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PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Kwas bromowodorowy Zamiast 
BN-64/6191-29 

l. WSTĘP 

I"r zedm iote m normy jest kwas bromowodorowy stosowa-

ny jako od czynnik chemiczny . Kw as brom owodorowy ma: 

a) wzór chemiczny HBr . 

b ) masę molową 80,91, 

c) wŁaściwoś ci s zkodliwe dla zd rowia - działa drażnią­

co na oc zy i skórę . 

2 . PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2 . 1. Podział. W zależności od zawartości za.nieczysz-

cze ll, roz różnia się dwa gatunki kw asu bromowodorowego, 

oznaczone : 

cZ . d . a . - czysty do analizy, 

cz . - czysty. 

2 . 2 . Przykład oznaczenia kwasu bromowodorowego czy­

stego do analizy: 

KWAS BROMOWODOROWY cz . d . a . BN - 88/6 l 9l - 29 

3. WYMAGANIA 

3 . 1. Wymagania ogólne . Kwas bromowodorowy powinien 

być cieczą przez:roczystą, bezbarwną lub żółtawą (na sku ­

tek wydzielania się wolnego bromu pod wpływem utleniają ­

cego działania powiet rza), o gęstości nie mniejszej niż 

1,37 g/mI. 

"- Grupa katalogowa 1051 

3 . 2 . Wymagania chemiczne - wg tabl. l. 

Tablica l 

Wymagania Gatunki 

a) Zawartość kwasu bromowodoro­
wego ( HBr ), %(m /m ), nie 
mniej niż 

b) Substancji nielotnych , %( m /m ), 
n ie więcej niż 

c) Kwasu c hl orowodorowe go 
( j . Cl-), %(m /m), nie więce j 

niż 

d) Kwasu jodowodor owego ( j . ,f) 

cz . d . a . 

40 

0,005 

0,02 

%(m /m) , n ie więcej ni ż 0,002 

cz . 

40 

0,02 

0,2 

nie normali­
zuje się 

e) Siarki ( j •. 50
4

2
-), %~m/m), nie 

WIęcej m z 0,005 0,03 

3-
E) Kwasu fosforowe go ( j . PO 4 ), nie. normali-

%(m / m ) , nie więce j ni ż 0,0002 :<uje się 

g) Ar senu (As), %(m / m) , nie wię - nie normali -
cej ni ż 0,00002 zuje się 

. 3+ 
h) Zelaza ( Fe ), %(m / m), n i e 

więcej niż 

i) Miedzi ( Cu
2

+), %(m /m ), nie 
więcej niż 

2v 
jl Ołowiu ( Pb ), %(m / m ), n ie 

więcej ni ż 

2+ 
k ) Kadmu ( Cd ), %(m / m ) , nie 

więcej ni ż 

l ) Wapnia ( Ca
2

+), %( m /m), nie 

0,0001 

0,0002 

0,0002 

0,0002 

więcej niż 0,001 

2+ 
m) Magnezu (Mg ), %(m /m ), n ie 

więcej niż 0,001 

0,0005 

0,002 

0,002 

0 , 002 

nie normali­
zuje się 

nie normali­
zuje się 
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4. PAKOWANIE , PRZECHOWYWANIE l TRANS PORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Kwas bromowodorowy należy pa­

kować, znakować, przechowywać i transportować zgodnie 

z PN-87/c-8oci01 oraz zgodnie z obowiązującymi 

pisami w transporcie kolejowym i drogowym 1) • 

4.2. Pakowanie 

4 .2.1. Opakowania jednostkowe stanowią butelki 

prze-

ze 

szkła brunatnego pojemnoŚci 500 lub 1000 typu POCh wg 

BN-79/6,831 -13, zamykane nakrętkami z tworzywa sztucz ­

nego wg BN-73/6419-02, z podkładkami polietylenowymi 

wg BN-71 / 6419-03Iub butelki do leków typu LB - 5 wg BN-831 

6831-53, zamykane kapslokorkami .lub nakrętkami z two-

rzywa sztucznego z podkładkami polietylenowymi. Do za­

bezpieczenia zamknięcia butelek nale ży stos'ować pierście­

nie termokurczliwe lub taŚmę samoprzylepną wg BN -73 / 

6419-04. 

Pojemność opakowania: 500 lub 1000 mI. 

W uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza się inny rodzaj i 
I . 

wielkość opakowama jednostkowego, jeżeli zabezpiecza 

ono jakość produktu w sposób nie gors zy niż wyżej wymie­

nione opakowania i ma wymiary zgodne z zasadami systemu 

wymiarowego opakowań wg PN-78/0-79021 oraz jest zgodne 

z obowiązującymi pr zepisami w zakresie materiałów niebez-

piecznych . 

