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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest azotan

bizmutawy zasadowy, stosowany jako odczynnik chemiczny,
Azotan bizmutawy zasadowy ma:
a) wzér ogdiny 4BIN03(OH)2 + BiO(OH),

b) mase czasteczkowa 1462,14 (1961 r.).

1.2. Zakres stosowania normy, Norme nalezy stosowad

w zakresie produkcji i obrotu,

2, PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanieczysz-

czen, w normie ustala sig dwa gatunki azotanu bizmutawego
zasadowego, oznaczone;
cz.d.a., - czysty do analizy,

cz, - czysty.

2, 2. Przyktad oznaczenia azotanu bizmutawego zasadowe-

go czystego do analizy:

AZCTAN BIZMUTAWY ZASADOWY cz,d,a, BN-79/6191-68

3, WYMAGANIA

3.1, Wymagania ogdélne, Azotan bizmutawy zasadowy po-

winien mie¢ postaé biatego proszku nierozpuszczalnego w
wodzie i alkoholu, rozpuszczalnego w kwasach solnym i

azotowym,

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne -~ wg tabl, 1,

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

Azotan bizmutawy zasadowy nalezy pakowaé, przechowy-
waé i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania; stoiki szklane z doszlifowanym kor-
kiem, stoiki szklane z nakretka z tworzywa sztucznego |
podktadkga polietylenowa.

Masa opakowar netto; 100 g, 250 g i 500 g.

Na zyczenie odb.iorcc’)w dopuszcza sie inny rodzaj opako-
wania, jeZzeli przeprowadzone préby wykaZa, Zze zabezpie-
cza ono produkt w sposéb nie gorszy od ww, opakowann i ma

wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opaka-

2z

wan,

Tablica 1
Gatunki
Wymagania
cz,d, a, cz,
a) Tréjtlenku bizmutawego 79 < 82 79 = 82
b) Substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie azoto-
wym, %,nie wigecej niz 0,005 0, 01
c) Chlorkéw (C17), %,
nie wiecej niz 0,005 0,02
d) Siarczanéw (5042-), % ,
nie wigcej niz 0,01 0,05
e) Soli amonowych (NH,"),
%, nie wiecej niz 0,003 0,01
. + )
f) Zelaza (F’e3 ), %, nie
wiecej niz 0,003 0,02
+
g) Miedzi (Cuz ), %,
nie wiecej niz 0,005 0,01
2+
h) Otowiu (Pb™ ), %,
nie wiecej niz 0, 01 0,03
+
i) Srebra (Ag'), %,
nie wiecej niz 0,002 0, 005
2+
J) Magnezu (Mg )’ %l
nie wiecej niz 0, 0005 0,001
k) Wapnia, sodu i potasu
(Ca+Na+K), %, nie
wiecej niz 0,15 0,25
3+ .
1) Arsenu (As™ ), nie
wigcej niz 0,0005 0,001
5, BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci trétlenku bizmutawego (3, 2a),

b) oznaczanie zawartoéci substancji nierozpuszczalnych

c) oznaczanie zawartoéci chlorkéw (3, 2c),

d) oznaczanie zawartoéci siarczanéw (3, 2d),

w kwasie azotowym (3, 2b),

e) oznaczanie zawartoéci soli amonowych (3, 2e),

f) oznaczanie zawartoéci zelaza (3. 2f),
g) oznaczanie zawartoéci miedzi (3, 2g),

h) oznaczanie zawartoséci otowiu (3. 2h),

oznaczanie zawartoéci srebra (3, 2i),
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j) oznaczanie zawartoéci magnezu (3. 2j),
k) oznaczanie zawarto$éci wapnia, sodu i potasu (3. 2k),

I) oznaczanie zawartoéci arsenu (3. 21).

