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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest siarczan zelazawy uwodnio-
ny stosowany jako odczynnik chemiczny. Siarczan ze-
lazawy uwodniony ma:

a) wzor chemiczny FeSO4 - 7TH,0O

b) mas¢ molowg 278,02 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zaleznosci od zawarto$ci zanieczysz-
czen, rozroéznia si¢ dwa gatunki siarczanu zelazawego
uwodnionego, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. — Czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia siarczanu zelazawego uwod-
nionego czystego do analizy:

SIARCZAN ZELAZAWY UWODNIONY cz.d.a.
BN-91/6191-119

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Siarczan zelazawy uwodnio-
ny powinien by¢ substancjg stala, krystaliczng barwy
zielononiebieskiej, tatwo rozpuszczaing w wodzie, wie-
trzejacg na powietrzu na bialy proszek, pod wplywem
wilgoci 1 powietrza pokrywajaca si¢ brunatnozotta war-
stwg zasadowego siarczanu zelazowego.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania Gatunki

cz.d.a. cz.

a) Zawartos¢ siarczanu zelazawego u-
wodnionego (FeSO47H:0),

9%(m/m), nie wigce] niz 99.0 95,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w
wodzie, %(m/m), nie wigce] niz 0,01 0,02

¢) Odczyn pH 5%(m/m) roztworu,
w granicach 34 34
d) Chlorkow (Cl ), %(m/m). nie wig-

cd. tabl. 1.
Wymapinta Gatunki
cz.d.a. CZ.
f) Azotu ogélnego (N), %(m/m), nie niec norma-
wigcej niz 0,001 lizuje sig
g) Zelaza (Fe’"), %(m/m), nie wigcej
niz 0,025 0,2
h) Arsenu (As*h), %(m/m), nie wigcej
niz 0,0002 0,0005
i) Miedzi (Cu?"), %(m/m), nie wigcej
niz 0,0025 0,005
j) Otowiu (Pb’%), %(m/m), nie wigcej
niz 0,005 0,010
k) Manganu (Mn?"), %(m/m), nie
wiecej niz 0,05 0,1
1) Cynku (Zn*"), %(m/m), nie wigcej
niz 0,005 0,05
m) Sodu (Na%), %(m/m), nie wigcej niz 0,01 nie norma-
lizuje si¢
n) Potasu (K*), %(m/m), nie wigcej nie norma-
niz 0,005 lizuje si¢
o) Wapnia (Ca®"), %(m/m), nie wigce; nie norma-
niz 0,01 lizuje sig
p) Magnezu (Mg?), %(m/m), nie wig- nie norma-
cej niz 0,005 lizuje sig

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Siarczan zelazawy uwodniony
nalezy pakowac, znakowaé, przechowywac 1 transpor-
towaé zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obo-
wigzujgcymi przepisami w transporcie kolejowym i dro-
gowym").

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkewe stanowia stoje ze szkta
brunatnego typu POCh wg BN-84/6833-23, zamykane
nakretkami z tworzywa sztucznego wg PN-88/0-79002
wylozonymi podkladkami polietylenowymi lub innymi
chemicznie odpornymi wg BN-71/6419-03. Nakr¢tki do-
datkowo powinny by¢ zabezpieczone taéma samoprzy-
lepng wg BN-73/6419-04 lub pierScieniami termokur-
czliwymi.

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

cej niz 0,001 0,01
¢) Fosforanow (PO;:"), %(m/m), nie nie norma-
wigce| niz 0,001 lizuje si¢

Y Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielkos¢ opakowania
Jjednostkowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg,
jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu w sposéb nie gor-
szy od wyzej wymienionych opakowan i ma wymiary
zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3.

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla stoi stanowig
skrzynki drewniane zamkniete wg BN-63/7161-06 od-
porne na narazenia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/
0-79100 odpowiednio dla grupy 2, klasy A odmiany a
i rodzaju Z lub skrzynki przegrodowe, z tworzyw sztucz-
nych do odczynnikéw chemicznych wykonane metoda
wtrysku z poliolefni 0o wymiarach 415X285X260 mm.
Pojedyncze stoje nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem
materiatem amortyzujacym, np. folia pgcherzykowa
~Pneumopak* lub innym podobnym i ustawi¢ w skrzyn-
kach w jednej warstwie.