4 .2.2. Znakowanie opakowań jednostkowych należy wy-

konać zgodnie z PN - 87 / C - 80001 p. 2.8.3, umieszczając 

dodatkowo: 

a ) klasę niebezpieczeństwa 8 wg RID/ADR, 

b) napis ostrzegawczy " żrące", 

c ) znak nie bezpie czeństwa dla substancji żrących 

PN-76/ 0 - 79251 p . 2.3:10, 

wg 

d ) napis "ostrożnie środek szkodliwy" (kwas 

wodorowy nal e ży do wykazu B . M • Z i O. S . ) 

4 .2.3. Opakowania transportowe dla butelek 

bromo-

stanowią 

s krzy nki drewniane zamknięte wg BN-63/7161-06 lub pa­

lety skrzynkowe z drutu typu UJC . Pojedyncze butelki na-
! 

leży z abezpieczyć przed rozbiciem materiałem amortyzują -

cym np. folią pęcherzykową " pneumopak " lub innym podob­

nym i ustawiać w skrzynkach w jednej warstwie. 

Dopuszcza się inny rodzaj i wielkość opakowania tran­

sportowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcą i prze­

woźnikiem, jeżeli zabezpiecza jakość produktu w sposób 

nie gorszy niż wyże j wymienione opakowania, ma wymiary 

zgodne z P N - 78 / 0-79021 oraz jest zgodne z obowiązującymi 

przepisami w zakresie materialów niebezpiecznych. 

4 . 2 . 4. Znakowa nie opakowań transportowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87 / C - 80001 p. 2.8.4, umieszczając 

d odatkowo: 

1) P atrz Informac je dodatkowe. p . 3 . 

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.3.1, 2.4.3, 

2.4.4, :<:.4.10, 

b) nalepkę ostrzegawczą wg wzoru nr 8 RlD/ ADR - "ma-

teriały żrące". 

4.2.5. Formowanie jednostek ładunkowych. W przypad­

ku stosowania paletyzacji, opakowania transportowe nale­

ży formować na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm wg 

PN-81/M-78216. Ładunek na palecie należy zabezpieczyć 

przed przesuwaniem się i deformacją tak, aby tworzył wraz 

z paletą zwartą i stabilną jednostkę ładunkową. 

4.3. PrzechowYWanie. Kwas bromowodorowy należy 

przechowywać w krytych, suchych i dobrze wentylowanych 

pomieszczeniach magazynowych (temperatura nie wyższa 

niż 50%). 

Dopuszczalna liczba warstw składowania wynosi: dla 

skrzynek drewnianych - 4, dla palet skrzynkowych z dru­

tu - 3 . 

Okres gwarancji wynosi 2 lata, licząc od daty produk-

cji. 

4~4. Transport. Kwas bromowodorowy jest materiałem 

niebezpiecznym: klasa 8, liczba marginesowa 801 punkt 

5b wg RID i klasa 8, liczba marginesowa 2801, punkt Sb 

wg ADR. Opakowany wg 4.2 można przewozić transportem 
, 

kolejowym lub samochodami zgodnie z odpowiednimi prze-

pisami transportowymi 1) . Dopuszczalna liczba warstw ła-

dowania dla skrzynek drewnianych wynosi 4, dla palet 

skrzynkowych z drutu - 3. 

5. BADANIA 

5 .1. Rodzaje badań 

a) sprawdzanie wymagań ogólnych (3 .1 ), 

b) oznaczanie zawartości kwasu bromowodorowego (3.2a) , 

c) oznaczanie zawartości substancji nie lotnych ( 3. 2b), 

d) oznaczanie zawartości kwasu chlorowodorbwego 

(3 . 2c) , 

e) oznaczanie zawartości kwasu jodowodorowego (3.2d) , 
2-

f) oznaczanie zawartości siarki Ci. SO 4 ), (3. 2e), 

g) oznaczanie zawartoŚci kwasu fosforowego (3, 2f) , 

h) oznaczanie zawartoŚci arsenu (3 . 2g) , 

i) oznaczanie zawartości żelaza (3. 2h) , 

j) oznaczanie zawartości miedzi (3 .2;) , 

k) oznaczanie zawartości ołowiu (3 . 2j) , 

1) oznaczanie zawartości kadmu (3. 2k) , 

m) oznaczanie zawartości wapnia (3 .21 ) , 

n) oznaczanie zawartości magnezu (3 . 2m). 

5 .2. Wielkość partii. Partię produktu opakowanego 

stanowi najwyżej 500 l kwasu bromowodorowego. 

5 .3. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika w gatunku 

cz. należy pobierać zgodnie z PN-67/C-04500, natomiast 

w gatunku cz .d.a. należy pobierać zgodnie z PN-88/ 
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C-b0047 . Do pobierania próbek należy stosować pipety za­

opatrzone w pompkę lub pipety automatyczne . 

Z pr zedstawionej do badań partii należy wylosować na 

ślepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2 . Z każdego 

wyl osowanego opakowania należy pobrać l próbkę pierwot­

ną . Najmniej s za wie lkość próbki pierwotnej powinna wy­

nosić 100 mI , wielko.ść średniej próbki laboratoryjnej po­

winn a wynosić 500 mI. 

