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1. WSTEP

Frzedmiotem normy jest kwas bromowodorowy stosowa-
ny jako odczynnik chemiczny. Kwas bromowodofowy- ma :

a) wzér chemiczny HBr.

b) mase molowg 80, 91,

c) wtasciwodci szkodliwe dla zdrowia - dziala draznig-

co na oczy i skorg.

2. PODZ1AL 1 OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zaleznosci od zawarto$ci zanieczysz-

czen, rozrdznia sie dwa gatunki kwasu bromowodorowego,
oznaczone:
cz.d.a. - czysty do analizy,

CZ. - czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia kwasu bromowodorowego czy-

stego do analizy:

KWAS BROMOWODOROWY cz.d.a. BN-88/6191-29

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Kwas bromowodorowy powinien

by¢ cieczg przezroczystg, bezbarwﬁq lub zéttawg (na sku-
tek wydzielania sig wolnego bromu pod wptywem utleniajg-
cego dzialania powietrza), o gesto$ci nie mniejszej niz

1,37 g/ml.

3.2. Wymagania chemiczne - wg tabl. 1.

Tablica 1
Wymagania Gatunki
cz.d.a. CZ
a) Zawarto$é kwasu bromowodoro-
" wego (HBr), %(m/m), nie
mniej niz 40 40
b) Substancji nielotnych, %(m/m),
nie wiecej niz 0,005 0,02
¢) Kwasu chlorowodorowego
(j.CI7), %(m/m), nie wiecej
niz 0,02 0,2
d) Kwasu jodoWodorowego S nie normali-
%(m/m)  nie wiecej niz 0,002 | zuje sie
e) Siarki (j. 5042_), % (m/m) , nie
wigcej niz 0,005 0,03
f) Kwasu fosforowego (j. POA:S- ), nie normali-
%(m/m), nie wiecej niz 0,0002 [zuje sie
g) Arsenu (As), %(m/m), nie wie- nie normali-
cej niz 0,00002( zuje sie
. 3+, .
h) Zelaza (Fe" ), %(m/m), nie
wigcej niz 0,0001 0, 0005
. . . 2+, .
i) Miedzi (Cu™ ), %(m/m), nie
wiecej niz 0,0002 0,002
j) Otowiu (Pb2+j, %(m/m) | nie
wiecej niz 0,0002 0,002
2+, ,
k) Kadmu (Cd™ ), %(m/m), nie
wigcej niz 0,0002 0,002
2
1) Wapnia (Ca +) , %(Mm/m), nie nie normali-
wigcej niz 0,001 [zuje sie
m) Magnezu (Mg2+) , B(m/m), nie nie normali-
wigcej niz 0,001 zuje sie
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

4.1, Wytyczne ogdlne. Kwas bromowodorowy nalezy pa-

kowad, znakowad, przechowywad i transportowaé zgodnie

z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujgcymi  prze-

pisami w transporcie kolejowym i drogowym 1) .

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig butelki  ze

szkta brunatnego pojemnos$ci 500 lub 1000 typu POCh wg

BN-79/6831-13, zamykane nakregtkami z tworzywa sztucz-
nego wg BN-73/6419-02, z podktadkami

wg BN-71/6419-03 lub butelki do lekdw typu LB-5 wg BN-83/

polietylenowymi
6831-53, zamykane kapslokorkami lub nakretkami z two-
rzywa sztucznego z podktadkami polietylenowymi. Do za-
bezpieczenia zamkniecia butelek nalezy stosowad pierscie-
nie termokurczliwe lub ta$me samoprzylepng wg BN-73/
6419-04.

Pojemnos¢ opakowania: 500 lub 1000 ml.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza sie inny rodzaj i
wielko$¢ opakowania jednostkowego, jezeli zabezpiecza
ono jakos$¢ produktu w sposdb nie gorszy niz wyzej wymie-
nione opakowania i ma wymiary zgodne z zasadami systemu
wymiarowego opakowan wg PN-78/0-79021 oraz jest zgodne

z obowigzujgcymi przepisami w zakresie materialéw niebez-

piecznych.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy wy-

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

umieszczajgc
dodatkowo:

a) klase niebezpieczenstwa 8 wg RID/ADR,

b) napis ostrzegawczy "zrgce",

c) znak niebezpieczenstwa dla substancji zrgcych wg

PN-76/0-79251 p. 2.3.10,

d) napis "ostroznie $rodek szkodliwy" (kwas bromo-
wodorowy nalezy do wykazu B.M.Z i O.S.)
4.,2.3. Opakowania transportowe dla butelek  stanowiag

skrzynki drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06 1lub pa-
lety skrzynkowe z drutu typu UJC. Pojedyncze butelki na-
lezy zabezpieczyc¢ przed rozbiciem materialem amortyzujg-
cym np. folig pgcherzykowg "pneumopak" lub innym podob-

nym i ustawia¢ w skrzynkach w jednej warstwie.

