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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest chlorek niklawy uwodniony sto-
N

sowany jako odczynnik chemiczny. Chlorek niklawy uwod- .

niony ma:
a) wzér chemiczny NiCl,* 6]—[20,
" b) mase molowg 237,70 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podzial. W zaleznosci od zawartosci zanieczysz-

czen, rozrdznia si¢ dwa gatunki chlorku niklawego ‘uwod-

nionego, oznaczone:
cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia chlorku niklawego uwodnione-

go do analizy:

CHLOREK NIKLAWY UWODNIONY cz.d.a.
BN-88/6191-20

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne, Chlorek niklawy uwodniony po-

winien byé krystalicznym proszkiem barwy ziclonej,
trzejgcym w suchym powietrzu i szybko rozplywajgcym, sig
w wilgotnym powietrzu, tatwo rozpuszczalnym w wodzie i
alkoholu etylowym.

3.2. Wymagania chemiczne - wg tabl. 1.

Tablica 1

G atunki
Wymagania
; cz.d.a CZ.
a) Zawarto$é<¢ chlorku niklawego
(N1C12-'6H20), % (m/m), nie
mniej niz 98,0 96,0
b) Odézyn pH 5% (m/m), roztwo- | nie pormali-
ru, nie mniej niz 3s9 zuje sig
¢) Siarczandw (8042-) , % (m/m),
nie wigcej niz 0,005 0,03

cd. tabl. 1
Gatunki
Wymagania
cz.d.a CZie
d) Substancji nierozpuszczalnych
w H20, %(m/m) | nie wiecejniz| 0,005 0,01
e) Zelaza (Fe3+) , B(m/m), nie
wiecej niz 0,001 0,005
: . 24, o
f) Miedzi (Cu ), %(Mm/m), nie
wigcej niz 0,001 0,005
, 2% "y .
g) Otowiu (Pb ), %(m/m), nie
wiecej niz 0,002 0,005
h). Kobaltu (Co®"), %(m/m), nie
- wiecej niz ' 0,005 0,02
s ‘ 2 ~ /
i) Cynku (Zn“"), %(m/m), nie
' wiecej niz 0,001 0,01
5 + o .
j). Sodu (Na ), %(m/m), nie wie- nie normali-
cej niz - 0,01 zuje sig¢
el 2+, )
k) Wapme (Ca +), %(m/m) , nie nie normali-
wigcej niz 0,005 |zuje sie

wie-

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Chlorek niklawy uwodniony na-

lezy pakowacd,znakowad, przechowywaé 1 transportowad

zgodnie z PN-87/C-80001 oraz z obowigzujgcymi  przepi-
sami w transporcie kolejowym i drogowym 1).
i {
4.2. Pakowanie
4L.2.1. Opakowania jednostkowe
a) Stoje ze szkla brunatnego typu POCh wg BN-84/

6833-23, zamykane nakretkami z tworzywa sz_tuczﬁego wg
PN-73/6419-02, wytozonymi podktadkami polietylenowymi
lub inn.jmi chemicznie odpornymi wg BN-71/6419-03. Na-
kretki dodatkowo zabezpieczone ta$mg samoprzylepng wg
BN-73/6419-04 lub pierécieniami termokurczliwymi.

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

') Patrz Informacje dodatkowe pe 3.
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b) Worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06.

Masa netto: 351 50 kg. -
Dopuszcza sie inny rodzaj.i wielko$¢ opakowania jed-
nostkowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcq = zabez-

plecza jakos$¢ produktu w sposdb nie gorszy od wyze] wy-
mienionych opakowan i ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4s2.2. Znakowanie opakowan jednostkowvch nalezy wy-

konaé¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszczajgc do-

datkowo: ' |
a) klase niebezpieczeristwa 6.1 V_;fg RID/ADR,
b) napis "Szkoedliwy" pod nazwag odczynnika w jezyku

angielskim. (Chlorek niklawy uwodniony nie jest zaliczany

do Wykazu A i B M.Z.i 0.S8.)1).

