każdego 

( wylosowanego opakowania ,należy pobraĆ co najmniej 2 prób 
, " 

ki pier wotne . 

Najmn ie jsza wielkość próbki pierwotnej powinria wyno-, 
, , 

sić 100 g; natomiast wielkość średniej próbki laborato-

ryjnej powinna wynosiĆ 500 g. 

Tablica 2 

Liczba opakowań jednostkowych . Liczba 'próbek 
, w partii, jednostkowych 

do 15 5' 

16 . 
' ~ 25 , 7 

. 
26 ~ 63 8 

64 ~ 160 9 

ponad 160 10 
• 
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5.4. Opis bad~ń 

5;4.1. Wytyczne 'ogólne. Podczas analizy, jeżeli ·nie 

zaznaczono inaczej, należy stosować wyłącznie odc zynniki 

w gat1.Ulku cz. d. a. oraz wodę destylowaną lub wodę o rów­

noważnej czystości.. 

Ważenie do stalej masy należy interpretować wg P N - 811 
I 

C-0l055 p. 2.4.4. 

5.4.2. 3prawdzanie wymagań ogólnych. Ocenić wizual ­

nie postać i l;>arwę próbki ~hlorku niklawego uwodnionego 

wg PN-81/C~01~55 p. 2.1.1 ,i 2.1.2, rozpus'zczalność okreś­

lić wg PN-81/C-Q1055 p. 2.2. 

5.4.3. Oznacz'anie zawartości chlorku niklaweg.o Jlwod-

nionego 

5.4.3'.1. Zasada metody. Oznaczanie chlorku niklawego 

polega na kompleksometrycznym miareczkowaniu j~nów N~" 
WeI'senianem dwusodowym. Nikiel reaguje z wersenianem 

dwusodowym w stos1.Ulku molarnym 1: 1. Konie'c reakcii 0-, - ' . 

znacza się za pomocą mieszaniny wskaźn'ikowej mureksydu 

lub sulfarsazynu. 

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory 
"-

a) Roztwór bworowy l wg PN-82 /C-04950 p. 2.4.3. 

b) Wersenfan dwusodowy, roztwór mianowany o 

(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/l, przygotowany wg PN-82/ 

C-04950 p. 2.5. 

c) Mieszanina wskaźnikowa mureksydu wg PN-81/ 

C-06501 p. 2.6.24 lub roztwór sulfarsą.zynu wg PN-81 / 

' C-06501 p. 2.6.29. 

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 0,30.; 

0,35 g próbki chlorku niklawego uwqdnion'ego z dokład­

nośCią do 0,0002 g, przenieść dokolby stożkowej pojemnoś­

. ci 250 mI, rozpuścić:'" 100 mI wody i wykonać oznaczanie 
I 

wg PN-82/C-04950 p. 2.6.15. 

5.4.3.4. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 

chlorku nikla)!fego uwodnionego (X l) obliczyć w %(m /m) 

wg wzoru 

(1) 

w którym: 

VI - objętość roztworu wersenianu dwusodowego 

o c (di-Na-EDTA) ,;, 0,0500 mol/l zużytego 

do miareczkowania, mI, 

m
1

- masa odważki próbki chlorku niklawego 

w odnione go , g, 

u-

0,011885- ilość chlorku niklawego uwodnionego odpo-

wj,adająca 1 mI roztworu wersenianu dwuso-

dowego O c (di-Na-EDTA) = 0,0500 mol/l, , 
g / mI, 

5 .4.3. 5 . Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco-
• 

wy oznaczania należy przyjąć średnią aryt~etyczną wyni-

ków dwóch równoległych oznac zań. Różnica między wyni­

kami oznaczań nie powinna być większa niż 0,3%. 

5 . 4.4 . Oznaczanie odczynu pH/5%(m / lI'i) roztworu na­

le ży wykonać wg PN-77 /C-04963 p. 2.2. 

5 .4. ? Oznaczanie zawartości siarczanów 

5 . 4 . 5 .1. Odczynniki i r~ztwory - wg PN- 82 / C - 04519 

p . 2. 3 . i oraz roztwór wzorcowy chlorku niklawego nie za­

wierający siarczanów. 5 g chlorku niklawego uwodnionego 

odważon~go z dokładnoś cią do 0,01 g umieścić w zlewce 

pojemności 250 mI roz puścić w 70 mI wody, ogrzać do wrze­

n ia , 9 .odać 15 mI ro ztworu chlorku barowego, dopelnić do 

. objętości 100 mI, wymieszać i pozostawić na 12 h. Po u­

pływie, tego czasu, zdekantować przezroczysty roztwó.r znad 

osadu. Do przygotowania roztworu porównawczego pobrać 

20, O mI tego roztworu. 