Dopuszcza sie inny rodzaj i wielko$é opakowania tran-
sportowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg i prze-
woZnikiem, jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu w sposdb

nie gorszy niz wyzej wymienione opakowania, ma wymiary
zgodne z PN-78/0-79021 oraz jest zgodne z obowigzujgcymi

przepisaml w zakresie materialéw niebezpiecznych.

£,2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy

wykonad zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszczajgc

dodatkowo:

1 Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

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

2.4.4, 2.4.10,
b) nalepke ostrzegawczg wg wzoru nr 8 RID/ADR ~ "ma-

teriaty zrgce".

4.2.5. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-

ku stosowania paletyzacji, opakowania transportowe nale-
zy formowad na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm  wg
PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabezpieczy¢
przed przesuwaniem sie i deformacjg tak, aby tworzyl wraz

z paletg zwartg i stabilng jednostke tadunkowsg.

4.3. Przechowywanie, Kwas bromowodorowy nalezy

przechowywaé¢ w krytych, suchych i dobrze wentylowanych

pomieszczeniach magazynowych (temperatura nie wyzsza
niz 50%).
Dopuszczalna liczba warstw skladowania wynosi: dla

skrzynek drewnianych - 4, dla palet skrzynkowych z dru-
tu - 3.

Okres gwarancji wynosi 2 lata, liczgc od daty produk-
cji.

4.4. Transport. Kwas bromowodorowy jest materialem

niebezpiecznym: klasa 8, liczba marginesowa 801 punkt

5b wg RID i klasa 8, liczba marginesowa 2801, punkt 5b
wg ADR. Opakowany wg 4.2 mozna przewozié transportem
kolejowym lub samochodami zgodnie z oépowiednimi prze-
pisami transportowymni ') . Dopuszczalna liczba warstw la-
dowania dla skrzynek drewnianych wynosi 4, dla palet

skrzynkowych z drutu - 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badain

a) sprawdzanie wymagan ogdlnych (3.1),
b) oznaczanie zawartos$ci kwasu bromowodorowego (3.2a),

c) oznaczanie zawartoéci substancji nielotnych (3.2b),

d) oznaczanie zawarto$sci kwasu chlorowodordwego
(3.2¢),
e) oznaczanie zawartos$ci kwasu jodowodorowego (3.2d) ,
2~

¥ £3.287,

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

f) oznaczanie zawarto$ci siarki (j.SO4

h) oznaczanie zawartos$ci arsenu (3.2g),
i) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2h),
j) oznaczanie zawartos$ci miedzi (3.21),
k) oznaczanie zawartoéci otowiu ( 3.2j),
1) oznaczanie zawartoéci kadmu (3.2k),
m) oznaczanie zawarto$ci wapnia (3.21),

n) oznaczanie zawarto$ci magnezu (3.2m).

5.2. Wielko$< partii. Partie produktu opakowanego

stanowi najwyzej 500 1 kwasu bromowodorowego.

5.3. Pobieranie prébek. Prdbki odczynnika w gatunku

natomiast

PN-88/

cz. nalezy pobieraé zgodnie z PN-67/C-04500,

w gatunku cz.d.a. nalezy pobierac zgodnie z
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C-80047. Do pobierania prébek nalezy stosowad pipety za-
opatrzone w pompkg lub pipety automatyczne.

Z przedstawionej do badan partii nalezy wylosowac na
$§lepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2. Z kazdego
wylosowanego opakowania nalezy pobrac¢ 1 probke pierwot-
ng. Najmniejsza wielko$¢ prébki pierwotnej powinna wy-

nosié¢ 100 ml, wielkoéé¢ $redniej prdbki laboratoryjnej po-

winna wynosic¢ 500 ml,

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkewych Liczba prdbek
w partii jednostkowych

do : 15 5

16 + 25 7

26 : 63 8

64 + 160 9

ponad :+ 160 10

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy;, jezeli nie

zaznaczono inaczej, nalezy stosowac wylgcznie odczynniki
w gatunku cz.d.a. oraz wode destvlowang lub wode o réw-
nowaznej czysto$ci, wazenie do statej masy nalezy inter-

pretowad zgodnie z PN-81/C-01055 p. 2.4.4.