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla . stoi*~ stanowig

skrzynki drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06 _Iub pa-
lety skrzynkowe z drutu typu UJC. Pojedyncze sltoje nalezy
zabezpieczyé przed rozbiciem materiatlem amortyzujgcym,
np. folia pecherzykowa "pneumopak" lub innym podobnym i

ustawiaé w skrzynkach w jednej warstwie,

4.2,3.2. Opakowania transportowe dla workéw z folii

polietylenowej stanowig bebny zwijane z tektury, Wwzmoc-

nione obreczami metalowymi, z dnami i wiekami z tworzy-

wa drzewnego, pojemno$ci 351 50 1, wysokoéci 325 10 mm

lub 450 +10 mm i $rednicy 397 5 mm lub beczki drewnia-

ne wg PN-76/0-79351.

Dopuszcza sig inny rodzaj i wielkoéépp&ko“;ani‘a tran-
sportowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg i . prze-
woznikiem oraz jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu w ‘5p0-
30b nie gorszy od Wyiej'wymienionYCh opakowan, ma wy-
miary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowan
wg PN-78/0-79021 i jest zgodne z obowigzujgcymi | prze-
pislarni w zakresie materiatéw niebezpiecznych,

La 250 Znal‘:c;wanie opakowan transportowych nalezy wy
konaé zgodnie z PN-87/C:80001 p. 2.8.4,
dodatkowo: |

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/C-79252 p. 2.4.1, 2.4.3,
2.4.10, '

b) nalepke ostrzegawczg wzdr

szkodliwe dla zdrowia" wg RID/ADR.

umiesZCzajgc

nr 6,1 A - "Materialy

4.2.5. Formowanie jednostek lgdunkowych.W przypad-

ku stosowania paletyzacji, opakowania transportowe nale-
2y formowa¢ na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm  wg
PN-81/M-78216, Ladunek na palecie nalezy =zabezpieczyé
przed przesuwaniem si¢ i deformacja tak, aby tworzyl wraz

z paletg zwarta i stabilng jednostkg tadunkowgq.

4.3, Przechowywanie. Chlorek niklawy uwodniony na-

lezy przechowywa¢ w krytych i dobrze wentylowanych po-
mieszczeniach magazynowych (temperatura nie wyzsza niz

'O 21 * » » 3 3 . .
307C, wilgotnoéé nie wyzsza niz 50%).

1 i
) Patrz Informac je dodatkowe ps 3.

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania wynosi:  dla
skrzynek i beczek drewnianych - 4, dla palet skrzynkowych
z drutu - 3, dla bebnéw tekturowych - 1.

QOkres gwarancji wynosi 2 lata, liczgc od daty produkeji.

4.4. Transport, Chlorek niklawy jest uwodniony = ma-

teriatem niebezpiecznym: klasd 6.1, punkt 68c, liczba mar-
ginesowa 601 RID i klasa 6.1, punkt 68c, liczba margine-
sowa 2601 ADR. '

Opakowany wg 4.2 mozna przewoziéti‘ansportem kole-

jowym lub samochodami, zgodnie z odpowiednimi przepi-
sami traﬁ5portowymi1) .
Dopuszczalna liczba warstw tadowania dla-  skrzynek

drewniahycﬁ wynosi 4, dla beczek drewnianych - 3, dla pa-

let skrzynkowych z drutu - 2, dla bebnéw tekturowych - 1.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzanie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci chlorku niklawego uwodnio-

nego (3.25) :

¢) oznaczanie odczynu pH 5%(m/m), roztworu (3.2’0)‘,'
d) oznaczanie zaﬁa'rtoéci siarézanéw (3.2(:),
e) dz_naczanie zawarto$ci substancji  nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2d), '

f) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2e), miedzi (3.2D),
otowiu (3.2g),

g) oznaczanie zawarto$ci kobaltu ('3.2h),

h) oznaczanie zawarto$ci cynku. (3,2i),

i) oznaczanie zawarto$ci sodu (3.2j), wapnia (3.2k).

5.2. Wielko$éé partii. Partie produktu opakowanego Sta-

nowi najwyzej 500 kg.chlorku niklawego uwodnionego.

5.3. Pobieranie prébek, Prébki odczynnika w  gatunku

cz.d.a. nalezy pobie.rac' zgodnie z PN-BS/ C-80047, nato-
miast probki odczynnika w gatunku cz, - zgodnie 2 PN-GH_
C-04500.