5 .4. 5 .2. Wykonanie oznaczania. Odważyć 1 g prób~i 
, \ 

chlorku niklawego uwodnionego z dokładnością do 0,01 g i 

rozpuścić w 15 mI wody. 

Wykonać oznaczanie wg PN-82 / C-04519 p. 2.3.2 dla 

gat1.Ulku cz.d.a . i wg P N-82 / C-04519 p. 2.5.2 dla gat1.Ul­

ku cz. 

Należy wykonać dwa równoległe oznaczania. Próbka chlor­

ku niklawego uwodnionego od powiada wymaganiom normy, je­

żeli zmętnienie powst'ałe w roztworze badanym jest mniej­

sze lub równe zmętnieniu roztworu porównawczego, zawie-

rającego w tej samej objętości te same ilości odczynników 

oraz: 

dla odczynnika c z. d. a . -

dla odczynnika c z . 

2-
0,05 mg 50

4 
' 

2-
0,30 mg 50

4 
i 20, O 'mI roztworu wzorcowego chlorku niklawego nie za­

wier.ającego siarczanów • 

5. 4 .6. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz -
, 
czalnych w wodzie. Odważyć 60 g próbki chlorku niklawego 

u'fodnionego z dokładnością do 0,01 g, rozpuścić w 600 mI 

wody z dodatkiem 1 mI kwasu solnego ( e HCl = 1,19 g / mI i , 
wykonać oznaczanie wg PN-54/C-045l7. Próbka chlorku 

niklawego uwodni,Onego odpowiada wymaganiom normy, 

żeli masa wYS!J-szbnej pozostałości nie przekracza: 

dla odc zynnika cz.d.a. 3 mg,. 

dla odczynnika cz . 6 ,mg. 

je-

5.4.7. Oznaczanie zawartości żelaza, miedzi i ołowiu 

5.4.7.1. Zasada metody. Żelazo, miedź i ołów ' ozna­

cza się za pomocą płomieniowej absorpc:y:jnej spektrometrii 

atomowej' bezpośrednio z roztworu próbki chlorku niklawe-, 

go metodą dOdatków wzorca. 

5.4.7.2. OdCZynniki i roztwory 

a) Kwas azotowy spektralnie cz . , roztwór (1+1). 

bl Roztwór wzorcowy ' pod~tawowy miedzi ( Cu
2

+), przy­

got9wany wg PN-81/C-06503 p.' 2.2.1.34. 1 mI roztworu 

wzorcowego pOdstawowego miedzi' zawiera l '10- 3 g Cu
2

+. 



4 BN-88/6191-20 

, 2+ c) RDztwór wZDrcDwy podstawDwy DłDWiu ( Pb ), przy-

gDtDwany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b). l mI rDztwDru 
" . -3 2+ 

WZDrcDwegD pDdstawDwegD DłDWiu zawiera l . 10 g Pb , 
3+ ' 

d) RDztwór wZDrcDwy podstawDwy żelaza ( Fe ), przy-, 

gDtDwanywg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75. l mI rDztwDru 
. -3 3+ 

WZDrcDwegD pDdstawowegD żelaza zawiera l' 10 g Fe 

e) RDztwór wZDrcDwy 'rDbDczy - mieszanina jDnów 
, 2+ 2+ 
Cu , Pb • Do. kDlby pDmiarDwej pDjemnDŚci 100 mI 

TO 3+ re , 

od-

mierzyć po. 1,0 mI rDztwDrów wZDrcDwych (5.4 .7 .2b), c), 

d) , dDpełnić do. kreski i wymi~szać. l mi roztwDru rDbD-

" - 5 " , 
czego. zawiera po. l • 10 g pDszczegDlnych JDnDw. 

5.4.7.3. Aparatura i przyrządY 

a) SpektrDmetr do. absDrpcji atDmDwej z kDmpletnym wy­, 
pDsażeniem , 

b) Lampy: żelazDwa , miedziDWa i DłDwiDwa z katDdami 

wnękDWymi. 