5.4.2. Sprawdzanie wymagati ogdlnych., Ocenié wizual-
wg PN-81/
PN-81/C-04504

nie barwe prébki kwasu bromowodorowego
C-01055 p. 2.1.2, gestodé sprawdzié wg
Do Zals

5.4.3. Oznaczanie zawartosci kwasu bromowodorowego

5.4.3.1. Zasada metody. Kwas bromowodorowy ozna-

cza si¢ alkacymetrycznie, miareczkujgc prébke mianowa-
nym roztworem wodorotlenku sodowego wobec oranzu mety-

lowego jako wskaZnika.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

1}

a) Wodorotlenek sodowy, roztwdr mianowany o ¢(NaOH)
= 1 mol/1, przygotowany wg PN-81/C-04530/01 p. 2.2.2.
b) Oranz metylowy, wskaZnik, roztwér

wg PN-81/C-06501 p. 2.2.30.

przygotowany

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania., Odmierzyé 7,25 ml

(10 g) prdébki kwasu bromowodorowego i wprowadzi¢ do u-
przednio zwazonej z doktadnoscig do 0,0002 g kolby po-
miarowej pojemnosci 50 ml zawierajgcej 10 ml  wody, po
czym ponownie zwazy<¢ z tg samg dokladnos$cig. Nastepnie
dopeinié zawartosé koiby wodg do kreski i wymieszaé. Po-
bra¢ 20,0 ml otrzymanego roztworu do kolby stozkowej po-
jemnos$ci 250 ml, dodaé¢ 50 ml wody oraz 2 krople roztworu
oranzu metylowego i miareczkowa¢ mianowanym roztworem

wodorotlenku sodowego do pierwszej zmiany barwy wskaz-

nika.

5.4.3.4. Obliczanie wynikdw oznaczania. Zawartos$é¢ kwa-

su bromowodorowego (Xl) obliczyé w %(m/m) wg wzoru

_ . e _ .90 97
(V]_ V,) *0,08092-50-100 (V V,) - 20,2 (0

X] = - =
m, - 20 m,
w ktorym:
Vl - objetos¢ mianowanego roztworu wodorotlen -
ku sodowego o ¢(NaOH) = 1,0000 mol/l, zu-

zytego do miareczkowania, ml,

V2 - objetos¢ mianowanego roztworu wodorotlen-
ku sodowego o ¢(NaOH) = 1,0000 mol/l od-
powiadajgca zawarto$ci kwasu chlorewodo-

rowego oznaczanego wg 5.4.5, ml, (1 mg Cl
odpowiada 0,03 ml mianowanego roztwpru wo-
dorotlenku sodowego o ¢(NaOH) = 1,0000 mol/D),
m . - masa odwazki probki kwasu bromowodorowe-
go, g,
0,08092 - ilo$é kwasu bromowodorowego odpowiadaja-

ca 1 ml roztworu wodorotlenku sodowego o

¢ (NaOH) = 1,0000 mol/1, g/ml.

5.4.3.5. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik korco-

wy oznaczania nalezy przyjac¢ srednig arytmetyczng wyni-
kéw dwdch réwnolegtych oznaczan. Rdznica migdzy wyni-

kami nie powinna by¢ wigeksza niz 0, 3%.

5.4.4. Oznaczanie zawartos$ci substancji nielotnych.

Odmierzyé 36,3 ml (50 g) prébki kwasu

bromowodorowe-
g0, umiesécié¢ w parownicy kwarcowej i wykonadé oznacza-
nie wg PN-78/C-04957. Po wykonaniu oznaczania, prdbke

pozostawié¢ do oznaczania wg 5.4.10.6.

5.4.5. Oznaczanie zawarto$ci kwasu chlorowodorowego

5.4.5.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04518

ps 2.3.1 orazs
a) Kwas szczawiowy,
b) Kwas siarkowy, roztwdr (1 + 1),
c) Nadmanganian potasowy, roztwodr 5k(m/m),

d) Siarczan manganawy, roztwor 5k(m/m).

