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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest dwuchromian amonowy,
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Dwuchromian amonowy ma:

a) wzor ogoélny: (NH4)2Cr,04,

b) mas¢ molowg: 252,10 g/mol.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosSci od zawartosci gtdéwnego
sktadnika 1 zanieczyszczen, rozroznia si¢ dwa gatunki
dwuchromianu amonowego, oznaczone: '

cz.d.a. — czysty do analizy,

Cz. — czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia dwuchromianu amonowego
czystego do analizy:

DWUCHROMIAN AMONOWY cz.d.a.
BN-89/6191-66

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Dwuchromian amonowy po-
winien mie¢ posta¢ pomaranczowoczerwonych krysz-
tatdbw rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania Gat‘f“ek

cz.d.a. cz.

a) Zawarto$¢ dwuchromianu
amonowego (NH4):Cr:07,
%(m/m), nie mniej niz

b) Substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie, %(m/m),
nie wigcej niz

c) pH 5%(m/m), roztworu w
granicach

d) Chlorkéw (Cl"), %(m/m),
nie wigcej niz

e) Siarczanéw (SO%),
%%(m/m), nie wigcej niz

f) Zelaza (Fe*"), %(m/m), nie
wigce] niz

99,0 98,0

0,005 0,01

3,0 ~ 4,0 30 + 42
0,001 0,003
0,005 0,05

0,002 0,005

cd. tablicy |
Wmrnzahs Gatunek
ez.d.a. cz.

g) Otowiu (Pb*"), %(m/m)

nie wigcej niz 0,005 0,007
h) Wapnia (Ca?"), %(m/m),

nie wigcej niz 0,005 0,01
i) Sodu (Na"), %(m/m), nie
_ wiece] niz 0,05 0,05
j) Potasu (K"), %(m/m), nie

wigcej niz 0,05 0,05
k) Miedzi (Cu®"), %(m/m),

nie wiecej niz 0,005 0,007

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT |

4.1. Wytyczne ogdlne. Dwuchromian amonowy nale-
zy pakowac, przechowywac i transportowaé zgodnie
z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujacymi prze-
pisami w transporcie kolejowym lub drogowym!’. Dwu-
chromian amonowy nadany do przewozu w transporcie
drogowym powinien by¢ opakowany 1 oznakowany
zgodnie z przepisami transportowymi RID/ADR.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowia stoje ze szkla
oranzowego wg BN-84/6833-23, zamykane nakretka z
tworzywa sztucznego, z podktadkami polietylenowymi.

Masa netto: 250, 500, 1000 1 2000 g.

Opakowaniem jednostkowym dla dwuchromianu
amonowego sg roOwniez worki z folit polietylenowe) wg
BN-84/6414-06, umieszczone w be¢bnach tekturowych.

Masa netto: 50 kg.

Za zgoda odbiorcy dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wiel-
ko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby wyka-
za, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie gorszy od
wymienionych opakowan i ma wymiary zgodne z zasa-
dami systemu wymiarowego opakowan.

) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac znak niebezpieczenstwa dla substancji utleniajacych
zgodnie z klasa RID/ADR 5.1.

4.2.3. Opakowanie transportowe stanowig skrzynki z
tarcicy dla odczynnikéw wg BN-63/7161-06. W uzgod-
nieniu z odbiorcg 1 przewoznikiem dopuszcza si¢ inny
rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob
nie gorszy od ww. opakowan i ma wymiary zgodne z
zasadami wymiarowego systemu opakowan wg PN-78/
0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-
jac dodatkowo: ,

a) znak niebezpieczenstwa — nalepka ostrzegawcza
nr 5 wg RID/ADR dla substancji utleniajgcych zgod-
nie z przepisami transportowymi wg klasy 5 ,Material
utleniajgcy”.

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.3,
244,

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowaé na paletach o wymiarach 800X1200 mm wg
PN-81/M-78216.