5 . 4.7 . 4 . Warunki fDtDmetrDwania . Oznaczanie ,należy 

wykDnać w płDmieniu acetylenDwD-pDwietrznym, w Dptymal­

nych warunkach ustalDnyc,h dla stDsDwanegD aparatu. ,Ab­

sDrbancję żelaza należy mierzyć przy długDści fali 248,3nm, 

miedzi - 324,7 nm, DŁDWiu - 217 lub 283,3 nm. 

5 . 4 , 7 . 5 . PrzygDtDwanie próbki do. Dznaczania. Odważyć 

DkDłD 10 g próbki chlDrku niklawego. uWDdnIOnegD z dDkŁad­

nDścią do. 0,01 g, przenieść do. kDlby pDmiarDwej pDjemnDś­

ci 106 mi, rDzpuścić w 70 ~ 80 mi wDdy. Następnie dDdać 

2 mi rDztwDru kwasu ,azDtDwegD (5.4 .7. 2a) • ZawartDść kDI­

by dDpełnić do. kreski i wymieszać (RDztwór A). 

5.4.7.6. Wykonanie oznaczania . Do czterech kolb po­

miarDwych pDjemnDŚci 50 mi Ddmierzyć po. 25, O mi ' roztwD­

ru A (5.4.7 . 5) DraZ kDleJnD 0,2,5, 5 ,0 i 10,0 mi rDbD­

czego. rDztwDru wŻDrcDwegD (5 .4.7.2e). ZawartDść kDlb 
, F 3+ 

dDpełnić do. kreski i wymieszać. Stężenia dDdatkow e , 
2+ 2+ , 

Pb i Cu w Dtrzymanych rDztwDrach wynDSZą 0, 

- 7 -6 -6 / 5 ' 10 ,l '10 i 2 . 10 g mI. 

, Zmierzyć absDrbancję żelaza, miedzi i DIDWiu w przygD­

tDwanych rDztwDrach w warunkach pDdanych w 5.4.7 . 4. 

5.4 .7.7. Obliczanie wyników Dznaczania . ZawartDść że­

laza (X 2), miedzi (X 3)' DłDWiu (X 4) Dbliczyć w %(m /m ) wg 

wzorów: 

, 
X = 

2,3,4 

o 
A 2,3,4 

(A' -Ao )·m . 25 
2,3,4 2,3,4 2 

A o • 'a" . V • 50 

X" 
2,3,4 

2,3,4 2,3,4 2 
= ----~~--------------~--

'" X 2,3,4 = 

(A" -Ao )·m ·25 
2,3 ,4 2,3,4 2 

A
O 

2,3.4 
m 

(A 2,3,4 

Ul V 
a 2. 3. 4' 2' 50 

AO ) m 
2,3,4 

100 (2' ) 

. iOO (2 ") 

100 ( 2'11) 

w którym: 

o 
A 2 3 4 - absDrbancjit DdpDwiedniD żelaza, miedzi , , , 

i DłDWiu w rDztworzepróbki bez dDdat-

ków wzorca, 

'a', fi, "', ' - stężenie dDdatków wZDrca, g/mi, , 
2 3 4 

m - masa odwa'żki próbki chlDrku nik~ awegD 
2 

uwodniDnegD, g, 

A, 'A" A'" 
234 ' 2,3,4 2 ,3,4 " 

- absDrbancja DdpDwiedniD 

ielaza, miedzi i ' DłDWiu w 

rDztwDrach z dDdatkami 

wzorca, 

V 2 - DbjętDśćrDztwDruAwg 5 . 4 .7. 5, mi 

5 . 4 .7.8. W.l{1lik kDńcDWY Dznaczania. Za wynik kDńcD-
, 

wy należy przyjąć średnią arytmetyczną wartDści X 2,3,4' 
" ,,, 

X 2,34' X 2,3,4; 

5 .4.8. Oznaczanie zawartDści kDbaltu i cynku 

5.4.8 .1. Zasada metDdy. , Oznacz'anie kDbaltu i cynku 

wykDnuje się metDdą plDmieniDwej absDrpcyjnej , spektrD ­

metrii atDmDwej bezpDśredniD w rDztwDrze chlDrku nikla-

wegD. 