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzyé 3,6 ml (Sg)

prébki kwasu bromowodorowego, przenie$é do kolby pomia-
rowej pojemno$ci 100 ml, dopeinié do kreski woda i wy-
mieszac¢. 10 ml tego roztworu przenie$¢ do kolby  stozko-
wej pojemno$ci 200 ml. Dodaé 10 ml roztworu nadmangania-
nu potasowego, 50 ml roztworu siarczanu manganawego i
70 ml wody, zakwasi¢ 15 ml roztworu kwasu siarkowego,
po czym, ogrzewajgc do wrzenia, odparowac¢ do objetosci
40 ml. Nastepnie doda¢ 30 ml wody i ponownie odparowac do
objetosci 40 ml. Po ostygnigciu roztwdr przenieéé do kolby

pomiarowej pojemnos$ci 100 ml, dopelnié do kreski i wy-

mieszad, nastepnie przesaczyl przez sgczek odmyty od
chlorkdéw goracg wodg. Roztwdr odbarwié krysztatkiem
kwasu szczawiowego. Pobraé 10,0 ml tego roztworu do
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kolby stozkowej pojemnosci 100 ml i wykonad oznaczanie

wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3.

Prébka kwasu bromowodorowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zmetnienie powstale w roztworze badanym
jest mniejsze lub réwne zmgtnieniu roztworu pordwnawcze-
go przygotowanego jednoczes$nie i zawierajgcego w tej sa-
mej objetosci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Ccl” y

dla odczyﬁnika CTe -0,1 mgCl.

5.4.6, Oznaczanie zawarto$ci kwasu jodowodorowego

5.4.6.1. Zasada metody polega na utlenianiu kwasu jo-

dowodorowego za pomocg azotynu sodowego do wolnego jodu i
wyekstrahowaniu go do warstwy benzynowej lub chlorofor-

mowej.

5.4.6.2, Odczynniki i roztwory

a) Benzen lub chloroform.
b) Amoniak, roztwér 10%(m/m).
c) Azotyn sodowy, roztwdr 1%(m/m),

d) Kwas siarkowy, roztwdr o C(%‘ HZSod) = 1 mol/1.

e) Roztwdr wzorcowy podstawowy jodkdw (J,, przygo-

towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.33. 1 ml roztworu
wzorcowego podstawowego zawiera 1 mg | .

f) Roztwdr wzorcowy roboczy jodkdw (] ) przygotowa-
ny przez rozcienczenie (10 + 90) roztworu wzorcowego pod-
stawowego jodkéw. 1 ml roztworu wzorcowego roboczego
zawiera 0,1 mg | ,

g) Fenoloftaleina, wskaznik, przygotowany wg PN-81/

C-06501 p. 2.2.17.

5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. Odmierzyé  mikropi-

petg 0,7 ml (1 g) prébki kwasu bromowodorowego, rozcien-
czy¢ 5ml wody, doda¢ 1 krople fenoloftaleiny i zobojetnié
roztworem amoniaku, nastepnie odbarwié roztwdér kwasem
siarkowym i doda¢ jeszcze 1 ml nadmiaru tego kwasu, Ca-
tos¢ przelad do cylindra pomiarowego pojemnos$ci 25 ml z
doszlifowanym korkiem, dopelni¢ woda do objetoéci 20 ml,
doda¢ 0,2 ml roztworu azotynu sodowego i 5 ml benzenu lub
chloroformu i silnie wstrzgsng¢. Nalezy wykonaé dwa rdw-
nolegle oznaczania. Prdbka kwasu bromowodorowego  od-
powlada wymaganiom normy, -je;‘celllpowstale po uplywie
2 min zabarwienie warstwy benzynowej lub chloroformowej
nie bgdzie intensywniejsze od zabarwienia warstwy benze-
nowej lub chloroformowej roztworu poréwnawczego, zawie-
rajagcego w tej samej objetosci te same ilodci odczynnikdw

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

5.4.7. Oznaczanie zawarto$ci siarki ( jako SO4 )

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory - wg  PN-82/C-04519

P 2s 9. 1 OPEZ;
a) Weglan sodowy, bezwodny.

b) Woda bromowa, roztwdr nasycony.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzyé  mikropi-

peta 1,4 ml (2 g) dla gatunku cz.d.a. lub 0,7 ml (1 g) dla
gatunku cz. prébki kwasu bromowodorowego i przenies$é do
parownicy szklanej, doda¢ 2 ml wody bromowej i 20 mg we-
glanu sodowego. Odparowac¢ do sucha na tazni wodnej.

Pozostalo$¢ rozpuséci¢ w 10 ml wody i 1 ml kwasu sol-
nego 10%(mM/m). Roztwdr przenies$é do kolby stozkowej po-
jemnosci 50 ml 1 wykonad¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519
e 2:5+2 Tub pe 2:5:3.