5,2, Pobieranie prébek, Prdébki odczynnika cz.d.a. na-

lezy pobieraé zgodnie z PN-70/C-80047,

Ogélna masa éredniej pobranej prébki powinna wynosié
co najmniej 200 g. Przy pobieraniu prébek odczynnika w ga-
tunku cz. nalezy stosowaé wytyczne wg PN-57/C-04500,
przyjmujac:

a) wielko$é partii - 500 g;

b) wielko$é prdbki pierwotnej - 200 g;

c) liczbe prébek jednostkowych - wg tabl, 2;

?

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba prébek
jednostkowych jednostkowych
w partii
do 15 5
16 + 25 7
26 = 63 8
64 = 100 S
powyzej 100 10

d) wielkoéé prébki ogdlnej - réwna iloczynowi wielkosci

prébki pierwotnej i liczby prébek jednostkowych,

5,3. Opis badan

5,3,1, Oznaczanie zawartosci
Bi O
(Bi,0))

5,3,1,1., Odczynniki i roztwory

tréjtlenku bizmutawego

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

b) Wersenian dwusodowy roztwér 0,05M, przygotowany
wg PN-68/C-04950, Miano roztworu nalezy nastawié wobec
fioletu pirokatechinowego na wzorcowy roztwdér bizmutu,

c) Wzorcowy roztwdr bizmutu - roztwdér 0,05M przygoto-
wany w nastepujacy sposéb: rozpusci¢ w kwasie azotowym
10,4500 g bizmutu metalicznego cz,d.a. i rozcieaczy¢ woda
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3_

d) Fiolet pirokatechinowy - wskaznik, roztwér 0, 1-pro-

centowy,

5,3.1,2, Wykonanie oznaczania, 0,4000 g badanego azo-

tanu bizmutawego zasadowego rozpuscié w 2 cm3 kwasu azo-
towego (w razie potrzeby lekko podgrzad) i rozcieAczyé wo-
da do objetosci 50 cm3. Do roztworu dodac¢ 3 = 4 kropli fio-
letu pirokatechinowego i miareczkowaé¢ roztworem wersenia-
nu dwusodowego do zmiany zabarwienia z iniebieskiego na
z6tte,

Zawartosé trdjtlenku bizmutawego obliczyé w procentach

(X) wg wzoru

¥ = V.0,01165 - 100 _ V-1.16s (1)
m m

w ktérym:

v ;
V - objetosé Scisle 0,05M roztworu wersenianu
dwusodowego, zuzytego

3
cm ,

do miareczkowania,

m - odwazka badanego azotanu bizmutawego zasado-

wego, g,
0,01165 - iloéé trdjtienku bizmutawego odpowiadajaca
1 cm $cisle 0,05M roztworu wersenianu dwu-

sodowego,

5.3.2. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w kwa-

sie azotowym

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d,a. (1,4),

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 40,00 g badanego azota-

nu bizmutawego zasadowego rozpuscic¢ ogrzewajac w 50 cm
kwasu azotowego (14) i rozcieA~zyé woda roztwdr do 500 cn?.

Roztwér przesaczyé przez szklany tygiel do sgczenia G4,
przemy¢ kwasem azotowym (1,15) rozcieficzonym w stosun-
ku 1:1 i wysuszyé w temperaturze 105 + HOOC do statej
masy.

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w kwasie azoto-

wym (Xq) obliczyé w procentach wg wzoru

a -
X - 100
1 40

(2)
w ktérym a - masa wysuszonej pozostatosci, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartoéci chlorkéw (CI7)

5,3,3,1, Odczynniki i roztwory - wg PN-58/C-04£18

pP.2.3,

5.3.3,2, Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego azota-

nu bizmutawego zasadowego rozpusécié przez tagodne ogrze-
wanie w 5 cm3 kwasu azotowego cz.d.a. (1,4).
Po oziebieniu rozcieAczyé roztwér woda do 50 cm3 i wy-
konaé dalej oznaczanie wg PN-68/C-04518.
Badany azotan bizmutawy zasadowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstata po 10 min opalizacja nie bedzie
intensywniejsza od opalizac]i roztworu poréwnawczego,
orzygotowanego réwnoczesnie i zawierajacego te same ilos-
ci odczynnikéw oraz:
dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg Cl

dla odczynnika cz. -0,2 mg o] I

2z 2"
5. 3. 4. Oznaczanie zawartoéci siarczandw ( 504_)_

5,3,.4,1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz,d.a. (1,191 1,12).