5.4.8 .2. OdCZynniki i rDztwory 
2+ 

a.) RDztwór wZDrcDwy pDdstawDwy cynku (Zn ), przy-

gDtDwany wg PN-81/06503 p . 2.2.1.23, l mi rDztworu WZDr-
-3 2+ 

cDwegD pDdstawDwegD cynku zawiera l . 10 g Zn 
, ' , 2+ . 

, b) RDztwór wZDrcDwy pDdstawDwy kDbaltu ( CD ) , przy-

gDtDwany wg PN-81/C-ośi503 p. 2.2.1. 35. l mi WZDrCDwe-
ł -3 2 

go. rDztwDru podstawDwegD kDbaltu zawiera l . 10 g CD 

c) RDztwór wZDrcDwy rDbDczy - mieszanina jDnów CD 
2+ 

i Zn 2+. Do. kDlby 'pDmiai-DWej pDjemnDści 100 mi Ddmierzyć 
po. 1,0 mi rDztwDrów ~zDrcDwych 5.4.8.2a), b), dDpełnić 

do. kreski i wymieszać. l mi rDztwDrU rDbDczegD zawiera po. 

0- 5 " , 
l . l g pDszczegDlnych jDnDw. 

5.4.8.3. Aparatura i przyrządy 

a) SpektrDmetr do. absDrpcji atDmDwej z kDmpletnym wy-

pDsażeniem , 

b) Lampy: cynkDwa i kDbaltDwa z katDdami wnękDwymi. 

5.4.8 .,4: Warunki fDtDmetrDwania - wg 5.4.7.4. AbsDr­

bancjękDbaltu należy mierzyć przy długDści fali 240,7 nm, 

a cynku - 213,9 nm. 

5 .~.8.5. PrzygDtDwanie próbki do. Dznaczania. Odważyć 

DkDłD 2 g próbki chlDrku niklawego. uWDdniDnegD z dDkład-

nDścią do. 0,01 g . Przenieść do. kDlby pDmiarDwej pDjem-

nDści 100 mi, rDzpuścić w 50 ~ 60 mi wDdy,dDpełnić do. 

kreski i wymieszać. (RDztwór B). W przypadku DznaCza-

nia kDbaltu w g,5ltunku cz. , rDztwór B należy rDzcieil.czyć 

• 
10 .; 90 (RDztwór C). , 

5.4.8.6. PrzygDtDwanie skali 'wzDrców i krzyWej WZDr-
, , " _lA .' , 

cDwej. Do. czterech kDib ppmiarDwych pDjemnDści 100 mi 

Ddnlierzyć kDlejnD: 2,0; 5,0; 10,0 i 20,0 ml ro'ztwDru rD­, 
bDczegD ( 5.4.8.2c) "dDpe,łniĆ UD kreski i wymieszać. 
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, 2+ 2+ 
Stężenia jonow Co i Zn w przygotowanych roztwo-

- 6 
r ach (skali wzorcó'o/) wynoszą: 0,2 ' 10, 0,5 

-6 
. 10 , 

-6 - 6 / l' 10 ,2' 10 g ml. 

. Zmierzyć absorbancjc; kobaltu i cynku w tak przygoto-

wanych roztworach, a z uzy::;kanych wyników wykreślić 

krzywe wzorcowe, od'kłaaając na osi odciętych steżenia, 

a na osi rzędnych odpowiadające im wielkośCi absorbancji. 

5.4.8.7. Wykonanie o znaczania . Zmierzyć absorbancję 

cynku w rQztworze B (5 . 4 . 8 . 5), natomiast kobaltu w roz­

tworze B dla gatunku cz . d.a, a w roztworze C (5 .4.8.5 )" 

dla gatunku cz. w warunkach podany~h wp. 5 .4.8.4. Z krzy­

wych wzorcowych odczytać stężenie cynku i kobaltu w roz.. 

tworze. 

5 .4. 8 . 8 . Obliczanie 'wyników oznaczania • Za~rtość cyn­

ku (X ,s) dla obydwu gatunków chlorku niklawego i kobaltu 

(X
6

) (dla gatunku cz . ct. a . ) obliczyć w %( m /m ) wg wzoru 

X _ a 5,6 • V 3 . 100 

5,6 - m 
3 

( 3) 

, 
natomiast zawartość kobaltu (X

6
) (dla gatunku cz . ) 

wg wzoru 

• a . V 3' 100 . 100 X·a "· V . 10
3 

X' 6 6 3 
= = 6 m . 10 m

3 3 

( 3' ) 

w których : 

a5 ,6 - stężenia odpowiednio cynku i kobaltu odczytane 

z krzywych wzor cowych, g/mi, 

V 3 -" objętość roztworu B przygotowanego wg 5 .4 .8 .5 , 

mi, 

m
3 

- maSa odważki próbki chlorku niklawego uwod-

nionego, g . 