Yadunek na palecie nalezy zabezpieczyé przed prze-
suwaniem si¢, deformacjg tak, aby tworzyt wraz z pale-
ta stabilng jednostk¢ ladunkowa 1 mial wysokos$é nie
wiecej niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Dwuchromian amonowy nale-
zy przechowywac¢ w suchych (o zawartosci wilgoci naj-
wyze] 50%) magazynach. Jest produktem trwatym.
Okres gwarancji — 2 lata.

- W przechowywaniu ukiada¢ w 3 warstwach.

4.5. Transport. Dwuchromian amonowy jest materia-
tem niebezpiecznym wg RID/ADR kl. 5.1.

Opakowany wg 4.2 nalezy przewozié¢ zgodnie z obo-
wiazujacymi przepisami transportowymi'’.

Do Srodka transportowego opakowania nalezy ukla-
dac w 2 warstwach.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogodinveh (3.1),

b) oznaczanie procentowe] zawartosct dwuchromia-
nu amonowego (3.2a),

¢) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (3.2b),

d) oznaczanie pH 5%({(m/m) roztworu wodnego dwu-
chromianu amonowego (3.2¢),

¢) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2d),

fy oznaczanie zawartosci siarczandw (3.2e),

g) oznaczanie zawartosct zelaza (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci otowiu (3.2g),

1) oznaczanie zawarto$ci wapnia (3.2h),

J) oznaczanie zawartosc: sodu (3.21),

k) oznaczanie zawartosci potasue (3.2),

'" Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

1) oznaczanie zawarto$ci miedzi (3.2k),

1) oznaczanie strat suszenia (105°) (3.2I).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek od-
czynnika cz.d.a., nalezy stosowaé¢ wytyczne wg PN-88/
C-80047. Przy pobieraniu probek odczynnika w gatun-
ku cz. nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujac: '

a) wielko$¢ partii — 500 kg,

b) wielko$¢ probki pierwotnej — 200 g,

c¢) liczbg prébek jednostkowych wg tabl. 2, -

d) wielko$¢ probki ogbdlnej — rowna iloczynowi wiel-
kosci probki pierwotnej i liczby probek jednostkowych,

e) wielko$¢ sredniej probki laboratoryjnej — 300 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych Liczba prébek
w partii jednostkowych

do 15 5

16 +~ 25 7

26 ~ 63 8

64 = 100 9

powyzej 100 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowac¢ wylacznie odczyn-
niki, cz.d.a. oraz wodg destylowang lub wodg o rOwno-
waznej czystoSci.

5.3.2. Sprawdzanie wymagan ogdélnych. Wyglad ze-
wnetrzny dwuchromianu amonowego sprawdzi¢ wizval-
nie, a rozpuszczalno$¢ w wodzie — wg 5.3.4.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci dwuchromianu amono-
wego (NH4),Cr 0

5.3.3.1. Zasada metody. Oznaczanie przeprowadza
sic metodg jodometryczng. Dwuchromian utlenia jony
jodkowe do jodu, wydzielony jod odmiareczkowuje si¢
mianowanym roztworem tiosiarczanu sodowego.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy wolny od jodanow.

b) Kwas siarkowy roztwor [16%(m/m)]1 + 5.

¢) Tiosiarczan sodowy, roztwor o ¢ (NazS;0; - SH20)
— 0,1000 mol/l, przygotowany wg PN-81/C-04530/02
p. 2.11.2.

d) Skrobia wskazZnik,
PN-81/C-06501 p. 2.2.6.1.

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 1,8 g badane-
go dwuchromianu amonowego, odwazonego z doklad-
no$cig do 0,0002 g rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 250 ml, uzupetni¢ objgto$¢ roztworu
woda do kreski i wymieszaé. Nastepnie 25 ml otrzyma-
nego roztworu przenie$¢ pipeta do kolby stozkowej
pojemnosci 300 ml z doszlifowanym korkiem, dodac
2 g jodku potasowego, 20 ml roztworu kwasu siarko-
wego, zamkngé kolbg 1 pozostawi¢ w clemnym miejscu.
Po 10 min spiuka¢ korek oraz $cianki kolby okoto
100 ml wody i miareczkowaé wydzielony jod roztworem
tiosiarczanu sodowego w obecnos$ci 2 ml skrobi do uka-
zania si¢ zielonego zabarwienia.