b) Amoniak cz,d.a., roztwér 10-procentowy.

c) Weglan sodowy bezwodny cz, d. a.

d) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.
e) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony 8042_, przygoto-

wvany wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony w stosunku 10:990,
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3 fad A
1 ecm rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01

2-
mg SOa %

5.3.4.2, Wykonanie oznaczania, 1,50 badanego azotanu

" Py 3
bizmutawego zasadowego rozpusci¢ w 3 cm goracego kwasu

solnego (1,19), rozcieAczyé woda do 130 cm3, dodaé 20 cm"

amoniaku i przesaczyé po uptywie 20 min, 100 c:m3 przesa-
czu, w przypadku odczynnika cz,d.a,, a 50 cm3 w przypad-
ku odczynnika cz, odparowac do sucha z 0,5 g weglanu so-
dowego bezwodnego i przeprazy¢ lekko do odpedzenia soli
amonowych, Pozostatosé rozpuscié w 20 cm3 wody, zobojet-
ni¢ kwasem solnym (1,12), przesaczyé w razie potrzeby,
doda¢ 0,2 <:m3 kwasu solnego, rozciehAczy¢ woda do objetos-
i dodaé¢ 2 cm3

y 3
ci 40 cm roztworu chlorku barowego,

Badany azotan bizmutawy zasadowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zmetnienie powstate w roztworze bada-

nym po uptywie 1 h nie bedzie wigksze niz zmetnienie roz-

tworu poréwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie w
P 3 - 3

nastepujacy sposdb: 2 cm kwasu solnego (1,19) i 15 cm

roztworu amoniaku odparowaé do sucha z 0,50 g  weglanu

sodowego bezwodnego, Pozostato$é rozpuscié w 20 cm
wody, zobojetnié kwasem solnym (1,12), przesaczyé, do-
da¢ 0,2 c.m3 kwasu solnego i 2 c:m3 roztworu chlorku baro-
wego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg 5042_,

dia odczynnika cz, - 0,25 mg 5042'-,

5.3,5. Oznaczanie zawartosci soli amonowych (NH[:)

5.3.5,1. Odczynniki | roztwory

a) Kwas solny cz,d.a, (1,19).

b) Wodorotlenek sodowy cz,d,a,, roztwér 10-procento-
wy niezawierajacy soli amonowych, przygotowany wg
PN-68/C-06500,

c) Odczynnik Nesslera przygotowany wg PN-68/C-06500,

d) Kwas siarkowy cz.d.a.(1,84), roztwory 1+2 i 0, 1N.

e) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony NH4+, przygoto-
wany wg PN-68/C-06500 i rozcieAczony w stosunku 10:990,
roztworu zawiera

3 ¢ g
1 cm rozcienczonego wzorcowego

0,01 mg NHZ,

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 badanego azotanu

bizmutawego zasadowego rozpuscié w 2 cm3 goracego kwa-
su solnego w kolbie aparatu destylacyjnego i dodaé 100 cm3
wody,

Kolbe potaczyé przez tapacz kropli z chtodnica zakorczo-
na przedfuzaczem zanurzonym w odbieralniku,zawierajacym
5 c:,m3 0, 1IN roztworu kwasu siarkowego i 35 cm3 wody.