5 . 4 . 8 . 9 . Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco­

wy ~znaczania należy przyjąć śreanią arytmetyczną wyni­

ków dwóch równoległych oznaczań. Różnica między wyni­

kami nie powinna przekraczać 20% wyniku niższego. 

5 . 4 . 9. Oznaczanie zawartości sodu i wapnia 

5.4.9 .1. Zasada metody. Sód i wapń oznacza się meto­

dą płomieniowe j absor pcyjnej spektrometrii atomowe j bez-

~ośrednio z roztworu próbki chlorku niklawego 

nego. 

5 . 4 . 9 . 2. Odczynniki i roztwory 

uwodnio-

a) Chlorek lantanowy, spektralnie cz . , roztwór 0,4% 

(m /m) . 1,33 g tlenku la.ntanowego odważonego z dokładnoś­

cią do 0,01 g zwiLbyć wodą, dodać 2 mI kwasu solnego 

(5.4 . 9 .2b), dopełnić do objętości 500 mi i wymieszać. 

b) Kwas solny spektr alnie cz., (' ( HCI) = 1,19 g / ml. 

c) Roztwór wzorcowy podstawowy sodu, przygotowany 

wg PN-81/C-06503 p. 2 .2.1.60. 1 mI roztworu wzorcowe -
" . , . - 4 

g o podstawowego. sodu zawier a 1 . 10 g Na . 
2+ 

d) Roztwór wzorcowy podstawowy wapnia (Ca ), przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p . 2.2.1. 70. 1 1n1 roztworu 
. -4 2+ 

wzorcowego podstawowego wapnia zawiera l . 10 g Ca 

, e) Roztwór wzorcowy roboczy _ mieszanina jonów Ca 2+ 
+ 

i Na • Do kolby pomiarowej pojemności 100 mi odmierzyć " 

po 1, O mI roztworów wzorcowych (5 .4.9. 2c, d), dopełnić 

do kreski i wymieszać . l mI wzorcowego roztworu 

czego zawier a po l· 10-
5 

g poszczególnych jonów. , 
5 . 4.9 . 3 . Aparatura i przyrządy 

robo-

a) Spektrometr do absorpcji · atomowej z kompletnym 

wyposażeniem . 

b) Lampy : sodowa i wapniowa z katodami wnękowymi. 

5 .4.9.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.7.4. Absor­

bancję sodu należy mierzyć przy długości fali 589, O nm, a 

wapnia" - 422,7 nm. 

5 . 4.9.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. Odważyć 

około l g próbki chlorku niklawego uwodnionego z dokład­

nością do O, Ol g, przenieść do kolby pomiarowej pojemnoś ­

ci 100 mi, rozpuścić w wodzie, dodać l mi kwasu solnego, 

wymieszać i dodać 10 mi roztworu c hlorku lantanowego . Do-

. pełnić d o kreski i wymieszać . 

5 . 4 . 9.6 . Pr"zygotowanie skali wzorców i krzywej wzor­

cowe j. Do czterech kolb pomiarowych pojemności 100 mi 

odmierzyć kolejno : 1,0,2 ,0 , 5,0 i 10,0 mi wzorcowego 

roztworu robo'czego (5 . 4 . 9 . 2e), rozcieńczyć 40 ;. 50 mi 

wody, dodać po l mi kwasu solnego i 'po 10 mi roztworu 

chlork~ lantanowego , dopełnić do kreski i wymieszać. 

Stęże.nia poszczególnych jonów w przygotowanych roz-

tworach ( skali wzorców ) 
- 7 -6 ' 

wynoszą: 1'10- 7 , 2 '10- 7 , 

5 . 10 ,l '10 g / ml. 

Zmierzyć absorbancję s odu i wapnia w przygotowanej 

skali wzorców w warunkach podanych w 5 . 4.9 . 4, · a z uzy­

s kanych w:yników wykre ślić krzyw e wzorcowe wg 5 . 4 . 8 . 6~ 
. , 

5.4.9 .7. Wykonanie oznaczania . Zmierzyć absorban-

cję sodu i wapnia w roz tworz e przygotowany m wg 5.4 . 9 . 5 

w warunkach podanych w 5 . 4 . 9 .4, a z krzywych wzorco­

wych odczytać stężenia sodu i wapnia w roztworze . 