4.2.3.2, Opakowania transportowe kombinowane sta-
nowig worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06
umieszczone w beczkach drewnianych wg PN-76/
0-79351 lub w bgbnach zwijanych z tektury, wzmoc-
nionych obrgczami metalowymi, z dnami i wiekami
z tworzywa drzewnego, pojemnosci 35 i1 50 1, wyso-
kosci 325 £10 mm lub 450 £10 mm i $rednicy 397 5 mm.
Beczki drewniane i bgbny z tektury powinny by¢ od-
porne na narazenia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/
0O-79100 odpowiednio dla grupy 2, klasy B, odmiany b
1 rodzaju X.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg
1 przewoznikiem, jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu
w sposOb nie gorszy od wyzej wymienionych opako-
wan 1 ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-
jac dodatkowo znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252
p.24.1,24.3,124.10.

4.2.5. Formowanie jednostek fadunkowych — wg
PN-87/C-80001 p. 4.2.1.

4.3. Przechowywanie. Siarczan zelazawy uwodniony
nalezy przechowywac¢ w krytych, suchych i dobrze wen-
tylowanych pomieszczeniach magazynowych (tempera-
tura nie wyzsza niz 30°C, wilgotnos$¢ nie wyzsza niz 60%).

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania wynosi: dla
skrzynek 1 beczek drewnianych 4, dla bebnoéw z tek-
tury 1.

Termin waznos$ci wynosi 6 miesigcy, liczac od daty
produkcji.

4.4. Transport. Siarczan zelazawy uwodniony nie po-
dlega przepisom transportowym RID/ADR. Opako-
wany wg 4.2 mozna przewozi¢ dowolnym krytym $rod-
kiem transporu wg aktualnie obowigzujacych przepisow
transportowych!’.

Dopuszczalna liczba warstw tadowania wynosi: dla
skrzynek 4, dla beczek drewnianych 3, dla bgbnow
tekturowych 1.

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci siarczanu zelazawego (3.2a),

c) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b),

b) oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu (3.2c),

e) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci fosforanéw (3.2e),

g) oznaczanie zawarto$ci azotu ogoélnego (3.2f),"

h) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2g),

i) oznaczanie zawarto$ci arsenu (3.2h),

j) oznaczanie zawarto$ci miedzi (3.2i), otlowiu (3.2)),

k) oznaczanie zawarto$ci manganu (3.2k), cynku
(3.21),

1) oznaczanie zawartosci sodu (3.2m), potasu (3.2n),
wapnia (3.20), magnezu (3.2p).

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ produktu opakowanego
stanowi najwyzej 500 kg siarczanu zelazawego uwod-
nionego.

5.3. Pobieranie prébek. Probki odczynnika w gatun-
ku cz.d.a. nalezy pobra¢ zgodnie z PN-88/C-80047,
natomiast probki odczynnika w gatunku cz. zgodnie
z PN-67/C-04500.

Z przedstawionej do badan partii nalezy wylosowac
na $lepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2.
Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobrac
co najmniej 2 probki pierwotne. Najmniejsza wielkosc¢
$redniej probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ 500 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jed-

s Li 5bek jednostk h
nostkowych w partii iczba probek jednostkowyc

dol5s 5

16 =+ 25 7
26 <+ 63 8
64 + 160 9
powyzej 160 10

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylacznie odczyn-
niki w gatunku cz.d.a. oraz wode destylowang Ilub
wode o rOwnowazne] czystoSci, a do oznaczan metoda
absorpcyjnej spektrometrii atomowej wodg¢ redes-
tylowana.

Wazenie do stalej masy nalezy interpretowaé wg
PN-81/C-01055 p. 2.44.

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogélnych. Oceni¢ wizu-
alnie postaC 1 barwg probki siarczanu zelazowego u-
wodnionego zgodnie z PN-81/C-01055 p. 2.1.1 i 2.1.2.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci siarczanu Zzelazawego
uwodnionego

5.4.3.1. Zasada metody. Zawarto$¢ siarczanu zelaza-
wego uwodnionego oznacza si¢ manganometrycznie.
Jony zelazawe utleniajg si¢ w Srodowisku kwasu siar-
kowego nadmanganianem potasowym do jonow zela-
zowych. Do reakcji dodaje si¢ kwasu ortofosforowego,
ktory wigze jony zelazowe w bezbarwny kompleks.
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W punkcie rownowaznikowym roztwor zmiareczkowa-
ny zabarwia si¢ na ré6zowo od jednej kropli roztworu
nadmanganianu potasowego.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas ortofosforowy, q(H;PO4) = 1,7 g/ml.

b) Kwas starkowy, g(H.SOs) = 1,84 g/ml.