Odbieralnik zabezpieczyé od mozliwosci pochtahiania
amoniaku z otoczenia za pomoca ptuczki ochronnej zawiera
jacej roztwér kwasu siarkowego (1+2),

Przez rozdzielacz umieszczony w korku kolby destylacyj

: - 3
nej i zamykany korkiem wlaé 45 cm roztworu wodorotlenku

sodowego, po czym oddestylowaé z kolby 80 cm3 cieczy do
odbieralnika.

Roztwdér w odbieralniku uzupetnié woda do 100 cm3, WY =
mieszaé, odmierzyé z niego 50 cm3 do cylindra pomiarowe-
go pojemnosci 100 cm3, z doszlifowanym korkiem, dodaé
2 cma roztworu wodorotlenku sodowego i 2 cm3 odczynnika
Nesslera,.

Badany azotan bizmutawy zasadowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate zabarwienie roztworu badane-
go nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu po-
réwnawczego, zawierajacego w tej samej objetosci 2 cm
wodorotlenku sodowego, 2 cm3 odczynnika Nesslera oraz
50 crn3 roztworu przygotowanego w nastepujacy sposéb: do
kolby aparatu destylacyjnego wlaé 45 cm3 roztworu wodoro-
tlenku sodowego, 2 cm3 kwasu solnego oraz:
dla odczynnika cz.d.a. - 0,03 mg NH4+,
dla odczynnika cz, - 0,01 mg NH4+,
rozciefczyé woda do objetosci 145 em> i dalej postepowad

tak jak z prébka badana.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe), miedzi (Cu),

otowiu (Pb), srebra (Ag) i magnezu (Mg)

5.3.6,1. Aparatura

a) Spektrograf kwarcowy éredniej dyspersji Q-24,
b) Generator tuku pradu statego,

c) Mikrofotometr.

d) Spektroprojektor,

e) Waga torsyjna,

5.3.6.2. Odczynniki i materiaty pomochicze

a) Proszek grafitowy spektralnie cz, SU 601,
b) Chlorek sodowy spektralnie cz,

c) Tlenki zelaza, miedzi, otowiu, magnezu spektrainie
cz, oraz azotan srebra spektralnie cz,

d) Tlenek bizmutawy spektralnie cz,

e) Wywotywacz ID-2 rozcieficzony przed uzyciem woda w
stosunku 1: 2,

f) Utrwalacz zwykty kwasny, przygotowany whastgpujacy
sposéb: rozpuscié kolejno w 500 cm3 wody destylowanej,
400 g tiosiarczanu sodowego i 25 g pirosiarczynu potasowe-
go, uzupetnié objetosé roztworu woda do 1000 cm3 i wymie-
szac,

g) Alkohol etylowy, 96-procentowy roztwér cz. d. a.

h) Mieszanina zawierajaca 20% proszku grafitowego, 5%
chlorku sodowego i 75% tlenku bizmutawego, przygotowana
w nastepujacy sposéb, Odwazyé 4,000 g proszku grafitowe-
go SU 601, 1,000 g chlorku sodowego i 15,000 g tlenku biz-
mutawego spektralnie cz, Odwazki przenie$§é ilosciowo do
moZdzierza agatowego i ucieraé z dodatkiem 5 c:m3 alkoholu
etalowego przez 2 h, nastepnie wysuszyé w temperaturze
70 = BOOC. Przygotowana mieszaning przechowywaé w

szczelnie zamknigtym naczynku z polietylenu,
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i) Elektrody grafitowe spektralnie cz,, produkcji CSRS
typ SU 316 i SU 202 o $rednicy 6 mm (SU 316 o gtebokosci
kraterka 2,5 mm, SU 202 z zakorAczeniem stozkowym),

j) Ptyty fotograficzne Agfa Gevaert 34B50.