5 .4.9.8. Obliczanie wyUików oznaczania . Zawartość 

sodu (X 7) i wapnia (X S) oblic zyć w %(m /m ) wg wzoru 

w którym : 

stężenie 'Odpowiednio sodu i wapnia 

z k r zywych wzorcowych, g / mi, , 

(4) 

odczytane 

V4 - objętość roztworu przygotowanego wg 5 .4 .9 .5ml, 

m 4 - masa odważ ki próbki chlorkU' ~iklawego 

nionego, g. 

uwod-

5 .4.9". 9 . Wynik końcQwy oznaczania . Za wynik k06c owy 
, 

oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników 

dwóch równoległych oznaczań. Różnica między "1llikami nie 

powinna przekraczać 20"10 wyniku niż szego. 
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5.5. Ocena wyników badań. Partię chlorku ni)<lawego 

uwodnionego należy uznać za zgodną z wymaganiami normy, 
, , 

jeżeli wyniki badań próbki chlorku niklawego uwodnionego 

pobranej wg 5 .3 odpowiadają wymaganiom podanym w 

rozdz. 3. 

należy stosow~ć zasady interpretacji wg 

p. 2.3.2 ( metoda Z). 

PN-70/N-02120 

5.7. Zaświadczenie . o wynikach badań; Na życzenie 

odbiorcy do każdej partii chlorku niklawego producent jest 

obowiązany' wystawić i przesłać odbiorcy zaświadczenie, 

w którym m.in. należy podać wyniki przeprowadzonych ba-

5.6. Interpretacja wyników. Przy obliczaniu wyników da;',. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca norme ' - . . Przedsiębiorstwo 

Przemysłowo- Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, 

Gliwice, Zakład Odczynników Chemicznych Lublin. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-20 

a) wprowadzono metodę komplek'sometrjCznego , , 
czania zawartości głównego składnika 'Zamiast metody 

gowej, 

b) zrezygnowano z oznaczania azotu ogólnego, 

ozna-

wa-

c) wprowadzono oznaczania żelaza, miedzi, ołowiu, 

cynku i kobaltu metodą absorpcji atomowej zamiast metoda­

mi kolorymetrycznymi, 

d) wprowadzono oznaczanie sodu i wapnia metod-ą ab-

sorpcji atomowej zamiast oznaczania metali alkalicznych 

i ziem alkalicznych jako siarczany, 

e) zrezygnowano z oznaczania sodu i wapnia dla gatun- ' 

ku cz. 

3. Normy iciokumenty związane 

PN-81 /C -01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywa­

nia badań 

PN-67 /C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera­

nia i przygotowywania próbek 

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i próby. Oznaczania 

substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach 

chemicznych 

PN-82/C-04519 . Analiza chemiczna. Oznaczanie małych za­
I 

wartości siarczanów w bezbarwnyc;h roztworach meto-

dą turbidymetryczną 

P N-82 /C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne 

metody oznaczania zawartości kationu głównego skład­

nika 

PN-77 /C-04963 Analiza chemiczna. Oznac,zanie pH wod­

nych roztworów produktów chemicznych 

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-

tworów wskaźhików 

PN-81 /C -06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie . roz­

tworów do kolorymetrii i nefelometrii 

P N-87 / C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie 

ste . Pakowanie, pr;>:echowywanie i transport 
\ 

czy-

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czy­

ste. Ogóln'e wytyczne pobierania próbek i przygotowa­

nia średniej próbki laboratoryjnej 

PN-81/M-78216 Palety ładunkowe płaskie jednopłytowe , 
czterowejściowe bez skrzydeł drewniane ąOO X 1200 -

EUR 

PN-70/N-02120 ,Zasady zaokrąglania i. zapisywania liczb 

PN-78 / 0-79021 Opakowania. System wymiarowy 

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartością. 