Tablica 2 

Liczba opakowań jednostkowych Liczba próbek 
w par tii jednostkowych 

do ~ 15 5 

16 ~ 25 7 

26 ~ 63 8 

64 ~ 160 9 

ponad ~ 160 10 

5 . 4 . O pis badań 

5 . 4 . 1. Wytyczne ogólne . Podczas analizy ', jeżeli n ie 

zaznaczono inaczej, należy stosować wyłącznie odczynniki 

w gatunl<:u cz . d . a. oraz wodę destylowaną lub wodę o r ów­

noważnej czystośc'i, ważenie do stałej masy należy inter­

pretować zgodnie z PN-81 /C-OI055 p . 2.4.4 . 

5 . 4 .2. S prawdzanie wymagań ogólnyc h. Ocenić wizu a l-

nie barwę próbki kwasu bromowodorowego wg P N- 81/ 

C-OI055 p . 2.1.2, gęstość sprawdzić wg PN - 81 / C - 04504 

p. 2.1. 

5 .4.3. O znaczanie zawartości k wasu bromowodorowe go 

5:4.3.1. Zasada metody. Kwas bromowodorowy ozna­

cza s i ę alkacymetrycznie , miareczkując próbkę mianowa­

n ym roztworem wodorotlenku sodowego wobec oranżu mety­

lowego jako wskaźnika . 

5.4.3.2 . Odczynniki i roztwory 

a) Wodorotlenek sodowy, roztwór mianowa'ily o c (NaOH) = 

1 mol / l, pr zygotowany wg PN-8f/c- 04530/ 01 p. 2.2.2. 

b) Oranż metylowy, wskaźni.k, roztwór przygotowany 

wg PN-81 / C -06501 p . 2.Z.30. 

5.4.3.3 . Wykonanie oznaczania. Odmierzyć 7,25 ml 

( 10 g) próbki kwasu bromowodorowego i wprowadzić do u-

przednio zważone j z dokładnością do 0 , 0002 g k olby po-

miarowej pojemności 50 ml zawierającej 10 ml wody , po 

czym ponownie zważyć z tą samą dokładnością . Następnie 

dopełnić zawar(ość kolby wodą do kreski i wymieszać . Po­

brać 20 , O ml otrzymanego roztworu do kolby stożkowej po­

jemności 250 ml, dodać 50 ml wody oraz 2 krople roztworu 

oranżu metylowego i miareczkować mianowanym roztworem 

wodorotlenku sodowego do pierwszej zmiany barwy wskaź­

nika. 

5 .4. 3 . 4. Obliczanie wyników oznaczania . 7.awartość kwa­

s u bromowodorowego ( X l ) obliczyć w %(m /m ) wg wzoru 

( V I - V 2) • 0,08092 ' 50 ' 100 

m • 20 

(V l -V 2) . 20,23 ( 1) 

= 
l 

w któr ym : 

V I - obj ę tość mianowanego r oztworu wodorotlen -

ku sod ow ego o c ( NaOH ) = 1 ,0000 mol/l, zu-

żytego do miarec z kowania , ml, 

V2 - objętość mianowan ego ro z tworu wodor ot len­

ku sodowego o c ( NaOH ) = 1 ,0000 mol / I od -

powiadająca zawartości kwasu c hlorowodo ­

r owego oznaczane go wg 5 .4.5, mi, ( l mg C I 

odpowiada 0,03 mI mianowanego roztworu wo­

dor o tlenku sodowego o c ( NaOH ) = 1,0000 molID, 

m - masa odważki próbki kwasu bromowodorow e ­
l 

go, g, 

0,08092 - ilość kwasu bromowodorowe go odpowiadają ­

ca l mI roztworu wodorotlenku sodowego o 

c(NaOH) = 1,0000 mol / I, g / mI. 

5 . 4 . 3 . 5 . Wynik końcowy oznaczania . Za wynik kO llcO­

wy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni ­

ków dwóch równoległych oznaczań . R óżnica między wyni ­

kami nie powinna być większa niż 0,3%. 

5 .4. 4 . Oznaczanie zawartości substanc ji nie lotnych . 

Odmierzyć 36,3 ml ( 50 g) próbki k was u bromowodorowe­

go, umieścić w parownicy kwar cowej i wykonać oznac za ­

nie wg PN - 78 / C - 04957 . Po wykonaniu oznacu.nia, próbkę 

pozostawić do oznaczania wg 5 .4. 10 . 6. 

5 . 4 . 5 . Oznaczanie zawartości kwasu c hlorowodor owego 

5 . 4 . 5 .1. Odczynniki i roz t wory - wg P N- 82 / C - 045 18 

p . 2 . 3 .1 oraz : 

a) Kwas szczawiowy, 

b) Kwas siarkowy, roztwór ( l + 1), 

c ) Nadmanganian potasowy, roztwór 5%(m / m ) , 

d ) Siarczan manganawy, r oztwór 5%(m / m ) . 