5,3.6,3, Przygotowanie prébek wzorcowych, Ze Swiezo

przeprazonych tlenkédw metali i azotanu srebra odwazy¢ na-

stepujace ilosci:

CuQ 25 mg prazony w temperaturze okoto GOOQC

Fe203 28 mg prazony w temperaturze okoto 600°C

PbO 21 mg prazony w temperaturze ckoto 400°C

MgQO 34 mg prazony w temperaturze okoto IOOOOC

AgNO3 31 mg

139

Odwazki przeniesé ilosciowo do moZdzierza agatowego,

rozetrzeé, dodaé 1,3610 g tlenku bizmutawego, ©,100 mg

chlorku sodowego i 0,400 g proszku grafitowego,

alkoholu etylowego

Catos¢ ucieraé z dodatkiem 2 c:m3
przez 2 h,nastepnie wysuszy¢é w temperaturze 70 < BOOC.

Otrzymany wzorzec podstawowy zawiera 1% Fe, Cu, Ag,

" Pb i Mg, Wzorzec podstawowy przechowywaé w szczelnie

rozcieficzonych

zamknietym naczynku z polietylenu, Serig

wzorcéw roboczych w zakresie stezeh Fe, Cu, Ag, Pb, Mg

1

1-10° " - 1- 10_4% przygotowaé przez kolejne rozcieiAcze-
nie wzorca podstawowego mieszaning otréymang zgodnie
z 5.3.6,2 - wg tabl, 3,
Tablica 3
Wzorzec wyj- | Odwazka | Odwazka| Stezenie
Nr Sciowy o za- wzorca miesza - |pierwiastkéw
wzorca| wartosci wyjscio- niny |w otrzymanym
pierwiastkdéw wego wzorcu
% g g %
wW-1 1 0, 500 4,500 1-107"
-1 p
w-2 1-10 0,500 4,500 1-10 2
w-3 1-107" 0, 150 4,850 3-107°
-2 -
W-4 1-10 0, 500 4,500 1.107>
- -
Ww-5 1-10 0, 500 4,500 1-10 4

Do podanych w tabl, 3 ilodci wzorcédw i mieszaniny dodaé
2 cm3 alkoholu etylowego i ucieraé w mozdzierzu agatowym
w ciagu 2 h, wysuszy¢ w temperaturze 70 = GOOC. Przygo-
towane wzorce przechowywaé w szczelnie zamknietych na-
czynkach z polietylenu,

W celu przygotowania krzywej wzorcowej, odwazy¢é po
50 mg wzorcéw, poczawszy od W-5 do W-1 i przeniesé iloé-
ciowo do kraterkéw elektrod grafitowych, uprzednio przed-
palonych w fukach pradu statego o natezeniu 6 A w ciagu

15 s. Elektrody z prébkami wzorcowymi przechowywaé do

momentu wzbudzenia w kasecie z pleksi,

5,3.6,.4, Przygotowanie prébki badanej. 3,00 g badanego

zasadowego azotanu bizmutawego umiescié w uprzednio wy-

trawionej kwasem solnym parownicy kwarcowej i przepra-

2yé w temperaturze 45000 do uzyskania zdéttego tlenku biz-
mutawego (okoto 20 min),

Otrzymany tlenek rozetrzec, a nastgpnie odwazy¢é Q7500 g
i przenieéé ilosciowo do moZdzierza agatowego, dodaé
0, 200 g proszku grafitowego, 0,050 g chlorku sodowego,
catoéé ucieraé przez 10 min, 50 mg otrzymanej mieszaniny
do kraterka elektrody

przeniesé ilosciowo grafitowej,

uprzednio przedpalonej w fuku pradu statego © natezeniu
6 A wciagu 15 s,

5.3.6.5. Wykonanie oznaczania, Eksponowaé kolejno na

jedna ptyte fotograficzna widmo prébek badanych i prdébek
wzorcowych w nastepujacych warunkach:

wzbudzenie - tuk pradu statego o natezeniu 9 A,

odlegtosé miedzy elektrodami 3 mm,

przestona posrednia 3,2 mm,

uktad optyczny spektrografu - trdjsoczewkowe oswietle-

nie szczeliny,

szerokos$é szczeliny 0,015 mm,

ostabiacz tréjstopniowy o przepuszczalnosci 10,50 i 100%,

czas ekspozycji 50 s,

elektroda dolna (z kraterkiem) anoda (+),

elektroda gérna (z zakohczeniem stozkowym) katoda (-).