Nalezy wykonad¢ dwa rownolegte

oznaczania. Prdbka

kwasu bromowodorowego odpowiada wymaganiom normy, je-

zeli zmegtnienie powstale w roztworze badanym jest mniej-
sze lub réwne zmetnieniu roztworu pordwnawczego zawie-
rajacego w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikdw
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg SO, o

2-
dla odczynnika cz. -0,3mg SO‘4 .
5.4.8. Oznaczanie zawarto$ci kwasu fosforowego (ja-
X

ko PO
ko PO,”T)

- wg PN-82/C-04503
) = 1,4 g/ml,

5.4.8.1. Odczynniki i roztwory

p. 2.2.3 oraz kwas azotowy, q(HNO3

5.4.8.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzyé  mikropi-

peta 2,0 ml (3 g) prdbki kwasu bromowodorowego, prze-
nie$¢ do parownicy szklanej, doda¢ 5 ml kwasu azotowego
i odparowaé do sucha na lazni wodnej. Pozostalodé ogrzad
z 2 ml kwasu siarkowego, doda¢ 15 ml wody, przenie$é do
kolby stozkowej pojemnosci 50 ml i wykonaé oznaczanie wg
PN-82/C-04503 p. 2.2,5.

Nale;y wykonaé¢ dwa rownolegte oznaczania. Prébka kwa-
su bromowodorowego odpowiada wymaganiom normy, jezeli
intensywno$¢ zabarwienia roztworu badanego jest mniejsza
lub réwna intensywnos$ci zabarwienia roztworu pordwnaw-

czego, przygotowanego jednoczes$nie i zawierajgcego w tej

samej objetosci te same ilo$ci odczynnikdw oraz dla od-
o]
O-

4 .

5.4.9, Oznaczanie zawarto$ci arsenu -

czynnika cz.d.a. - 0,006 mg PO

5.4.9.1. Odczynniki i roztwory - wg  PN-81/C-04511

P. 2od:3s OrEZS

a) Amoniak, roztwdr 25%(m/m),

b) Fenoloftaleina, wskaznik, przygotowany wg PN-81/
C-06501 p. 2.2.17.

¢) Dwuetylodwutiokarboaminian srebrowy (AgDDTK),
roztwdr 0,5%6(m/V). Rozpuéci¢ 1 g AgDDTK odwazonego =z
doktadnoscia do 0,01 g w 150 ml chloroformu, dodaé¢ 2 g
etanoloaminy, dopelni¢ do objetosci 200 ml i wymieszad.
Przechowywac w butelce z ciemnego szkla. Roztwdr jest

trwaly przez okoto 2 tygodnie,

5.4.9.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzyé 7,25 ml

(10 g) prdbki kwasu bromowodorowego, doda¢ 15 ml wody

amoniaku wobec fenoloftaleiny,

i zobojetnié¢ roztworem

L
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doda¢ 10 ml roztworu kwasu siarkowego i wykonac ozna-
czanie wg PN-81/C-04511 p. 2.4.6, uzywajgc zamiast roz-
tworu dwuetylodwutiokarboaminianu srebrowego wg PN-81/
04511 p. 2.4.3d) roztwér dwuetylodwutiokarboaminanu sre-
browego wg 5.4.9.1c).

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Prébka
kwasu bromowodorowego odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli intensywno$¢ zabarwienia powstalego w roztworze ba-
danym jest mniejsza lub réwna intensywnos$ci zabarwienia
w roztworze pordwnawczym, przygotowanym jednoczesnie
i zawierajacym w tej samej objetosci te same ilo$ciodczyn-
nikéw oraz dla odczynnika cz.d.a. - 0,002 mg As.

5.4.10. Oznaczanie zawartosci zelaza, miedzi, olowiu

i radmu

5.4.10.1. Zasada metody. Zelazo, miedZ, olédw i kadm

oznacza sie mctodg ptomieniowej absorpcyjnej spektrome-

irii atomowej.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotbv;ry spektralnie cz. @(HCl) = 1,4 g/ml.

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy kadmu (Cd2+) , Przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34. 1 ml wzorcowe-

- 2
go roztworu podstawowego zawiera 1+ 10 3 g Cd +.

2
c¢) Roztwér wzorcowy podstawowy miedzi ( Cu ) , przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42. 1 ml wzorcowe-
2+

go roztworu podstawowego zawiera 1+10 ~ g Cu” .