¢) Nadmanganian potasowy, roztwOr mianowany

1
o C (-g- KMnO4) = 0,1 mol/] przygotowany wg PN-81/
C-04530/02 p. 2.9.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 1 g
probki siarczanu zalazawego uwodnionego z dokfad-
noscig do 0,0002 g, przenies¢ do kolby stozkowej po-
jemnosci 250 ml, rozpusci¢ w 100 ml przegotowane;j
wody. Nastepnie doda¢ 5 ml kwasu siarkowego 1 2 ml
kwasu ortofosforowego i miareczkowac roztworem nad-
manganianu potasowego do pojawienia si¢ trwatego
rézowego zabarwienia.

Jednocze$nie nalezy przygotowac Slepa probg zawie-
rajacg takie same odczynniki 1 w takiej samej iloSci
jak w préobie badanej, bez dodawania probki siarczanu
zelazawego uwodnionego.

5.4.3.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartoéc
siarczanu zelazawego uwodnionego (X)) obliczy¢
w %(m/m) wg wzoru

(V- V1) -0,0278 - 100

X (1)
m
w ktoérym: _
V, — objeto$¢ mianowanego roztworu nadman-
. 1
ganianu potasowego o ¢ (—S—KMnO4)=
= 0,1000 mol/l zuzytego do miareczko-
wania badanego roztworu, ml,
V1 — objetos¢ mianowanego roztworu nadman-
. 1
ganianu potasowego o ¢ ?KMnO4)=
= 0,1000 mol/l zuzytego do miareczko-
wania slepej proby, ml,
m, — masa odwazki probki siarczanu Zzelaza-.
wego, g,
0,0278 — ilos¢ siarczanu zalazawego uwodnionego

odpowiadajgca 1 ml roztworu nadmanga-
1

nianu potasowego 0O ¢ (—;KMnO4)=

= (0,1000 mol/Il, g/ml.

5.4.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikOw co najmniej dwoch réwnolegtych oznaczan.
Réznica migdzy wynikami nie powinna przekra-
czaé¢ 0,3%.

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. Odwazy¢ z doktadnoscig do 0,01 g
30 g probki siarczanu zelazawego uwodnionego, roz-
pusci¢ w 300 ml wody zakwaszonej 3 ml kwasu siar-
kowego (g(H2S04) = 1,84 g/ml). Roztwor ogrzewaé

przez 1 h na tazni wodnej. Dalej prowadzi¢ oznacze-
nie wg PN-54/C-04517.

Prébka siarczanu zelazawego uwodnionego odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli masa substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie nie przekracza

dla gatunku cz.d.a. — 3 mg,

dla gatunku cz. — 6 mg.

5.4.5. Oznaczanie odczynu pH %(m/m) roztworu na-
lezy wykona¢ zgodnie z PN-77/C-04963 p. 2.2.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci chlorkow

5.4.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki
siarczanu zelazawego uwodnionego z dokladnoscig do
0,01 g, rozpusci¢ w 20 ml wody. Do roztworu dodac
8 ml roztworu kwasu azotowego i ogrzewaé¢ do uka-
zania si¢ brunatnych dymow tlenkéw azotu. Po zakon-
czeniu reakcji roztwor grza¢ do wrzenia 1 gotowac
przez 2 min, po czym ochtodzi¢ i jezeli zachodzi po-
trzeba przesaczyC przez saczek, przygotowany zgodnie
z PN-82/C-04518 p. 2.2.

Do przesgczu doda¢ 1 ml roztworu azotanu srebra
i1 dopelni¢ objetos¢ roztworu do objetosci 50 ml.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
siarczanu Zelazawego uwodnionego odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstate po 15 min zmg¢tnienie
badanego roztworu jest mniejsze lub réwne zmgtnie-
niu roztworu poréwnawczego przygotowanego jedno-
czeSnie 1 zawierajacego w tej same] objetoSci te same
ilosci odczynnikéw oraz: B

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg CI ,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg CI .