W celu otrzymania doktadniejszych wynikéw  wykonad
trzy ekspozycje prébki badanej,

Naswietlona ptyte fotograficzna wywotaé, czas wywotywa-

nia - 4 min, Utrwali¢ w ciagu 10 min, wyptukaé i wysuszyc¢,
W otrzymanych widmach prébek badanych i prébek wzor-

cowych wyznaczyé nastgpujace linie analityczne;

Fe 271,9025 nm,

Pb 283,3069 nm,

Mg 279,553 nm,

Cu 324,754 nm,

Ag 328,068 nm,

Zmierzyé zaczernienie linii analitycznych przy odpowied-
nio dobranej przepuszczalnosci filtra w widmie prdbek ba-
danych i prébek wzorcowych,

Z otrzymanych pomiardéw zaczernien linii analitycznych
dla poszczegdlnych oznaczanych pierwiastkédw, wykreslié
krzywe analityczne w uktadzie S, lgc
w ktérym:

S - zaczernienie |linii analitycznych poszczegdlnych
pierwiastkéw w prdébkach wzorcowych,
lgc - logarytm stezenia danego pierwiastka w prébkach
wzorcowych, %,
Na podstawie $rednich zaczernieri poszczegdlnych pier
wiastkédw w prébce badanej, odczytaé z odpowiednich krzy-
wych analitycznych stezenie oznaczanych pierwiastkéw,

Kologarytm otrzymanych wartosci stanowi pracentowe
stezenie poszczegblnych oznaczanych pierwiastkéw w  ba-
danym zasadowym azotanie bizmutawym, Btad standardowy
wynosi dla Fe 16%, Mg 13%, Pb dla cz,d,a. 12%, dla cz,

19%, Cu 15%, Ag 9%.
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5.3.7. COznaczane zawartosci sodu, potasu i wapnia

5.3.7.1. Aparatura, Fotometr ptomieniowy firmy Zeiss,

wraz z kompletnym wyposazeniem,

5.3.7.2, Odczynniki i roztwory, Kwas azotowy cz.d,a.

(1,4) i 5-procentowy roztwdr,

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania., 1,000 g badanego zasa-

dowego azotanu bizmutawego rozpuscié w kolbie pomiarowej

3 . ps o e "
pojemnosci 100 cm w niewielkie] ilosci wody, dodad

3,5 cm3 kwasu azotowego (1,4) i mieszaé do catkowitego
rozpuszczenia sig preparatu,

Uzupetnié objetosé roztworu woda destylowana do kreski,
wymieszaé i wykonaé ozhaczanie wg F-’N-68/C—04953 spPOsoO-
bem B, stosujac nastepujace filtry selektywne dla:

sodu (Na) - 59,

potasu (K) -~ 77,
wapnia (Ca) - 63,
Po rozpyleniu roztworu badanego, rozpylié 5-procentowy
roztwdr kwasu azotowego w celu przemycia fotometru,
Zawartosé sodu (Xz) w badanym zasadowym azotanie biz

mutawym obliczyé w procentach wg wzoru

b -100
R (3)
X =
2 g
w ktérym:
b - stezenie sodu odczytane z krzywej wzorcowej, %.

1

g - odwaZka badanego zasadowego azotanu bizmutawego

g{1a).
Zawartoéé potasu (Xa) w badanym zasadowym  azotanie
bizmutawym obliczyé w procentach wg wzoru
b, 100
o= 2 (4)
g

w ktdrym:
b2 - stezenie potasu odczytane z krzywej wzorcowej, % ,
g - odwazka badanego zasadowego azotanu bizmutawego,
g (19).
Zawartosé wapnia (X4) w badanym zasadowym azotanie

bizmutawym obliczyé w procentach wg wzoru

bg - stezenie wapnia odczytane z krzywej wzorcowej, %,

g - odwazka badanego tlenku bizmutawego, g (1 g).