— .
d) Roztwér wzorcowy podstawowy otowiu (Pb +), przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b). 1 ml wzorco-

- 2
wego roztworu podstawowego zawiera 1+ 10 . g Pb "

e) Roztwdr wzorcowy podstawowy zelaza (Fe3+), przy-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75. 1 ml
3 3+

wego roztworu podstawowego zawiera 1-10 ~ g Fe" .

WZOrco-

} . . 2+
f) Roztwdér wzorcowy roboczy - mieszanina jondw Cd |

2+ 2+ 3+

Cu” , Pb i Fe” . Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml

odmierzyé po 10,0 ml wzorcowych roztwordw podstawowych
wg 5.4.10.2b), ),
sza¢. 1 ml wzorcowego roztworu roboczego

1-10°% g jonéw: Ca®t, cuZt, Pb2t i Feot

d), ie), dopelni¢ do kreski i wymie-

zawlera po

5.4.10.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z kompletnym wy-
posazeniem.
b) Lampy: kadmowa, miedziowa, olowiowa 1 zelazowa

z katodami wnekowymi,

5.4.10.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy

wykonac¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym, w optymal-
nych warunkach ustalonych dla stosowanego aparatu. Ab-
sorbancje zelaza nalezy mierzyé przy dtugosci fali 248,3nm,
miedzi - 324,7 nm, otowiu - 217 lub 283,3 nm, kadmu -
228,8 nm. Przyrzad do pomiaru nalezy przygotowaé zgod-

nie z instrukcjg obstugi.

5.4.10.5. Przygotowywanie skali wzorcédw i sporzg-

dzanie krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiaro-

~ Wy oznaczania nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng

wych pojemnoéci 100 ml odmierzyé kolejno: 0,5, 1,0, 2,0,

3,0 ml wzorcowego roztworu roboczego wg 5.4.10.2f),

doda¢ po 1 ml kwasu azotowego. Zawartos$c¢ kolb  dopetnic
do kreski wodg i wymieszac. Stezenia poszczegdlnych jo-
néw w przygotowanej skali wzorcédw wynoszg: 0,5 . 10-6,
1 10-6, 2. 10F6 ;D 10-6 g/ml. Zmierzyé absorbancje ze-
laza, miedzi, olowiu i kadmu w przygotowanej skali wzor-
cdw w warunkach podanych w 5.4.10.4, a z uzyskanych wy-
nikdw wykres$lié krzywe wzorcowe, odktadajac na osi  od-
cietych stezenia w g/ml, a na osi rzednych - odpowiadajg-

ce im wielkosci absorbancji.

5.4.10.6. Wykonanie oznaczania. Pozostalo$é¢ otrzy-

mang po oznaczaniu substancji nielotnych wg 5.4.4 rozpu-
$cié¢ na gorgco w 2 ml kwasu azotowego. Zawartosc pa-
rownicy przenieéé do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml,
dopelnié wodg do kreski, wymieszaé (roztwdr A) i  zmie-
rzy¢ absorbancje: zelaza, miedzi, otowiu i kadmu w wa-

runkach podanych w 5.4.10.4. Z krzywych wzorcowych od-

czytaé stezenia zelaza, miedzi, olowiu i kadmu.

5.4.10.7. Obliczanie wynikdw oznaczania. Zawartosdé

zelaza (Xz), miedzi (XS) olowiu, (XA) i kadmu (XS} ob-

liczyé w % (m/m) wg wzoru

_ 92,34, V3 100
X2 ,3,4,5 m,
w ktdrym:
al, 2,3.4 " stezenie odpowiednio zelaza, miedzi, oto-
wiu i kadmu odczytane z krzywych wzorco-
wych, g/ml,
V2 - objetos¢ roztworu A przygotowanego wg
5.4.10.6, ml,
m.,, - masa odwazki préobki kwasu bromowodoro-

2
wego wg 5.4.4, g.

5.4.10.8. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik korco-

wyni-
kéw dwéch réwnoleglych oznaczan. Réznica miedzy wyni-

kami nie powinna przekraczadé 20% wyniku nizszego.

5.4.11. Oznaczanie zawarto$ci wapnia i magnezu

5.4.11.1. Zasada metody. Wapi i magnez oznacza sie

metodg ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej

z roztworu otrzymanego z pozostalos$ci po usunigciu  sub-

stancji lotnych.