5.2.3.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢
dwuchromianu amonowego (X)) obliczy¢ w %(m/m)
wg wzoru

roztwOr przygotowany wg
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V- 0,0042017 - 250 - 100 V- 4,2017
= = (1)

25 - m 1y

w ktorym:
V — objeto$¢ roztworu tiosiarczanu sodo-

wego o ¢ (NaxS:03 - 5H0) = §,1000

mol/l zuzyta do miareczkowania, mil,

m; — odwazka badanego dwuchromianu
amonowego, g,
0,0042017 — ilo$¢ dwuchromianu amonowego, od-

powiadajaca 1 ml roztworu tiosiarcza-
nu sodowego o ¢ (NayS;03 - SH,0) =
= 0,1000 mol/l, g.
5.3.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
Srednig arytmetyczng dwoch rownolegtych oznaczan,
nie réznigcych si¢ miedzy soba wiecej niz 0,1%.
5.3.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie. 50 g badanego dwuchromianu
amonowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g,
rozpusci¢ w 300 ml gorgcej wody 1 wykona¢ oznaczanie
wg PN-54/C-04577.. Badany dwuchromian amonowy
odpowiada wymaganiom normy, jezeli zawarto$¢ sub-
stancji nierozpuszczalnych nie przekroczy:
dla odczynnika cz.d.a. — 2,5 mg,
dla odczynnika cz.. — 5,0 mg.
5.3.5. Oznaczanie pH 5%(m/m) roztworu wodnego
wykona¢ wg PN-77/C-04963 p. 2.2.
5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéow (Cl)
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/04518
p. 2.3.1 oraz dwuchromian amonowy nie zawierajacy
chlorkéw, przygotowany w nast¢pujacy sposob: 10,00 g
dwuchromianu amonowego rozpusci¢ w 45 m! wody,
dodac¢ 50 m! roztworu kwasu azotowego, 5 ml roztworu
azotanu srebra i1 pozostawi¢ na 16 =+ 18 h, po czym
przesaczyC przez saczek odmyty od chlorkéw goraca
woda (proba z AgNO3;). Do przygotowania roztworow
poréwnawczych pobieraé¢ 20 ml przesaczu.
5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego dwu-
chromianu amonowego odwazonego z doktadnos$cig do
0,01 g rdzpuécié w 20 ml wody, doda¢ 10 ml roztworu
kwasu azotowego, | ml roztworu azotanu srebra i wy-
kona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3. Badany
dwuchromian amonowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli opalizacja powstata w badanej probce po
uptywie 10 min nie bedzie silniejsza niz opalizacja roz-
tworu porownawczego przygotowanego jednocze$nie
i zawierajacego w tej samej objgtosci 20 ml roztworu
dwuchromianu amonowego nie zawierajgcego chlorkow
oraz:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg CI,
dla odczynnika cz. — 0,06 mg CI .
5.3.7. Oznaczanie zawartosci siarczanéw {(SO%)
3.3.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny, roztwor 25%(m/m).
b) Alkohol etylowy, 96%(V/V).
c) Chiorek barowy, roztwor 10%(m/m).
5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego dwu-
chromianu amonowego dia odczynnika cz.d.a. lub 5 g
dla odczynnika cz. odwazonego z doktadnoscia do
0,01 g, rozpusci¢ w 100 mi wody dla odczynnika cz.d.a.