7 przedstawionej do badari partii nalezy wylosowaé na
$lepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2. Z kaid‘ego
wylosowaﬁego opakowania nalezy pobra¢ co najmniej 2 préb
ki pierwotne,

. Najmmiejsza wielko$¢ prébki pierwotnej powinna wyno-
laborato-

si¢ 100 g, natomiast wielko$é $éredniej proébki

ryjnej powinna wynosi¢ 500 g,

Tablica 2
Liczba opakowan jednostkowych | Liczba prébek
w partii, jednostkowych

do 15 M 5

16+ 25 v 7

26.& 63 ’ 8

64 : 160 9

ponad | 160 ‘ 10
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50 4. Opls badaﬁ.

5.4.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie

zaznaczono inaczej, nalezy stosowacé wylgcznie odczynniki

w gatunku cz.d.a. oraz wode¢ destylowang lub wode o réw-

nowaznej czysto$ci. |
Wazenie do stalej masy nalezy intferpretowac’ wg PN-81/

C-01055 p. 2.4.4.

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogdlnych. Ocenié wizual-

nie postaé i barwe prébki chlorki niklawego uwodnionego
wg PN-81/C-01055 p. 2.1.11 2.1.2, rozpuszczalno$é okresé-

li¢ wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci chlorku niklawego uwod-

nionego

5.4.3.1. Zasada metody. Oznaczanie chlorku niklawego

polega na kompleksometrycznym miareczkowaniu jondw NE
wersenianem dwusodowym. Nikiel reaguje z wersenianem
dwusodowym w stosunku molarnym 1:1. Koniec reakcji o-
znacza sie za pomocg mieszaniny wskazZnikowej mureksydu

lub sulfarsazynu.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory
a) Roztwér buforowy I wg PN-82/C-04950 p. 2.4.3.

roztwér mianowany o

wg PN-82/

b) Wersenian dwusodowy,
(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/1, przygotowany
C-04950 p. 2.5.
c¢) Mieszanina wskaZnikowa mureksydu wg PN-81/
C-06501 p. 2.6.24 lub roztwér sulfarsazynu wg PN-81/

C-06501 p. 2.6.29..

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 0,30 =
doktlad-

0,35 g prébki chlorku niklawego uwodnionego =z

noscig do 0,0002 g, przenies$é do kolby stozkowej pojemnosé-

ci 250 ml, rozpuscié w 100 ml wody i wykonaé = oznaczanie
wg PN-82/C-04950 p. 2.6.15.
5,4.3.4. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartosé
chlorku niklawe go uwodnionego (X ) obliczy;c' w  %(m/m)
wg wzoru

v, 0,011886 + 100
X s - (1)

\

w ktérym: '
Vl- objeto$é roztworu wersenianu dwusodowego
o ¢(di-Na-EDTA) = 0,0500 mol/1  zuzytego
do miareczkowania, ml,

m, - masa odwazki préobki chlorku niklawego  u-

wodnionego, g,
0,011885- iloéé chlorku niklawego uwodnionego  odpo-
wiadajaca 1 ml roztworu wersenianu dwuso-
| dowego o ¢(di-Na-EDTA) = 0,0500 mol/1,

g/ml,

5.4.3.5. Wynik koricowy oznaczania, Za wynik korico-

Wy oznaczania nalezy przyjac $rednig arytn.'letycznq wyni-

“objetos$ci 100 ml, wymieszac¢ i pozostawié na 12 h.

kéw dwéch rdédwnoleglych oznaczan. Réznica miedzy wyni-

kami oznaczat nie powinna byé wieksza niz 0,3%.

5.4.4. Oznaczanie odczynu pH/ 5%(m/m) roztworu na-

lezy wykonaé wg PN-77/C-04963 p. 2.2,

5.4.5. Oznaczanie zawarto$ci siarczandw

5.4.5.1. Odczynniki i reztwory - wg  PN-82/C-04519

p- 2.3.1 oraz roztwoér wzorcowy chlorku niklawego nie za-
wierajgcy siarczandéw, 5 g chlorku niklawego uwodnionego
odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g umiedci¢ w zlewce
pojemnoéci 250 ml rozpuéci¢ w 70 ml wody, ogrzaé¢dowrze-
nia, doda¢ 15 ml roztworu chlorku barowego, dopelni¢ do
Po wu-
plywie tego czasu, zdekantowad przezroc2yéty roztwdr znad

osadu. Do przygotowania roztworu porédwnawczego pobrad

20,0 ml tego roztworu.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazyé 1 g  prébki

chlorku niklawego' uwodnionego z doktadnosdcig do 0,01 g i
rozpusci¢ w 15 ml wody.