Znaki i znakowanie. Wymagania podstaw.owe 

PN-76/0-79351 Opakowania trans portowe drewniane. Bę­

czki 

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z t\!.Urzyw sztucu 

nych. Worki pohetylenowe otwarte płaskie, bez fałd 

zgrzewane 

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzX-: sztucznych. Zamk­

nięcia. Wymagania i badania 

BN-71/6419-03 Opakowania z tworzyw sztucznych. Pod-
• 

kładki 

BN-73/6419-04 Taśmy samoprzylepne z folii wiskozowe'j 

i nieplastyfikowanego polichlorku winylu. Szeregi wy-

miarowe 

BN-84/6833-23 Opak?wania jednostkowe szklane. Słoje ty­

pu POCH do odczynników chemi~znych 

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe' z tarcicy 

do odczynników chemicznych 

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. 

U. nr 53, poz. 272 z 1984 r.) 

Specjalne warl.\llki przewozu towarów niebezpiecznych w 

międzynarodowej ,Komunikacji Kolejowej. Załącznik nr 

4 do umowy o międzynarodowej Komunikacji Tcrwarowej 

(SMGS (Dz.TiZKnr7~ poz. 35z 1966r.) .wraz z 

późniejszymi zmianami ujętymi w nowym wydaniu prze­

pisów z dnia 1 kwietnia 1978 r. 

Konwencja lJliędzynarodowa o przewozie kolejami (COTlF). 

Załącznik B do przepisów ujednoliconych do umowy o 

międzynarodowym przewozie towarów kolejami (CIM). 
. 

Aneks l Regulaminu dla międzynarodowego przewozu 
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kolejami \owarów niebezpiecznych ( RID ) z dnia l 

1985r. (Dz . TiZK nr 7, poz. 44 z 1985 r. ) wmz z . " 

maja 
\ , , 
poz-

niejszą zmianą ( Dz. TiZK nr 5, poz. 49 z 1986 r. ) 

Regulamin Przedsiębiorstwa PKP o ł 'adowaniu i zabezpie -
\ 

czaniu przesyłek towarowych ( Dz . TiZ K nr 9, poi' . 68 

z 1985 r. ) 

Zarządzenie Ministr a: Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. 

w sprawie ładowania samochodów ciężarowych i przy-
, -- , 

czep (Mon. Pol.. nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35 poz. 

25~ z 1968 r. ) 

Przepisy o ładowaniu wagonów towarowych. Załącznik 11 

do umowy o wzajemnym użytkowaniu wagonów towaro-

wych w komunikacji międzynarodowej ( RIV) ( Dz. Ti7,K , 
nr 15, poz . 119 z 1981 r. ) wraz z późniejszymi zmia-

nami , 

Rozporządzenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnę-
, ~ 

trznych z dnia 2 ' grudnia 1983 r. w sprawie warunków 

i kontrdl~ przewozu drogowego materiałów niebezpiecz­

nych ( Dz. U . nr 67, poz. 301 z 1983 r. ) , wraz ze zmia­

ną (Dz . U. nr 42 , poz. 206 z 1986 r • .) 

Rozporządzenie Ministra Zdrowia i Opieki Społecznej z 

dnia 28 grudnia 1963 r. w ~prawie 'oznacza~ia substan-

cji trujących ( uz. U. nr 2 , poz . 8 z 1964 r. ) wraz 

później3Zym uzupełnieniem ( Dz . U. nr 7, poz. 45 

I964 r. 

z 

z 

. Rozporządzenie Ministra Zdr owia i Opieki SpoŁecznej z 

dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i 

środków szkodliwych ( Dz . U nr 2, poz . 9 z ' 1964 r. ) 
-

wraz z późniejszymi uzupełnieniami ' 

Ustawa z dnia 21 maja 1963 r. o substanc jach t rujących 
< 

( Dz. U . nr 22, poz . 116 f 1963 r . ) 
, 

Rozporządzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 paździer-

nika 1987 r. w sprawie wykazu r zeczy niebezpiecznych , 
wyłączonych z przewozu koleją oraz szczególnyc h wa-

, 
runków przewozu rzeczy niebezpiecznyc,h dopuszczo-

nych do przewozu ( Dz . U . nr 32, pOZ. , 169 z 1987 r. ) . 

4. Symbol wg S WW 

dla' gatunków cz.d.a • . - 1331-11, . 

dla g~tunków cz. - 1331-42 . 

\ \ 

5 . Autor projektu normy - mgr Krystyna Piotrowska-

- Zub, Przeds ię biorstwo Przemysłowo- Handlowe Polskie 

Odc zynniki Chemiczne, Gliwice, Zakład Odczynników Che­

micznych, Lublin. 