lub w 50 ml wodyv dla odczynnika cz., doda¢ 50 ml roz-
tworu kwasu solnego dla odczynnika cz.d.a., lub 25 ml
roztworu kwasu solnego dla odczynnika cz., roztwoér
przesaczy¢ w razie potrzeby przez twardy saczek, sgczek
przemy¢ niewielkg iloscig wody. Do przesagczu wprowa-
dzi¢ matymi porcjami ostreznic, mieszajac 50 ml alko-
holu etylowego dla odczynnika cz.d.a., 25 ml alkoholu
etylowego dla odczynnika cz., ponownie ostroznie wy-
miesza¢ 1 postawi¢ na wrzgce] tazni wednej do catko-
witej redukcji Cr®" do Cr'". Po skoficzonej redukcii
roztwor ogrza¢ na kuchence elektrycznej do wrzenia,
zada¢ 10 ml roztworu chlorku barowego i pozostawic
na 18 -~ 20 h. Wytrgcony osad siarczanu barowego od-
sgczyé, stosujgc bezpopiotowy saczek, przemyé gorgcy
wodg do zaniku zielonego zabarwienia. Saczek z osa-
dem umiesci¢ w tyglu uprzednio wyprazonym do stalej
masy i zwazonym, wysuszy¢ w suszarce i wyprazyé w
piecu elektrycznym w temperaturze 600 = 800°C.

5.3.7.3. Obliczanie wynikéw. Zawartos$¢ siarczandw
(X2) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

m- 04115

Xy s ¢ 100 (2)
>
w ktorym:
m -— masa wyprazonego osadu siarczanu baro-
wego, g,

m; odwazka badanego dwuchromianu amo-

nowego, g,
0,415 — przelicznik z masy siarczanu barowego na

siarczany.

5.3.7.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania przyjac¢ Srednig arytmetyczna wynikow
dwoéch rownoleglych oznaczan, nie réznigcych si¢ mig-
dzy sobg wigce] niz o 20%.

5.3.8. Oznaczanie zawartoéci zelaza (Fe’")

5.3.8.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z zZelazowg katodg wnekowa.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy o ¢ (!/2 H;SO4) = 0,001 mol/i.

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Fe'', przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, rozciesiczony w
stosunku 10 + 90 roztworem kwasu siarkowego o
¢ (/2 Ha804) = 0,001 mol/l. | mi rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera | - 107 g Fe''

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. -— Oznacranic ha-
lezy wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkack pomiaru absorbancji usta-
lonych dla posiadanego aparatu.

Pomiar nalezy wykona¢ przy dlugosci fali 2482 am.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z insirukeja obstugi aparatu.

5.3.8.4. Wykonaunie ozmaczania. Do zlewk: kwarco-
we] pojemnosci 200 m! odwazy¢é 6 g badanego dwu-
chromianu amonowego z dokladnoscig do 0,01 g
i ogrzewajac rozpuéci¢ w 50 ml wody, po'czym prze-
nies$c illoSciowo do kolby pomiarowe) pojemnosct 200 mi,
i dokiadnie wymieszac —-
roztwor A. Nasigpre do czterech pomiarowych pojem-

io kresk:
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nosci po 50 ml odmierzy¢ po 10,00 ml uprzednio przy-
gotowanego roztworu A oraz doda¢ kolejno: 0; 0,5; 1,0
oraz 2,0 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego Ze-
laza wg 5.3.8.2b), uzupeini¢ wodg do kreski i doktad-
nie wymieszaé. Stezenia dodatkéw zelaza w poszczegdl-
nych kolbach wynosza kolejno 0,0; 0,5 - 1075, 1 - 10°%,
310" g/ml. Zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza w przygo-
towanych roztworach w ustalonych optymalnych wa-
runkach pomiaru absorbancji wg 5.3.8.3.

Zawartos$¢ zelaza (X3) w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru

Xn
X3 3 (3)
_ Ao Cp V1 V3 - 100
gdzie X, Uy = A s Vs
w ktérym:
Ao = absorbancja roztworu bez dodatku wzorca,
A, = absorbancja roztworu z dodatkiem wzorca,
C», = stgzenie dodatku wzorca, g/ml,
Vi = objetos¢ roztworu A, ml,
V2 = objetos¢ roztworu pobrana z objgtoSci roz-
tworu A, ml,
n =1, II, III,
Vi3 — objetos¢ roztworu przygotowanego do pomia-
ru, ml, \
m3 — odwazka badanego dwuchromianu amonu, g.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci olowiu (Pb?")