5.4.7. Oznaczanie zawartosci fosforanow

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek cynawy, roztwor 2%(m/m) w stgzonym
kwasie solnym.

b) Eter etylowy.

c¢) Kwas azotowy, g(HNO;) = 1,4 g/ml.

d) Kwas solny, roztwory 5%(m/m) i 25%(m/m).

e) Molibdenian amonowy, roztwor 10%(m/m).

f) Roztwor wzorcowy podstawowy fosforanow
(PO;-), przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.27.
1 mi wzorcowego roztworu podstawowego fosforanow
zawiera 1 mg PO;:

g) Roztwor wzorcowy roboczy fosforanow (PO;-),
otrzymany przez rozcienczenie woda (1 + 99) roztworu
(5.4.7.1f). 1 ml wzorcowego roztworu roboczego fos-
foranéw zawiera 0,01 mg PO;:

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
starczanu zelazawego uwodnionego z doktadnoscig do
0,01 g, rozpusci¢ w wodzie z dodatkiem 1 ml kwasu
azotowego, doda¢ 5 ml roztworu mclibdenianu amo-
nu, doprowadzi¢ odczyn roztworu do pH 1,8 roztwo-
rem kwasu solnego i grza¢ do wrzenia. Po ozigbieniu
doda¢ 10 ml roztworu kwasu solnego (25%) 1 ekstra-
howa¢ eterem etylowym. Warstwg eterowa oddzielic,
przemy¢ 5% (m/m) roztworem kwasu solnego 1 dodaé
0,2 ml roztworu chlorku cynawego.

Nalezy wykona¢ dwa rownolegte oznaczania. Probka
slarczanu zelazawego uwodnionego odpowiada wyma-
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ganiom normy, jezeli zabarwienie warstwy eterowej po-
wstale w roztworze badanym jest mniej intensywne
lub rowne zabarwieniu roztworu poréwnawczego przy-
gotowane jednoczesnie i zawierajacego w tej samej obje-
tosci te same iloSci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,010 mg PO;’:

5.4.8. Oznaczanie zawartoSci azotu ogélnego. Odwa-
zy¢ 2 g probki siarczanu zalazawego uwodnionego z do-
ktadnoscia do 0,01 g, rozpusci¢ w 150 ml wody i1 prze-
nies¢ do kolby aparatu destylacyjnego. Dalej prowa-
dzi¢ oznaczanie wg PN-81/C-04527 p. 2.4.

Nalezy wykona¢ dwa rownoleglte oznaczania. Probka
siarczanu zelazawego uwodnionego odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie powstate po uplywie
10 min w roztworze badanym jest mniej intensywne
lub rodwne zabarwieniu roztworu poréwnawczego przy-
gotowanego jednoczeSnie | zawierajgcego w tej samej
objetosci te same ilosci odczynnikdw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,020 mg N.

5.4.9. Oznaczanie zawartosci zelaza

54.9.1. Odczynniki i roztwory —
C-04521/03.

5.4.9.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 0,01 g prob-
ki siarczanu zalazawego z dokladnoscig do 0,001 g,
doda¢ 1 ml roztworu kwasu solnego, 2 mg roztworu
tiocjanianu amonowego 1 17 ml §wiezo przegotowane]
wody.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
siarczanu zelazawego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zabarwienie powstale po uptywie 2 min w roz-
tworze badanym jest mniej intensywne lub réwne za-
bafwieniu roztworu poroéwnawczego przygotowanego
jednoczes$nie 1 zawierajgcego w tej samej objetosci te
same 1losci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,0025 mg Fe3t,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe3t.

5.4.10. Oznaczanie zawartoSci arsenu

wg PN-81/

5.4.10.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04511 p. 2.4.3 oraz
Dwuetylodwutiokarbaminian  srebrowy (Ag —

DDTK), roztwor. Rozpusci¢ | g Ag-DDTK odwazonego
z doktadnos$cig do 0,01 g w 150 ml chloroformu, do-
da¢ 2 g etanoloaminy, dopeini¢ do objetosci 200 ml
chloroformem 1 wymiesza¢. Przechowywa¢ w butelce
z ciemnego szkla.

Roztwor jest trwaly przez okoto 2 tygodnie.

5.4.10.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
siarczanu zelazawego uwodnionego z dokladnoscig do
0,01 g rozpusci¢ w 30 ml 1 wykona¢ oznaczanie wg
PN-81/C-04511 p. 2.4.6, uzywajgc zamiast roztworu
dwuetylodwutiokarbaminianu srebrowego wg PN-81/
C-04511 p. 2.4.3d) roztwoér dwuetylodwutiokarbaminia-
nu srebrowego wg 5.4.11.1.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
starczanu zelazawego uwodnionego odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli intensywnoS$¢ zabarwienia powsta-
tego w roztworze badanym jest mniejsza lub roéwna
intensywnosci zabarwienia w roztworze porownawczym,
przygotowanym jednoczes$nie 1 zawierajgcym w tej samej
objetosci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,002 mg As,
dla odczynnika cz. — 0,005 mg As.