5.4.11.2. Odczynniki i roztwory
) =1,4 g/ml.

a) Kwas azotowy, Q(HN03

b) Roztwér wzorcowy podstawowy magnezu (Mgz+), prz.y-

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39a). 1 ml wzorco-
wego roztworu podstawowego zawiera 1 -* 10-3 g Mg2+.
c) Roztwdr wzorcowy podstawowy wapnia (Ca2+), przy-

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

2+

g0 roztworu podstawowego zawiera 1 10~ g Ca™ .
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d) Roztwdr wzorcowy roboczy - mieszanina jondw Mg
i Ca“’. Do kolby pomiarowej pojemnoséci 10 ml  odmierzyd
po 10,0 ml wzorcowych roztwordéw  podstawowych wg
5.4.11.2b) i c), dopeini¢ do kreski i wymieszac. 1 ml wzor-
cowego roztworu roboczego zawiera po 1 - 10° g jondw

2+ 2+
g

M iCa .

5.4.11.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z kompletnym wy-

posazeniem.

b) Lampy: magnezowa i wapniowa z katodami wn¢kowymi

5.4.11.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.10.4. Ab-

sorbancje magnezu nalezy zmierzyé przy diugosci fali

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

5.4.11.5. Przygotowywanie skali wzorcdw isporzagdza-

nie krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiarowych

pojemnos$ci 100 ml odmierzyé kolejno: 0,5, 1,0, 2,0i 3,0 ml
wzorcowego roztworu roboczego wg 5.4.11.2d), dodaé¢ po
1 ml kwasu azotowego. Zawarto$¢ kolb dopeini¢ do kreski
wodg i wymieszad. Stezenie poszczegélnyc’h jondw w przygo-
towaneyj skali wzorcdw wynosza: 0,5-10-5, 110 , 2°10° ;
34 10-6 g/ml. Zmierzyé absorbancje wapnia i magnezu w
przygotowanej skali wzorcow w warunkach podanych w
5.4.11.4, a z uzyskanych wynikéw wykres$lié¢ krzywe wzor-

cowe wg 5.4.10.5.

5.4.11.6. Wykonanie oznaczania. Pobraé¢ 20,0ml roz-

tworu A wg 5.4.10.6 i przenieéé do koli:)y pomidrowej po-
jemno$ci 100 ml, doda¢ 1 ml kwasu azotowego, dopetnic
wodg do kreski i wymieszaé (roztwdr B). Zmierzyé ab-

sorbancje magnezu i wapnia w roztworze B w warunkach po-

danych w 5.4.11.4, a z krzywych wzorcowych odczytad ste-

zenia wapnia 1 magnezu.

5.4.11.7. Obliczanie wynikdw oznaczania. Zawarto$d

wapnia (X6) i magnezu (X7) obliczyé w %(m/m) wg wzoru

5,6 °

06,7 - st¢zenie odpowiednio wapnia i magnezu odczy-
tane z krzywych wzorcowych, g/ml,
V3 - objetos¢ roztworu B wg 5.4.11.6, ml,
V4 - objeto$é roztworu A zuzytego do przygotowania

roztworu B, ml.

5.4.11.8. Wynik kocowy oznaczania. Za wynik korico-

wy oznaczania nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng wymi-
kéw dwoéch réwnolegtych oznaczan. Réznica miedzy wyni-

kami nie powinna przekraczaé 20% wyniku nizszego.

5.5. Ocena wynikéw badaii. Partie kwasu bromowodo-

rowego nalezy uznad za zgodng z wymaganiami normy, je-
zeli wyniki badan prébki kwasu bromowodorowego pobranej

wg 5.3, odpowiadajg wymaganiom podanym w rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikédw. Przy obliczaniu wynikdéw

nalezy stosowad zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Za$wiadczenie o wynikach badan. Na zyczenie od-

biorcy, do kazdej partii kwasu  bromowodorowego  pro-
ducent jest obowigzany wystawic¢ i postaé odbiorcy zadwiad-
czenie, w ktérym m.in. nalezy podad wyniki przeprowa-

dzonych badaii.

KONIEC

INFORMAC]JE

DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Przedsigbiorstwo

Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,

Gliwice, Zaklad Odczynnikédw Chemicznych, Lublin,
2. lstotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-29

a) zrezygnowano z oznaczania zawarto$ci wolnego bro-
mu,

b) podniesiono poziom wymagai dla zawarto$éci  kwasu
chlorowodorowego i substancji nielotnych,

¢) podniesiono poziom wymagan dla zawarto$ci  kwasu

jodowodorowego, kwasu fosforowego dla gatunku cz.d.a.,

) wprowadzono oznaczanie zawartosci magnezu metcda
absorpcji atomowej dla gatuhku CZu oy 5

g) zmieniono metode oznaczania wapnia i zelaza,

h) zaktualizowanc metody oznaczania: kwasu chloro-
wodorowego, kwasu fosforowego i arsenu.