Wykonaé oznaczanie wg PN-82/C-04519 p. 2.3.2 dla
gatunku cz.d.a. i wg PN-82/C-04519 p. 2.5.2 dla gatun-
ku cz. _

Nalezy wykonaé dwa rownolegle oznaczania. Prdbka chlor-
ku niklawego uwodnionego odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli zmetnienie powstate w roztworze badanym jest mniej-
sze lub réwne zmetnieniu roztworu poréwnawczego, zawie-
rajacego w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikdéw
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg SO

4 ]
2.
- 0,30 mg SOA ,

i 20,0 ml roztworu wzorcowego chlorku niklawego nie za-

dla odczynnika cz.

wierajgcego siarczandw,

5.4.6. Oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-

rc.zalnych w wodzie. Odwazyé 60 g prébki chlorku niklawego

uwodnionego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpuéci¢ w 600 ml
wody z dodatkiem 1 ml kwasu solnego (¢ HCl = 1,19 g/ml i
wykonaé oznaczanie wg PN-54/C-04517. Prébka  chlorku
niklawego uwodnionego odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli masa wysuszonej pozostato$ci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. - 3 mg,

dla odczynnika cz. - 6.mg.

5.4.7. Oznaczanie zawarto$ci zelaza, miedzi i olowiu

5.4.7.1. Zasada metody. Zelazo, miedZ i otéw  ozna-

cza sig¢ za pomocg plomieniowej absorpcyjnej spektrometrii

~atomowej bezpos$rednio z roztworu probki chlorku niklawe-.

go metodg dodatkdéw wzorca.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz,, roztwdr (1+1).
b) Roztwdr wzorcowy podstawowy miedzi (Cu2+) , przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34. 1 ml roztworu

2+

wzorcowego podstawowego miedzi zawiera 1 - 10'3 g Cu .,
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g ; 2+
¢) Roztwér wzorcowy podstawowy otowiu (Pb~ ), przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b). 1 ml roztworu
: - 2+
wzorcowego podstawowego otowiu zawilera 1- 10 " g Pb .

3+
d) Roztwér wzorcowy podstawowy zelaza (Fe™ ), przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.754 1 ml

roztworu

3 3+
g e .
" . e s i 3+
e) Roztwdr wzorcowy roboczy - mieszanina jondw Fe™ ,

Cu2+ , Pb2+

wzorcowego podstawowego zelaza zawiera 1+10

. Do kolby pomiarowej pojemno$ci 100 ml  od-
mierzyé po 1,0 ml roztwordw wzorcowych (5.4.7.2b), c),
d), dopeilnié¢ do kreski i wymiészac’. 1 ml roztworu robo-

czego zawiera po 1° 10-5 g poszczegdlnych jondw,

5.4.7.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z kompletnym wy-
posazeniem,
b) Lampy: zelazowa, miedziowa i olowiowa z katodami

wnekowymi.

5.4.7.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy

wykonaé¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym, w optymal-
nych warunkach ustalonych dla stosowanego aparatu. Ab-
sorbancje zelaza nalezy mierzy¢ przy diugosci fali 248,3nm,

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

5.4.7.5. Przygotowanie prébki do oznaczania., Odwazy¢

okoto 10 g prdbki chlorku niklawego uwodnionego z doktad-
noécig do 0,01 g, przeniesc do kolby pomiarowej pojemnos-
ci 100 ml, rozpuécié¢ w 70 : 80 ml wody. Nastgpnie ‘dodaé
2 ml roztworu kwasu azotowego (5.4.7.2a). Zawartosc kol-

by dopelnié do kreski i wymieszaé (Roztwér A).