5 . 4 . 5 . 2 . Wykonanie oznaczania . Odmierzyć 3,6 ml (5g) 

próbki kwasu bromowodorowego, przenieść do kolby pomia­

rowej pojemności 100 ml, dopełnić do kreski wodą i wy -

mieszać . 10 ml tego roztworu przenieść dokolby stoż ko -

wej pojemności 200 mI. Dodać 10 ml roztworu naclmangania-

nu potasowego, 50 ml roztworu siar czanu manganawego i 

70 ml wody, zakwasić 15 ml roztworu kwasu siarkowego, 

po czym, ogrzewając do wrzenia, odparować do objętości 

40 ml. Następnie dodać 30 ml wody i ponownie odparować do 

objętości 40 mI. Po ostygnięciu roztwór przenieść do kolby 

pomiarowej pojemności 100 ml, dopełnić do kreski i wy-

mieszać, następnie przesączyć przez sączek odmyty od 

chlorków gorącą wodą. Roztwór odbarwić kryształkiem 

kwasu szczawiowego. Pobrać 10,0 ml tego roztworu do 
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k olby stożkowej pojemności 100 n:tl i wykonać 

wg P N- 82/C-04518 p . 2~3.3 . 

oznaczan ie 

Próbka kwasu bromowodorowego odpowiada wymaganiom 

normy, j eżeli zmętnienie .powstałe w roztworze badanym 

jest mnie jsze lub równe zmętnieniu roztworu porównawcze­

go przygotowanego jednocześnie i zawierającego w tej sa­

mej objętości te same ilości odczynników oraz : 

dla odczynnika cz . d. a . - 0,01 mg CI-, 

dla odczynnika cz . - O, l mg C l- • 

5 . 4 . 6. Oznaczanie zawartości kwasu jodowod orowe go 

5 . 4 . 6 .1. Zasada metody; polega na utlenianiu kwasu jo­

dowodoro'M!go za pomocą azotynu sodowe go do wolnego jodu i 

wyekstr a howan iu go do warstwy be n zynowe j lub c hlorofoI'-

mowej . 

5 . ~ . 6 . 2 . Odczynniki i roztwory 

a ) Benzen lub c hlorof0rm . 

b ) Amoniak, roztwór 10"1o(m /m ) . 

c) Azotyn sodowy, roz twór l %(m / m ) . 

d ) Kwas siarkowy , r oztwór o C ( ł H
2
50

4
) = l mol / l. 

e) Roztwór wzor cowy podstawowy jodków (J l " ~ przygo-

towany wg PN - 8 l /C - 06503 p. 2.2.1. 33 . l mi roztworu 

wzorcowego podstawowego zawiera l mg ( • 

f) Roztwór wzor c owy roboczy jodków ( ( ) przygotowa­

ny pr zez rozcieńczenie ( 10 .. .90) r oztworu wzor co'M!go pod-

stawowego jodków . l mi roztworu wzor cowego 

zawiera O, l mg ( , 

roboczego 

g) Fenoloftaleina, wskaźnik, pr zy gotowany wg P N - 81/ 

C-06501 p . 2 .2 . 17. 

5.4. 6 . 3 . Wykonanie oznaczan ia . Odmierzyć mikro pi-

petą 0,7 mi (l g) pr óbki kwasu bromowodorowego, rozcie C>­

czyć 5 mi wody, dodać l kroplę fenoloftaleiny i zobojętnić 

roztworem amon iaku, następnie odbarwić r oztwór kwasem 

siarkowym i dodać jeszc ze l mi nadmiaru tego kwasu . Ca­

łość przelać do cylindr a pomiarowego pojemnośc i 25 ml z 

doszlifowanym kor kiem, dopelnić wodą do objętoŚci 20 ml, 

dodać 0,2 mi roztworu azotynu sodowego i 5 mi benzenu lub. 

chlor oformu i silnie wstrząsnąć . Należy wykonać dwa r Ów­

nolegl e oznaczania . Próbka kwasu br omowodorowego od -

powIada wymaganiom normy, je żell 'powstale po uplywie 

2 min zabar wienie warstwy benzynowej lub chlorofor mowej 

nie będzie intensywniejsze od zabar wienia war stwy benze ­

nowej lub chloroformowe j roztworu porównawczego, zawie ­

rającego w tej samej objętości te same ilości odczynników 

oraz dla odczynnika cz . d . a . - 0,02 mg J 

2-
5 . 4 . 7 . Oznaczanie zawartości siar ki ( jako 5°

4
_ )_ 

5 . 4 . 7 . l. Odczynniki i r oztwory ~ wg P N - 82 j C - 04519 

p. 2. 3 .1. oraz : 

a ) W~g lan s odowy, bez wodny . 

b) Woda bromowa, roztwór n a sycony . 

5.4. 7 . 2. Wykon anie oznaczania. Odmierzyć mikropi-

petą 1,4 mi ( 2 g ) dla gatunku cz . d.a . lub 0,7 mi ( l g) dla 

gatunku cz . p r óbki kwasu bromowodorowego i prżenieść do 

par ownicy szklanej, dodać 2 mi wody bromowej i 20 mg wę ­

glanu sodowego. Odparować do sucha n a łaźni wodnej . 