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 prébek

d) zrezygnowano z oznaczania zawarto$ci kwasu jodo-
wodorowego i arsenu dla gatunku cz. ,

e) oddzielnie zanormowano zawarto$é miedzi, olowiu i
kadmu metodg absorpcji atomowej zamiast zawarto$ci meta-

li cigzkich strgconych siarkowodorem,

PN-82/C-04503 Analiza chemiczna. Ozn&czanie malych
zawartoéci fosforanéw w bezbarwnych roztworach me-
todgq kolorymetryczng

PN-81/C-04504 Oznaczanie gesto$ci (masy wlasdciwej)

produktéw chemicznych ciektych
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PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartos$ci arsenu

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawarto$ci chlorkéw metodg turbidymetryczng

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

zawartosci siarczanéw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng
PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanie ti-
trantow (roztwordw mianowanych). Roztwory  stoso-
wane w miareczkowaniach kwas-zasada (alkacyme-
trycznych)

PN-78/C-04957 Odczynniki. Oznaczanie pozostalo$ci nie-

lotnej

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

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-
twordw do kolorymetrii i nefelometrii

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 prdbek i przygotowa-
nia Sredniej prébki laboratoryjnej
PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoplytowe
czterowejéciowe bez skrzydel drewniane 800-X 1200 -
EUR
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy
PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawarto$cig
Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig.
Znaki i znakowanie., Wymagania podstawowe
BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych., Zamk-

niecia. Wymagania i badania

BN-71/6419-03 Opakowania z tworzyw sztucznych. Pod-
ktadki
BN-73/6419-04 Tadmy samoprzylepne z folii  wiskozowej

i nieplastyfikowanego polichlorku winylu., Szeregi wy-
miarowe
BN-79/6831-13 Opakowania jednostkowe szklane. Butelki
typu POCh do odczynnikdéw chemicznych
BN-83/6831-53 Opakowania szklane lekéw. Butelki
LB-5

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

typu

do odczynnikéw chemicznych
Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo
(Dz.U. nr 53, poz. 272 z 1984 r.)

przewozowe

Specjalne warunki przewozu towaréw mniebezpiecznych w
miedzynarodowej komunikacji kolejo-vej. Zatgcznik nr 4

do umowy o miedzynarodowej kolejowej komunikacji to-

warowej (SMGS) (Dz.TiZK nr 7, poz. 35z 1966 r,)’/
wraz z pdZniejszymi zmianami
Regulamin dla miedzynarodowego przewozu kolejami towa-

row niebezpiecznych (RID). Zatgcznik B do konwencji
o miedzynarodowym przewozie kolejami (COTIF) (Dz,

TiZK nr 7, poz. 44 z 1985 r.) wraz. z pdZniejszymi
zmianami

Regulamin Przedsiebiorstwa Polskie Koleje Panstwowe o
tadowaniu i zabezpieczeniu przesyltek towarowych (Dz,
TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.
w sprawie tadowania samochoddéw cigezarowych i przy-

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

poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych. Zatgcznik 11

do umowy o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw  towaro-
wych w komunikacji miedzynarodowej (RIV) (Dz.TiZK
nr 15, poz. 119 z 1981 r.) wraz z pdZniejszymi zmia-
nami.,

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

i kontroli przewozu drogowego materiatéw niebezpiecz-
nych (Dz.U. nr 67, poz. 301 z 1983 r.) wraz z pdzi-
niejszymi zmianami
Rozporzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdzierni-
ka 1987 r., w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych
wylgczonych z przewozu kolejg oraz szczegdlnych wa-
runkdéw przewozu rzeczy niebezpiecznych  dopuszczo-
nych do przewozu (Dz.U. nr 32, poz. 169 z 1987 r.)
Rozporzgdzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej z
dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i
$rodkéw szkodliwych (Dz.U. nr 2, poz. 9z 1964 r.)

wraz z pdZniejszymi zmianami

4, Symbol wg SWW
dla gatunku cz.d.a., - 1331-11,
- 1331"42.

dla gatunku cz.

Piotrowska-

Polskie

5. Autor projektu normy - mgr Krystyna

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

micznych, Lublin.