5.3.9.1. Aparatura

a) Spektrometr absorpcji atomcwe] z kompletnym
wyposazeniem,

b) Lampa z olowiowg katoda wng¢kowa.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy roztwoér o ¢ (HNO;) = 0, 001 mol/I.

b) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Pb?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b), rozcienczo-
ny w stosunku 10 + 90 roztworem kwasu azotowego
o ¢ (HNO3) = 0,001 mol/l.

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
1 - 10 g Pb*"

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w
optymalnych warunkach pomiaru absorbancji z korek-
cja tta ustalonych dla posiadanego aparatu. Otéw nale-
zy oznaczaC przy dhlugosci fali 283,3 nm. Przyrzad do
oznaczania nalezy przygotowac¢ zgodnie z instrukcjg
obshugi.

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. Do czterech kolb po-
miarowych pojemnosci po 50 ml odmierzy¢ po 10,00 ml
roztworu A przygotowanego wg 5.3.8.4 oraz dodac ko-
lejno 0,0; 0,5; 1,0; 2,0 ml rozcienczonego roztworu
wzorcowego ofowiu wg 5.3.9.2b) uzupeini¢ wodg do
kreski i doktadnie wymiesza¢. St¢zenie dodatkéw wzor-
ca w poszczegdlnych kolbach wynosza kolejno 0,0,
0,5:10°%, 2 - 10°%, 3 - 10°® g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje otowiu w sporzadzonych roz-
tworach w optymalnych warunkach pomiaru absorban-
cj z korekcja tla, ustalonych dla posiadanego apara-
tu. Zawarto$¢ otowiu Xs obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

Xm
Xy= 3 (4)

) Ao Cm V1 VS * 100
gdzie Xy, Ao AV,
w ktorym:

M =1, II, III,

Ao — absorbancja roztworu probki bez dodatku
wzorca,

An — absorbancja roztworu probki z dodatklem
wzorca,

Cm» — stezenie dodatku wzorca, g/ml,

V1 — objetos¢ roztworu probki A 5.3.8.4, ml,

V4 — objeto$¢ pobrana z roztworu A, ml,

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

m; — odwazka badanego dwuchromianu amonowe-
go wg 5.3.8.4.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca?")

5.3.10.1. Aparatura

a) Spektrometr absorpcji atomowe] z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z wapniowa katoda wn¢kowa.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory. Roztwdr wzorcowy
zawierajacy jony Ca?', przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.7, rozcienczony woda w stosunku
10 + 90.

1 ml roztworu wzorcowego zawiera 1 - 10 g Ca.

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w
optymalnych warunkach pomiaru absorbancji ustalo-
nych dla posiadanego aparatu. Wapn nalezy oznaczal
przy dilugosci fali 422,7 nm. Przyrzad do oznaczania
nalezy przygotowaé zgodnie z instrukcja obshugi.

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. Do czterech kolb
pomiarowych pojemno$ci 50 ml odmierzy¢ po 10 ml
roztworu A przygotowanego wg 5.3.8.4 oraz dodac
kolejno 0, 0,5, 1,0, 2,0 ml rozcienczonego roztworu
wzorcowego wapnia, uzupeitni¢ woda do kreski i do-
kladnie wymieszaé. St¢zenie dodatkOéw wzorca w po-
szczegdlnych kolbach wynosza kolejno: 0,5 - 10°,
2 - 10 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje wapnia w sporzagdzonych roz-
tworach w optymalnych warunkach absorbancji usta-
lonych dla posiadanego aparatu. Zawarto$¢ wapnia X
obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

X:
SN - ©
Ao C2 - Vi V7 - 100
dzie X: =
A (A: - Ao) m3 Ve
w ktorym:
z =1, 11, 111,
Ao — absorbancja roztworu prébki bez dodatku
wzorca,
A, — absorbancja roztworu prébki z dodatkiem
wzorca,
C; — stgzenie dodatku wzorca g/ml,
Vi — objetoéé roztworu A prébki wg 5.3.8.4, ml,

Ve — objetos¢ pobrana z roztworu A, ml,
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V7 — objetos¢ roztworu przygotowanego do pomia-
ru, ml,

ms — odwazka badanego dwuchromianu amonowe-
go wg 5.3.8.4, g.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci sodu Na' i potasu K’

5.3.11.1. Aparatura

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa sodowa z katoda wng¢kowa.

c) Lampa potasowa z katodg wnekows.