Pozostałoś ć rozpuścić w 10 mi wody i l mi kwasu sol ­

nego 10"1o(m / m ) . Rozt wór przenieść d o kolby stożko'M!j po -

jemnoŚci 50 mi i wykonać oznaczanie wg P N- 82jC- 04519 

p . 2 . 5 . 2 lub p . 2 . 5 . 3 . 

Należy wykonać dwa r ównolegle oznaczania. Próbka 

kwasu bromowodorowego odpowiada wymaganiom normy, je ­

że li zmętnienie powstałe w roztworze badanym jest mniej ­

sze lub r ówne zmętnieniu roztworu porównawczego zawie ­

rającego w te j samej objętości te same ilości odczynników 

or az : 

dla odczynnika cz . d . a . 

d l a odczynnik a cz . 

2-
- O, l mg 504 ' 

2-
- 0,3 mg 504 

ko 

5 . 4 . 8 . Oznaczanie z awartości kwasu fosforow ego ( ja ­

PO 3- ) 
4 -

5 . 4 . 8 . 1. Odczynniki i roztw ory - wg PN - 82 j C- 04503 

p. 2.2 . 3 oraz kwas azotowy, e ( HN0
3

) = 1,4 g/m I. 

5 . 4 . 8 . 2 . Wykonanie o znaczania . Odmierzyć mikropi-

petą 2,0 mi ( 3 g) pr óbki kwasu bromowodorowe go, prze ­

nieść do parownicy sz klane j, dodać 5 mi kwasu azot owego 

i odparować do sucha na Łaźni wodnej . Pozostalo§ć ogrzać 

z 2 mi kwasu siarkowego, dodać 15 mi wody , przenieść do 

kolby stożkowe j pojemności 50 mi i wykonać oznaczanie wg 

P N - 82 / C -0~503 p. 2.2 . 5 . 

Nale i y wykonać d wa r ównolegle oznaczania . Fróbka kwa­

su bromowodorowego odpowiada wymaganiom normy, j eżeli 

intensywność zabarwienia roztworu badanego jest mniejsza 

lub r ówna intensywnoś c i zabarwienia roztworu porównaw ­

czego, pr zygotowanego j ednocześnie i zawierającego w tej 

same j objętości te same ilości od czynn ików oraz dla od -

. 6 3-czynmka cz . d . a . - 0,00 mg P0
4 

5 . 4 . 9 . Oznaczan ie zawartości a r senu 

5 . 4 . 9 . 1. Odczynniki i roztwory - wg P N - 81 / C - 04511 

p . 2 . 4 . 3 . oraz: 

a) Amoniak, roz twór 25%(m / m ) . 

b ) Fenoloftaleina, wskaźnik , pr zy gotowany wg P N - 81/ 

c -0650 l p . 2 . 2 . 17 . 

c ) Dwuetylodwutiokar boaminian srebrowy ( AgDDTK) . 

roztwór 0,5%(m j V ) . Ro zpuścić l g AgDDTK odważonego z 

dokładnością do O, Ol g w 150 mi chloroformu , dodać 2 g 

e tanoloaminy , dopełnić do objętości 200 mi i wymies z ać . 

Prze chowywać w butelce z ciemneBo sz kla . Roztwór jest 

trwaŁy przez około 2 tygodnie . 

5 . 4 . 9 . 2. Wykon an ie o zn aczania . Odmierzyć 7,25 mi 

( 10 g ) pr óbki kwasu bromowodorowego, dodać 15 mI wody 

i zobojętnić roztworem amoniaku wobec fenoloftale iny, 
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dodać 10 011 roztworu kwasu siarkowego i wykonać o zna-

czanie wg PN -8l/C-045 11 p. 2.4.6, używając zamiast roz ­

tworu dwuety lodwutiokarboaminianu srebrowego wg PN-81/ 

045 11 p. 2.4 . 3d) ro ztwór dwuety lodwutiokarboaminanusre­

browego wg 5 . 4 . 9 . l c) . 

N ależy wykonać dwa równoległe oznaczania. Próbka 

kwasu bromowodorowego odpowiada wymaganiom normy, je­

że li intensywność zabarwie nia po\\'s talego w rozt'M)rze b a ­

danym jes t mniejsza lub równa intensywnoś c i zabarwienia 

w roztworze porównawczym, przygotowanym jednocze śnie 

i zawierającym w tej samej obj ętości te same ilości odczyn-

ników oraz dla odczynnika cz.d . a. - 0,002 mg As. 

5 . 4 . 10 . Oznaczanie zawartośc i ż elaza , miedzi, olowiu 

1. 'kadmu 

5 .4.10.1. Zasada metody. Żelazo, miedź, olów i kadm 

oznacza się metodą płomieniowej absorpcyjnej spektrome-

t ri; atomowej . 