5.4.7.6. Wykonanie oznaczania. Do czterech kolb po-

miarowych pojemnosci 50 ml odmierzy¢ po 25,0 ml’ roztwo-

ru A (5.4.7.5) oraz kolejno 0, 2,5, 5,01 10,0 ml robo-

kolb

. ; 3+
dopeinié do kreski i wymieszaé. Stezenia dodatkéw Fe™

Pb2+ i Cu2+

7, 1-10°

czego roztworu wzorcowego (5.4.7.2e). Zawartoéc

w otrzymanych roztworach wynoszg 0,
- 6 -6

5+ 18 i2+10 ~ g/ml,

'Zmierzyé absorbancje zelaza, miedzi i olowiu w przygo-

towanych roztworach w warunkach podanych w 5.4.7.4.

5.4.7.7. Obliczanie wynikdw oznaczania. Zawartosé ze-

laza (X,), miedzi (XS) , olowiu (Xé-) obliczyé w %(m/m) wg

WZOorow :
Ao ’ v =0
- n - -
e R TR . 100 (27
’ o . (=g
23,5 (A2,3,4.— 2’3‘4) 'm2 25
AO & " 'V .50
X"2 - 3 2.3.4 2,3,4 2 . 100 (2"
s " oo ] ‘m 25
(A2,3,4 2,3,4) 2
o n . e
e A29314 ¢ 2,3,4 V2 20 . 100 ' (2"')
X 2347 o - )
. A - A m
( o oy 2,3.4)

w ktérym:
A°2 3.4 absorbancja odpowiednio zelaza, miedzi
i otowiu w roztworze prdbki bez dodat-
kéw wzorca,
a’ 5 ".3 ’”:4 - stezenie dodatkdw wzorca, g/ml, -
m, - masa odwazki prébki chlorku niklawego
uwodnionego, g,
A"2,3,4 .A”2’3,4 .A"’Z,3,4 - absorbancja  odpowiednio

zelaza, miedzi 1 olowiu w

roztworach =z dodatkami
wzorca,

V2- objeto$é roztworu A wg 5.4.7.5, ml

5.4.7.8. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik korico-
wy nalezy przyja¢ érednig arytmetyczng warto$ci X’Z 3.4
X 2,34 ] X

ree

2,3,4"

5.4.8. Oznaczanie zawartoéci kobaltu i cynku

5.4.8.1. Zasada metody. Oznaczanie kobaltu i cynku

wykonuje sie metodg ptomieniowej absorpcyjnej  spektro-

" metrii atomowej bezpoérednio w roztworze chlorku nikla-

wego.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

. 2
a) Roztwor wzorcowy podstawowy cynku ( Zn +) , przy-

gotowany wg PN-81/06503 p. 2.2.1.23, 1 ml roztworu wzor-
. -3 2+
cowego podstawowego cynku zawiera 110 ~ g Zn .
, 2 :
b) Roztwdr wzorcowy podstawowy kobaltu (Co +) , przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.35. 1 ml wzorcowe-

3 g Coz.

3 . o o 2+
c¢) Roztwdr wzorcowy roboczy - mieszanina jonéw Co

i Zn2+

go roztworu podstawowego kobaltu zawiera 110"

. Do kolby pomiarowej pojemno$ci 100 ml odmierzy¢
po 1,0 ml roztwordéw wzorcowych 5.4.8,2a), b), dopeinié
do kreski i wymieszaé¢. 1 ml roztworu roboczego zawiera po

1- 10-5 g poszczegdlnych jondw.

5.4.8.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z kompletnym wy-
posazeniem,

b) Lampy: cynkowa i kobaltowa z katodami wnekowymi.

5.4.8.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.7.4. Absor-

bancje kobaltu nalezy mierzy¢ przy dlugoéci fali 240,7 nm,
a cynku - 213,9 nm.

5.4.8.5. Przyegotowanie prébki do oznaczania. Odwazy¢

okoto 2 g prébki chlorku niklav}ego uwodnionego z doktad-
noécig do 0,01 g. Przenie$c¢ do kolby pomiarowe] pojem-
noéci 100 ml, rozpuéci¢ w 50 :+ 60 ml wody, dopeini¢c do
kreski i wymieszaé. (Roztwér B). W przypadku oznacza-
nia kobaltu w gatunku cz., roztwdér B nalezy rozcienczyd

10 ¢+ 90 (Roztwdr C).