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny o gestosci d (HCl) = 1,18 g/ml.

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Na' przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.60 rozcienczony
wodg w stosunku 10 + 990.

1 ml rozcienczonego roztworu potasowego zawiera
1 - 107 g Na".

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony K, przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.149, a rozcienczony
woda w stosunku 10 + 990.

1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
1107 g K.

5.3.11.3. Warunki fotemetrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w
optymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego
aparatu. SO0d nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali
589,0 nm, a potas przy dlugosci fali 766,5 nm. Przyrzad
do oznaczania nalezy przygotowa¢ zgednie z instrukcja
obstugi.

5.3.11.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci po
100 ml, wytrawionych kwasem solnym i wyptukanych
wodg, odmierzy¢ kolejno po 2,0, 4,0, 6,0, 8,01 10,0 ml
kazdego z roztworow wzorcowych, uzupeini¢ woda do
kreski 1 doktadnie wymieszac. Stezenie Na, K w po-
szczegblnych kolbach wynosi 2 - 107, 4 - 107, 6 - 107,
8 - 107, 1 - 10® w g/ml. Zmierzy¢ absorbancje sodu
oraz potasu w sporzadzonych roztworach w optymal-
nych warunkach ustalonych dla posiadanego aparatu
wg 3.3.11.3. Z uzyskanych wynikéw sporzadzié odpo-
wiednie wykresy krzywych wzorcowych.

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. Do wytrawionej
kwasem solnym i wyptukanej wodg kolby pomiarowej
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 20,0 ml roztworu A,
przygotowanego wg 5.3.8.4, uzupetni¢ wodag do kreski
1 dokladnie wymiesza¢ (roztwér B). Nastepnie do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 1 ml roztwo-
ru B, uzupelni¢ woda do kreski i doktadnie wymieszac.
Zmierzy¢ absorbancj¢ sodu i potasu w uprzednio spo-
rzgdzonym roztworze w warunkach identycznych jak
przy sporzadzaniu krzywej wzorcowe;.

Zawartos¢ sodu Xg 1 potasu X7 w %(m/m) obliczy¢
wg Wwzoru

a; — stezenie sodu lub potasu odczytane z krzywe;
wzorcowe], g/ml,

m3 — odwazka badanego dwuchromianu amonowe-
£0, g,

Vi — obj¢tos¢ roztworu A wg 5.3.8.4, ml,
Vs — objgtos$¢ roztworu pobrana z roztworu A, ml,
Ve — objetos$é roztworu B, ml,

Vio — objetos¢ pobrana z roztworu B, ml,
Vi1 — objgtos¢ roztworu przygotowanego do po-
miaru, ml.

5.3.12. Oznaczanie zawartoSci miedzi (Cu?")

5.3.12.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katoda wngkowas.

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy o ¢ (/2 H2SO4) = 0,001 mol/I.

b) Roztwdér wzorcowy miedzi, przygotowany wg
PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42, rozcieficzony kwasem siar-
kowym o ¢ ('/2 HSO4) = 0,001 mol/l w stosunku
10 + 990.

1 mol roztworu wzorcowego zawiera 1 + 107 g Cu?

5.3.12.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w
optymalnych warunkach ustalonych do posiadanego
aparatu. MiedZz nalezy oznacza¢ przy dhugosci fali
324,8 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi.

5.3.12.4. Wykonanie oznaczania. Do czterech kolb
pomiarowych pojemnosci po 100 ml odmierzy¢ po 0,5
ml roztworu A przygotowanego wg 5.3.8.4 oraz dodac
kolejno 0; 1,0; 2,0; 3,0 ml roztworu wzorcowego mie-
dzi, uzupeini¢ woda do kreski 1 doktadnie wymieszac.