5.3.8. Obliczanie sumy zawartosci sodu, potasu .i wap-

nia w badanym zasadowym azotanie bizmutawym, Zawartoé

sodu, potasu i wapnia w badanym zasadowym azotanie biz-

mutawym obliczy¢ w procentach (Y) wg wzoru

Y= X2+ X3+ X4 (6)
w ktérym:;
X2 - zawartos¢ sodu obliczona wg 5.3, 7, 3,

s 2

X, - zawarto$é potasu obliczona wg 5.3. 7. 3,

X4 - zawarto$é wapnia obliczona wg 5. 3, 7. 3.

5.3.9. Oznhaczanie zawartosci arsenu (A53+

)

5.3.9.1. Aparatura i przyrzady - wg PN-75/C-04511

p. 2.2,

5.3.9, 2. Odczynniki i roztwory - wg PN-75/C-04511

P.2.3.

5.3.9.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej - wg PN-75/

C-04511 p. 2.5.

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego azota-

nu bizmutawego zasadowego rozpuscié¢ w 10 c:m3 kwasu sol -
nego (1,19) i odparowaé do sucha. Sucha pozostatos¢ roz-
puscié¢ w 10 c:m3 kwasu solhego, uzupetni¢ woda destylowa-
na do objetosci 40 cma, dodac 2 cm3 jodku potasowego,
2 cm3 chiorku cynawego i dalej wykonaé oznaczanie wg
PN-75/C-04511 p, 2‘. 5.

Zawartoéé arsenu w miligramach w prdbce analitycznej
odczytaé z krzywej wzorcowej,

Oddzielnie nalezy wykonaé Slepa prébe ze wszystkimi od-
czyhnikami uzywanymi w przygotowaniu prdbki analitycznej
do oznaczania arsenu, .

Otrzymana zawartosé arsenu w $lepej prébie nalezy od-

jaé od zawartosci arsenu w prébce analitycznej.

bg * 100 (5) Dopuszcza sig oznaczanie arsenu wg Farmakopei Polskiej
X = —
4 g IV - metoda 1lI,
KONIEC

Informac je dodatkowe



6 Informacje dodatkowe do BN-79/6191_68

INFORMACJE DCDATKOWE

1. Instytucja opracowujaca horme -

Frzedsigbiorstwo

Przemystowo-i-landlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gli-

wice,

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6191-68

a) wprowadzono spektrograficzng metode oznaczania za-
wartosci zelaza, miedzi, otowiu i magnezu ora.z metode fo-
tometrii ptomieniowej oznaczania wapnia, sodu i pbtasu,

b) zmieniono metode oznaczania arsenu,

c) wprowadzono oznaczanie magnezu,

3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania
i przygotowywahnie prébek

PN-75/C-04511 Analiza chemiczna. Gznaczanie matych za-
wartosci arsenu

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych za-
wartosci chlorkdédw w bezbarwnych roztworach metoda
turbidymetryczna

FPN-68/C-04950 Analiza chemiczna.

Kompleksometry.zne

metody ozhaczania zawartos$ci substancji podstawowe]

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna, Ptoniieniowo-foto-
metryczna metoda oznaczania matych zawartoéci sodu,
potasu, waphia | strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztwordw do kolo-
rymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywanie i
transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i
przygotowanie éredniej prébki laboratory jnej

Farmakopea Polska IV, T.1, s,75, Warszawa 1965

4, Zalecenia miedzynarodowe

RWPG PC 4283-73 PeakTBbl. BU3MyT 230THOKMCJLIA 0C-—

HO RO

5. Symbol wg SWW

cz.d.a. - 1331-11,

cz. - 1331-42,