.

5.4.8.6. Przygotowanic skali wzorcéw i krzywej wzor-

100 ml

cowej. Do czterech kolb pomiarowych pojemnoéci
odmierzyé kolejno: 2,0; 5,0; 10,01 20,0 ml roztworu ro-

boczego (5.4.8.2¢), dopelnié do kreski i wymieszac.
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iZn w przygotowanych roztwo-
0,5 -10'6,

Stezenia jonéw Co

-6

rach (skali wzorcédw) wynoszg: 0,2-10
1 10'6, 2-10'6

Zmierzy¢ absorbancje kobaltu i cynku w tak  przygoto-

g/ml.
wanych roztworach, a z uzyskanych  wynikéw wykreslié
krzywe wzorcowe, odkladajgc na osi odcietych  stezenia,

a na osi rzednych odpowiadajgce im wielko$ci absorbancji.

5.4.8.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancje

cynku w roztworze B (5.4.8.5), natomiast kobaltu w roz-
(5:ds8:5)
dla gatunku c¢z. w warunkach podanych w p, 5.4.8.4. Z krzy

tworze B dla gatunku cz.d.a, a w roztworze C

wych wzorcowych odczytaé stezenie cynku i kobaltu w roz-

tworze.

5.4.8.8. Obliczanie wynikédw oznaczania. Zawarto$é cyn-

ku (X:) dla obydwu gatunkéw chlorku niklawego i kobaltu
5
(X6) (dla gatunku cz.d.a.) obliczyé w %(m/m) wg wzoru

X, o= —2 ‘ 3
5,6 m (

natomiast zawartos<¢ kobaltu (X_%) (dla gatunku cz.)

wg wzoru

(37

w ktdrych:
a5’6 - stgzenia odpowiednio cynku i kobaltu odczytane
z krzywych wzorcowych, g/ml,
V3 - objeto$¢ roztworu B przygotowanego wg 5.4.8.5,
ml,

m_, - masa odwazki prébki chlorku niklawego  uwod-

3

‘nionego, g.

5.4.8.9. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik korco-

WYy oznaczania nalezy przyjaé $re@nig arytmetyczng wymi-
kéw dwéch réwnolegtych oznaczan. Réznica miedzy

kami nie powinna przekraczadé 20% wyniku nizszego.

5.4.9. Oznaczanie zawartcéci sodu i wapnia

5.4.9.1. Zasada metody. S4&d i wapn oznacza sie meto-

dg plomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej bez-
posrednio z roztworu prébki chlorku niklawego uwodnio-
nego.

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

0, 4%

a) Chlorek lantanowy, spektralnie cz., roztwdr
(m/m), 1,33 g tlenku lantanowego odwazonego z doktadnoé

cig do 0,01 g zwilzyé wodg, doda¢ 2 ml kwasu solnégo

(5.4.9.2b), dopetnié do objetosci 500 ml i wymieszad.
b) Kwas solny spektralnie cz., g(HCI) = 1,19 g/ml.
¢) Roztwor w;oréowy podstawowy sodu, przygotowany

wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.60. 1 ml-roztworu wzorcowe-

go podstawowego sodu zawiera 1°10 ' g Na.

2
d) Roztwdr wzorcowy podstawowy wapnia (Ca +) ,przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70, 1 ml roztworu

A 2+

wzorcowego podstawowego wapnia zawiera 1 ° 100 gCa" .

wWyni-

; : ST 2+
e) Roztwdér wzorcowy roboczy - mieszanina jonéw Ca
iNa'. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml  odmierzyé

po 1,0 ml roztwordéw wzorcowych (5.4.9.2c, d), dopélnic’

do kreski i wymieszaé¢, 1 ml wzorcowego roztworu  robo-
czego zawiera po 1- 10-5 g poszczegdlnych jondw,
5.4.9.3. Aparatura i przyrzady
a) Spektrometr do absorpcji atomowej z  kompletnym

wyposazeniem.

b) Lampy: sodowa i wapniowa z katodami wnekowymi.