Stezenie dodatkéw wzorca w poszczegdlnych kolbach
wynosi 0,0; 1 - 107, 3 - 107 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ miedzi w sporzadzonych roz-
tworach w optymalnych warunkach pomiaru absorban-
cji ustalonych dla posiadanego aparatu. Zawarto$¢ mie-
dzi Xs w %(m/m) obliczy¢ wg 5.3.12.3 wg wzoru

X
Ag= ,‘ N
. L Ay Cy V1 V13 ’ ]OO
Bl Ay (A7 - Ao) m2 Vi2
w ktoérym:
y — I, II, III,
Ao — absorbancja roztworu préobki bez dodatku
wzorca,
A, — absorbancja roztworu prébki z dodatkiem
wzorca,

C, — stezenie dodatku wzorca,
Vi — objeto$¢ roztworu A prébki wg 5.3.8.4, g,
Vi, — objetos¢ pobrana z roztworu A, ml,

ar- Vi Ve Vi - 100 Vis — ol::.gqtosc roztworu przygotowanego do po-
X 7= —— (6) miaru, ml,
L 8 Lo my — odwaiks badanepo dwuchiomiaing amoenowe-
w Ktérym: go wgz 5.3.8.4, g.
KONILCC
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne®, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6191-66

a) obnizono zawarto$¢ podstawowego skladnika,

b) wprowadzono oznaczanie pH roztworu 5%(m/m),

¢) zaostrzono wymagania zawartosci chlorkow w'gatunku czy-
stym,

d) znowelizowano metod¢ badania metali alkalicznych,

e) wykreslono oznaczanie zawarto$ci substancji strgcajacych
amoniakiem, wprowadzajgc oznaczanie zawartodci Fe, Pb i Cu me-
toda ASA,

f) znowelizowano metode¢ oznaczania zawartosci wapnia.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow (roz-

tworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowaniach

utleniajgco-redukujacych (redoks)

PN-81/C-06501. Analiza chemiczna.
wskaznikow

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii 1 nefelometril

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roztwo-
row produktow chemicznych

PN-88/C-80047. Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Wytyczne
pobierania probek i przygotowania §redniej probki laboratoryjnej

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie. Przechowywanie i transport

PN-81/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe czterowej-
sciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200-EUR

PN-78/0-79021. Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cia. Znaki i
znakowanie

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikéw chemicznych

Przygotowanie roztwordéw

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

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

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w migdzy-
narodowe] komunikacji kolejowej. Zatacznik nr 4, do Umowy
o miedzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS)
(Dz.T i ZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z péZniejszymi zmianami

Regulamin dla mig¢dzynarodowego przewozu kolejami materialow
niebezpiecznych (RID). Zatacznik B do konwencji o migdzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTIF) (Dz.T i ZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Regulamin Przeﬁsiqbiorstwa Polskie Koleje Panstwowe o tadowaniu
i zabezpieczaniu przesytek towarowych (Dz.T i ZK nr 9, poz. 68
z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1965 r. w sprawie
tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zalacznik II do umowy
0 wzajemnym uzytkowaniu wagonoéw towarowych w komunikacji
miedzynarodowej (RIV) (Dz.T i ZK nr 15, poz. 119 z 1981 r. wraz
z pOZniejszymi zmianami

Rozporzgdzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych z
2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw i kontroli przewozu dro-
gowego materialéw niebezpiecznych (Dz.U. nr 67, poz. 301
z 1983 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Rozporzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r.
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z przewo-
zu koleja oraz szczegblnych warunkéw przewozu rzeczy niebez-
piecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.) '

3. Symbol wg KTM
dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,
dla gatunku cz. — 1331-42.

4. Autorzy projektu normy — mgr inz. Rozalia Adamczyk, mgr
inz. Helena Czepalak — Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe
~Polskie Odczynniki Chemiczne® — Gliwice.