5 . 4 .10.2. Odczynniki i roztwory 

a ) Kwas azotowy spektralnie cz. (' ( HCI ) = 1,4 g/mI. 

b) Roztwór wzorcowy podstawowy kadmu (Cd
2

+) , przy­

gotowany wg PN-81 / C-06503 p. 2.2.1.34. l mI wzorc owe-
- 3 2+ 

go roztworu podstawowego zawiera l· 10 g Cd 

c) Roztwór wzorcowy podstawowy mied zi (Cu 2+), przy­

got owany wg PN-8l /C-06503 p. 2.2.1.42. 1011 wzorcowe-
-3 2+ 

go roztworu podstawowego zawiera l' 10 g Cu 

d) Roztwór wzorcowy podstawowy ołowiu (Pb
2

+), przy­

gotowany wg PN-8l /C -06503 p. 2.2.1.46b) . l mI wzorco-
- 3 2+ 

wego roztworu podstawowego zawiera l' 10 g Pb 

, ( 3+) e) Roztwor wzorcowy podstawowy ż elaza Fe , przy-

gotowany wg PN - 8l/C-06503 p. 2.2 .1. 75. l mI wzorco-
-3 3+ 

wego roztworu podstawowego zawiera l ' 10 · g Fe 
2+ 

f) Roztwór wzorcowy roboczy - mieszanina jonów Cd , 
2+ 2+ . 3+ ..., . 

Cu ,Pb l Fe • Do kolby pomiarOWe] po]emnosCllOO ml 

odmierzyć po 10, O ml wzorcowych roztworów podstawowych 

wg 5 .4.1O.2b), c), d), i e), dopełnić do kreski i wymie ­

szać. l mI wzorcowego roztworu roboczego zawiera po 
- 4 , 2+ 2+ 2+ 3+ 

l' 10 g jonow : Cd , Cu , Pb i Fe 

5 . 4.10.3 . Aparatura i przyrządy 

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z kompletnym wy-

posażeniem . 

b) Lampy: kadmowa, miedziowa, ołowiowa i że lazowa 

z katodami wnękowymi. 

5 . 4 .10. 4 . Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 

wykonać w plomieniu acetylenowo- powietrznym, w optymal ­

n ych warunkach ustalonych dla stosowanego aparatu. Ab­

sorbancję żelaza należy mierzyć przy długości fali 248,3nm, 

miedzi - 324,7 nm, ołowiu - 217 lub 283,3 nm, kadmu-

228,8 nm. Przyrząd do pomiaru należy przygotować zgod­

nie z instrukcją obsługi. 

5 .4.10.5. Przygotowywanie skali wzorców i sporzą­

dzanie krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiaro-

wych pojemności 100011 odmierzyć kol e jno: 0 ,5 , 1,0,2,0, 

3,0011 wzorcowego roztworu robocze go wg 5 . 4 . 10. 2f) , 

dodać po l 011 kwasu azotow ego. Zawartość kolb dopełnić 

do kreski wodą i wymieszać . Stężenia poszczególnych jo­
- 6 

nów w przygotowanej skali wzorców wynos zą : 0,5· 10 , 
- 6 -6 -6 / l' 10 , 2 · 10 , 3 ' 10 g 011. Zmierzyć absorbancję ż e~ 

l aza, miedzi , ołowiu i kadmu w przygotowanej skah wzor­

ców w warunkach podanych w 5 . 4.10. 4 , a z u zyskanych wy-

ników wykreślić ,kr zywe wzorcowe, odkładając na osi od-

ciętych stężenia w g / ml, a na osi rzędnych - odpowiadają­

ce im wielkości absorbancji. 

5 . 4.10 . 6. Wykonanie oznaczania. Pozostałość otrzy-

maną po oznaczaniu substancji nie lotnych wg 5 .4. 4 rozpu­

ścić na gorąco w 2011 kwasu azotowego. Zawartość pa­

rownicy przenieść do kolby pomiarowej pojemności 100 011, 

dopełnić wodą do kreski, wymieszać ( roztwór A) i zmie-

rzyć absorbancję: żelaza, miedzi, ołowiu i kadmu w wa­

runkach podanych w 5.4.10.4 . Z krzywych wzorc owych od-

czytać stężenia żelaza, miedzi, ołowiu i kadmu. 

5.4.10.7. Obliczanie wyr;ików oznaczania. Zawartość 

żelaza (X
2

) , miedzi ( X 3) olowiu, (X 4) i. kadmu (X
5
( 

lic zyć w % (m /m ) wg wzoru 

a . V . 100 
1,2,3,4, 2 

X = ---------
-2,3,4,5 

w którym: 

ob-

a - stężenie odpowiednio żelaza, miedzi, oło-
1,2 ,3 ,4 

wiu i kadmu odczytane z krzywych wzorco-

wych, g / ml, 

V 2 - objętość roztworu A przygotowanego wg 

5 . 4 . 10.6, 011, 

m - masa odważki próbki kwasu bromowodoro-
2 

wego wg 5 . 4 . 4, g . 

5 .4.10.8. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco­

wy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni­

ków dwóch równoległych oznaczań. Różnica między wyni­

kami nie powinna przekraczać 20% wyniku niższego. 

5.4 .11. Oznaczanie zawartości wapnia i magnezu 

5 .4.11.1. Zasada metody. Wapń i magnez oznacza się 

metodą płomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej 

z roztworu otrzymanego z pozostałości po usunięciu sub-

stancji lotnych . 