5.4.9.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.7.4. Absor-

bancje sodu nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali 589,0 nm, a

wapnia - 422,7 nm.

5.4.9.5. Przygotowanie prébki do oznaczania. Odwazyé

_okoto 1 g prébki chlorku niklawego uwodnionego z doktad-

nos$cig do 0,01 g, przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemno$-
ci 100 ml, rozpusci¢ w wodzie, doda¢ 1 ml kwasu solnego,

wymieszac i doda¢ 10 ml roztworu chlorku lantanowego. Do

~peinié do kreski i wymieszad.

5.4.9.6. Przygotowanie skali wzorcdw i krzywej wzor-

cowej. Do czterech kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 1,0, 2,0, 5,01 10,0 ml wzorcowego

roztworu roboczego (5.4.9.2¢e), rozcienczyé 40 :+ 50 ml
wody, doda¢ po 1 ml kwasu solnego i\pO 10 ml roztworu
chlorku lantanowego, dopeinié do kreski i wymieszad.

Stgzenia poszczegdlnych jondw w przygotowanych roz-
tworach ( skali wzorc‘éw\) wynoszg: 1- 10-7, 2 - 10—7,
5 ‘10-7, 1.- 10_6 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje sodu i wapnia w przygotowanej
skali wzorcéw w warunkach podanych w 5.4.9.4, a z uzy-

skanych wynikéw wykreéli¢ krzywe wzorcowe wg 5,.4.8.6.

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyé absorban-

cjg sodu i wapnia w roztworze przygotowanym wg 5.4.9.5
w warunkach podanych w 5.4.9.4, a z krzywych wzorco-

wych odczytad stezenia sodu i wapnia w roztworze.

- o : . g : s s
5.4.9.8. Obliczanie wynikdw oznaczania., Zawartosd

sodu (X7) i wapnia (XS)_ obliczyé w %(m/m) wg wzoru

a -V, -100
8 /
SN (4)
7,8 B
4
w ktérym:
a7 g T stgzenie odpowiednio sodu i wapnia odczytane

z krzywych wzorcowych, g/ml,
V4 - objgtos¢ roztworu przygotowanego wg 5.4.9.5ml,
mA - masa odwazki prdbki chlorjku ﬁiklawego uwod-

nionego, g.

5.4.9.9. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik koicowy

oznaczania nalezy przyjgé $rednig arytmetyczna wynikdw
dwdéch réwnoleglych oznaczan. Réznica miedzy wynikami nie

powinna przekraczaé 20% wyniku nizszego.
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5.5. Ocena wynikédw badaii. Partie chlorku niklawego

uwodnionego nalezy uznaé za zgodng z wymaganiami normy,
jezeli wyniki badani prébki chlorku niklawego uwodnionego
pobranej wg 5.3 odpowiadajg wymaganiom podanym W
rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikdw. Przy obliczaniu  wynikdéw

nalezy stosowaé zasady interpretacji wg  PN-70/N-02120

P- 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zadwiadczenie o wynikach badaii. Na Zzyczenie

odbiorcy do kazdej partii chlorku niklawego producent jest
obowigzany wystawié i przestad odbiorcy za$wiadczenie, -
w ktédrym m.in. nalezy podaé wyniki przeprowadzonych ba-

daii.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Przedsiebiorstwo

Przemyslowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,

Gliwice, Zaklad Odczynnikéw Chemicznych Lublin,

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

a) wprowadzono metode kompleksometrycznego ozna-
czania zawarto$Sci gtdwnego sktadnika zamiast metody wa-
gowej,

b) zrezygnowano z oznaczania azotu ogdlnego,

c) wprowadzono oznaczania zelaza, miedzi, olowiu,
cynku i kobaltu metodag absorpcji atorﬁowej zamiast metoda-
mi kolorymetrycznymi,

d) wprowadzono oznaczanie sodu i wapnia metodg ab-
sorpcji atomowej zamiast oznaczania metali alkalicznych
i ziem a,lkalicinych jako siarczany, |

e) zrezygnowano z oznaczania sodu i wapnia dla gatun-
ku cz. |

3. Normy i dokumenty zwigzane

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

nia badan

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania prdbek
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby.  Oznaczania

substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
warto$ci siarczandw w bezbarwnych roztworach meto-
dg turbidymetryczna

PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne

metody oznaczania zawarto$ci kationu gtéwnego sktad-

nika

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wod-
nych roztwordéw produktéw chemicznych

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

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-
tworow do kolorymetrii i nefelqmetrii

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie  czy-

ste, Pakowanie, przechowywanie i transport

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

ste. Ogdlne wytyczne pobierania prébek i przygotowa-

nia $redniej prébki laboratoryjnej ‘

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednopltytowe
czterowejéciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200 -
EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoécia.
Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

' czki

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucz-
nych. Worki polietylenowe otwarte ptaskie, bez fald
zgrzewane .

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzywa sztucznych, Zamk-
nigcia. Wymagania i badania

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

BN-73/6419-04 ' Tas$my samoprzylepne z folii ~ wiskozowe}]
i nieplastyfikow.;:mego pélichlorku winylu. Szeregi wy-
miarowe

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje ty-
pu POCH do odczynnikédw chemicznych \

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

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

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

Specjalne warunki przewozu towaréw mniebezpiecznych w
miqdzyharodowej Komunikacji Kolejowej. Zatgcznik nr
4 do umowy o miedzynarodowej Komunikacji Towarowej

(SMGS (Dz,TiZK nr 7, poz. 35z 1966 r.) wraz =z
pbéZniejszymi zmianami ujetymi w nowym wydaniu prze-
piséw z dnia 1 kwietnia 1978 r.

Konwencja miedzynarodowa o przewozie kolejami (COTIF).
Zalgcznik B do przepiséw ujednoliconych do umowy o
miedzynarodowym przewozie'towaréw kolejami (CIM).

Aneks | Regulaminu dla miedzynarodowego przewozu
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kolejami towardw niebezpiecznych (RID) z dnia 1 maja
1985 1. (Dz.TiZK nr 7, poz. 44 z 1985 r,) wmzz péi-
niejszg zmiang (Dz.TiZK nr 5, poz. 49 z 1986 r.)

Regulami;l Przedsie;biorstwé PKP o tadowaniu i zabezpie-
czaniu przesylek towarowych (Dz.TiZK nr 9, poz. 68
z 1985 r.)

Zarzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.
w sprawie tadowania samochoddw cigZarowych i przy-
czep (Mon. Pol. nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35 poz.
250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych., Zatgcznik Il
do umowy o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw  towaro-

wych w komunikacji miqdzynarodowej (RIV) (Dz,TiZK

nr 15, poz. 119 z 1981 r.) wraz z pbéZniejszymi zmia-

nami
Rozporzgdzenie Ministréw Komunikacji i Spraw  Wewng-
. & i
trznych z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkdw

i kontroli przewozu drogowego materialéw niebezpiecz-
nych (Dz.U. nr 67, poz. 301 z 1983 r.), wraz ze zmia-
ng (Dz.U. nr 42, poz. 206 z 1986 )

Rozporzgdzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej z

dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie oznaczania substan-

‘Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki

cji trujacych (Dz.U. nr 2, poz. 8z 1964 r.) wraz z

péZniejszym uzupelnieniem (Dz.U. nr 7, poz. 45 z
1964 r.

Spolecznej z
dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i
$rodkdw szkodliwych (Dz.U nr 2, poz. 9 z - 1964 r.)

wraz z pdZniejszymi uzupelnieniami

Ustawa z dnia 21 maja 1963 r. o substancjach trujacych
(Dz.U. nr 22, poz. 116 z 1963 r.) .
Rozporzgdzenie Ministra Komimikacji z dnia 6 pazdzier-

nika 1987 r. w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych
wytgczonych z przewozu kolejg oraz szczegdlnych wa-
runkéw przewozu rzeczy niebezpiecznych dopﬁszczo-

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

4. Symbol wg SWW

- - 1331-11,
- 1331-42.

dla gatunkdéw cz.d.a.

dla gatunkdw cz.

\
5. Autor projektu normy - mgr Krystyna Piotrowska-

Polskie

-Zub, Przedsiebiorstwo Przemystowo-Handlowe
Odczynniki Chemiczne, Gliwicé, Zaklad Odczynnikéw Che-

micznych, Lublin.