5.4 . 11.2. Odcz,xnniki i roztwory 

a) Kwas azotowy, Q( HN0
3

) = 1,4 g / mI. 

b) Roztwór wzorcowy podstawo';y magnezu ( Mg
2

+), przy­

gotowany wg PN-8l/C-06503 p . 2 .2.1. 39a). 1 ml wzorco-
- 3 2+ 

wego roztworu podstawowego zawiera l' 10 g Mg 

c) Roztwór wzorcowy podstawowy wapnia (Ca 2+), przy­

gotowany wg PN - 8l/C-06503 p. 2.2.1. 70. 1011 wzorcowe-
-3 2+ 

go roztworu podstawowego ·zawiera l . 10 g Ca • 
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d) Roztwór wzorcowy roboczy - mieszanina Jonów Mg
2

+ 

i Ca 2+. Do kol by pomiarowej pojemności 10 mi odmierzyć 
po 10, O mi wzorcowych roztworów podstawowych wg 

5 . 4 . 11.2b) i c), dopełnić do kres ki i wymieszać . l mi wzor -
-4 

cowego roztworu roboczego zawiera po l· 10 g jonów 

M 2+ C 2+ g l a 

5 . 4 .11. 3 . Aparatura i przyrządy 

a) Spektrometr do a bsorpcji atomowej z kompletnym wy-

posażeniem . 

b ) Lampy: magnezowa i wapniowa z katodami wnękowymi. 

5 . 4 .11. 4 . Warunki fotometrowania - wg 5 .4. 10.4. Ab-

sorbancję magnezu należy zmierzyć 

285, 2 nm, a wapnia przy 422,7 nm . 

przy długości fali 

5 . 4.11. 5 . Prz ygotowywanie skali wzorców i sporządza­

nie krzywych wzorcowych . Do czterech kolb pomiarowych 

pojemności 100 mi odmierzyć kolejno: 0,5, 1,0, 2,Oi 3,0 mi 

wzorcowego roztworu roboczego wg 5 . 4 . 11. 2d), dodać po 

l mi kwasu azotowego . Zawartość kolb dopełnić do kreski 

danych w 5 .4.11.4, a z krzywych wzorcowych odczytać stę­

żenia wapnia i magnezu. 

5 . 4 . ll. 7 . Oblic z anie wyników oznaczania. Zawartość 

wapnia ( X 6) i magnezu ( X
7

) obliczyć w %(m f m ) wg wzoru 

. 100 

w którym: 

a6 ,7 - st~żenie odpowiednio wapnia i magnezu 

tane z krzy wych wzorcowych, g/mi, 

V 3 - objętość roztworu B wg 5.4 . 11.6, mI, 

( 3) 

odczy-

V 4 - objętość roztworu A zużytego do przygotowania 

roztworu B, mI. 

5.4. 11.8. Wynik końcowy o znacz ania. Za wynik końco­

wy o znaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni­

ków dwóch równoległych oznaczań . Różnica między wyni­

kami nie powinna przekraczać 20% wyniku niższego. 

5 . 5 . Ocena wyników badań. Partię kwasu bromowodo-

rowego należy uznać za zgodną z wymaganiami normy, je­
wodą i wymieszać . Stężenie pos zczególnych jonów

6 
w przygo-

towane~ skali wzorc6w wynos zą : 0,5 - 10- 6, 1'10- , 2 -lO -6 ż eli wyniki badań próbki kwasu bromowodorowego pobranej 

-6 
3 -lO g/mI. Zmierzyć absorbancję wapnia i magnezu w 

przygotowane j skali wzorców w warunkach podanych w 

5 . 4.11.4, a z uzyskanych wyników wykreślić krzywe wzor­

cowe wg5.4 . 10.5. 

5 .4.11.6. Wykonanie oznaczania. Pobrać 20,Oml roz­

tworu A wg 5 . 4.10 . 6 i przenieść do kolby pomiaro\\.ej po-

jemności 100 mI, dodać l mi kwasu azotowego, dopełnić 

wodą do kreski i wymieszać ( roztwór B). Zmierzyć ab-

sorbancję magnezu i wapn ia w roztworze B w warunkach po-

wg 5 . 3 , odpowiadają wymaganiom podanym w rozdz . 3. 

5 .6. Interpretacja wyników. Przy obliczaniu wyników 

należy stosować zasady interpretacji wg PN-70 /N -02120 

p. 2.3.2 ( metoda Z). 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Na życzenie od-

biorcy, do każdej partii kwasu bromowodorowego pro-

ducent jest obowiązany wystawić i posłać odbiorcy zaświad -

czenie, w którym m. in. należy podać wyniki 

dzonych badali. 

przeprowa-

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowu jąca normę - Przedsiębiorstwo 

Przemysłowo- Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, 

Gliwice, Zakład Odczynników Chemicznych, Lublin. 

2 . Istotne zmiany w stosunku do BN-64/ 6191-29 

a ) zrezygnowano z oznac z ania zawartości wolnego bro-

mu, 

b) podniesiono poziom wymagań dla zawartości 

c hlorowodorowego i substancji nielotnych, 

c) podniesiono poziom wymagań dla zawartości 

kwasu 

kwasu 

jodo\Vodorowego, kwasu fosforowego dla gatunku cz.d.a . , 

d ) zre zygnowano z o Zhil.czania zawartości kwasu jodo­

wodorowe go i arsenu dla gatunku cz . , 

e) oddzielnie Ztanormowano zawartość miedzi, ołowiu i 

kadmu metodą absorpcji atomowe j zamiast zawartości meta­

li ciężkich strąconych siarkowodorem, 

f) wprowadzono oznaczanie zawartości magnezu metcdą 

absorpcji atomowej dla gatunku cz . d . a ., 

g) zmieniono metodę oznaczania wapnia i żelaza, 

h) zaktualizowane metody o znaczania: kwasu chloro-

wodorowego, kwasu fosforowego i arsenu. 

3. Nopmy i dokumenty związane 

PN - 81 / C-01055 Analiza c hemiczna. Wytyczne wykony wa-

nia badań 

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

nia i przygotowywania próbek 

PN-82/C-04503 Analiza chemiczna . Oznaczanie małych 

zawartości fosforanów w bezbarwnych roztworach me-

todą kolorymetryczną 

PN-81 / C-04504 Oznaczanie gęstości (masy 

produktów chemiczny ch ciekłych 

wlaściwej) 
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PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości arsenu 

PN- 82/ C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości chlorków metodą turbidymetryczną 

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

zawartości siarczanów w bezbarwnych roztworach me-

todą turbidymetryczną 

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. przygotowanie ti-

trantów (roztworów mianowanych). Roztwory stoso-

wane w miareczkowaniach kwas- zasada (alkacyme-

trycznych) 

PN-73/C-04957 Odczynniki. Oznaczanie pozostałości nie­

lotnej 

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna . Przygotowanie 

tworów wskaźników 

PN-811c-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie 

tworów do kolorymetrii i nefelometrii 

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie 

roz-

roz-

czy-

ste. Pakowanie, przechowywanie i transport 

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

ste. Ogólne wytyczne pobierania próbek i przygotowa­

nia średniej próbki laboratoryjnej 

PN-81/M-78216 Palety ładunkowe płaskie jednopłytowe 

czterowejściowe bez skrzydeł drewniane 800 ,x 1200 -

EUR 

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

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy 

PN-76/o-79251 ,Opakowania jednostkowe z zawartośc,~ą 

Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe 

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

Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe 

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamk­

nięcia. Wymagania i badania 

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

kładki 

BN -73 /6419-04 Taśmy samoprzylepne z folii wiskozowej 

i nieplastyfikowanego polichlorku winylu . Szeregi wy-

miarowe 

BN -79 /6831 -13 Opakowania jednostkowe szklane . Butelki 

typu POCh do odczynników chemicznych 

BN-33/6831-53 Opakowania szklane leków. Butelki t y pu 

LB-5 

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

do odczynników chemicznych 

Ustawa z dnia 15 listopada 1984' r. Prawo 

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

przewozowe 

Specjalne warunki przewozu towarów niebezpiecznych w 

międzynarodowej komunikacji kolejo'vej. Załącznik nr 4 

do 1.Ullowy o międzynarodowej kolejowej komunikacji to­

warowej ( SMGS) (Dz .TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) 1 

wraz z późniejszymi zmianami 

Regulamin dla międzynarodowego przewozu kolejami towa­

rów niebezpiecznych ( RlD) . Załącznik B do konwencji 

o międzynarodowym przewozie kolejami (COTIF) (Dz. 

TiZ K nr 7, poz . 44 z 1985 r. ) wraz , z późniejszymi 

zmianami 

Regulamin Przedsiębiorstwa Polskie Koleje Państwowe o 

ładowaniu i zabezpieczeniu przesyłek towarowych ( Dz. 

TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r. ) 

Zarządzenie Ministra 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. 250 z 1968 r.) 

Przepisy o ładowaniu wagonów towarowych. Załącznik II 

do 1.Ullowy o wzajemnym użytkowaniu wagonów towaro-

wych w komunikacji międzynarodowej ( RIV) ( Dz. TiZK 

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

nami,. 

Rozporządzenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnę-

trz)1ych z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunków 

i kontroli przewozu drogowego materiałów ,niebezpiecz­

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

niejszymi zmianami 

Rozporządzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 paźd-zierni­

ka 1987 r. , w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych 

wyłączonych z przewozu koleją oraz szczególnych wa -

runków przewozu rzeczy niebezpiecznych dopuszczo-

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

Rozporządzenie Ministra Zdrowia 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 zmianami 

4. Symbol wg SWW 

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

dla gatunku cz. - 1331-42. 

5 . Autor projektu normy - mgr Krystyna Piotrowska-

- Zub , Przedsiębiorstwo Przemyslowo- Handlowe Polskie 

Odczynniki Chemic~ne, Gliwice, Zakład Odczynników Che­

micznych, Lublin. 