5.4.11. Oznaczanie zawartosci miedzi i olowiu

5.4.11.1. Zasada metody. MiedZ i otdbw oznacza si¢
za pomoca ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii ato-
mowe] bezposrednio z roztworu probki siarczanu zela-
zawego metoda krzywe) wzorcowe;.

5.4.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz., roztwér (1 + 1).

b) Roztwér wzorcowy podstawowy miedzi (Cu?t) do
absorpcji atomowej'. 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego miedzi zawiera 1 - 103 g Cu?t.

¢) Roztwoér wzorcowy podstawowy otowiu (Pb2%)
do absorpcji atomowej'. 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego otowiu zawiera 1 - 103 g Pb2*.

d) Roztwor wzorcowy roboczy — mieszanina jondw
Cu?* i Pb2*. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ po 10,0 ml roztworéw (5.4.11.2b) 1 ¢), do-
petni¢ woda do kreski i wymiesza¢. 1 ml wzorcowego
roztworu roboczego zawiera po 1+ 104 g jonéow Cu?t
i Pb2t.

Dopuszcza si¢ stosowanie podstawowych roztworow
wzorcowych miedzi 1 otowiu przygotowanych wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.34. 1 p. 2.2.1.46b).

5.4.11.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: miedziowa i otlowiowa z katodami wng-
kowymi.

5.4.11.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nale-
zy wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancj¢ miedzi nalezy mierzy¢ przy dtu-
gosci fali 324, 7 nm, otowiu 217 lub 283,2 nm.

5.4.11.5. Przygotowanie serii wzorcoOw i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do pi¢ciu kolb pomiarowych po-
jemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0; 0,5; 1,0; 2,0;
3,0 ml wzorcowego roztworu reboczego (5.4.11.2d), do-
da¢ po 2 ml roztworu kwasu azotowego, dopetni¢ wodag
do kreski 1 wymiesza¢. St¢zenie miedzi 1 ofowiu w po-
szczegdlnych kolbach wynosi: 0,5 - 1077, 1 - 106, 2 - 1076,
3 - 10°® g/ml. Zmierzyé absorbancje miedzi i otowiu
w przygotowanych roztworach serii wzorcéw i na pod-
stawie uzyskanych wynikow sporzadzi¢ krzywe wzor-
cowe, odktadajgc na osi odcigtych stezenie w g/ml,
a na osi rzednych odpowiadajgce im wielkosci absor-
bancji.

5.4.11.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 5 ¢
probki siarczanu cynkowego z doktadnoscig do 0,01 g,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosct 100 mi,
rozpusci¢ w wodzie doda¢ 2 ml roztworu kwasu azo-
towego, a nastepnie dopetni¢ zawartos¢ kolby woda do
kreski i wymiesza¢. Zmierzy¢ absorbancj¢ miedzi 1 ofo-
wiu w tak przygotowanym roztworze. Z krzywych wzor-
cowych odczytac stezenie miedzi 1 otlowiu w roztworze.

') Patrz Informacje dodatkowe p. 5
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5.4.11.7. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartos¢
miedzi (X2) 1 otowiu (X3) obliczy¢ w % (m/m) wg wzoru

a,, - Va- 100
Xy = — (2)
n;
w ktorym:
a,, — stezenie odpowiednio miedzi 1 otowiu od-
czytane z krzywych wzorcowych, g/ml,
V, — objetos¢ roztworu prébki siarczanu zelaza-
wego uwodnionego, ml,
m, — masa odwazki probki siarczanu zelazawego

uwodnionego, g.

5.4.11.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednia arytmetyczng
wynikéw dwoch rownolegltych oznaczan. Roznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizszego.

5.4.12. Oznaczanie zawartosci manganu i cynku

5.4.12.1. Zasada metody. Mangan i cynk oznacza si¢
za pomocg ptomieniowe] absorpcyjnej spektrometrii
atomowe] bezposrednio z roztworu probki siarczanu
zelazawego metoda krzywe] wzorcowe;.

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz., roztwor (1 + 1).

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy cynku (Zn?1) do
absorpcji atomowej . 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego cynku zawiera 1 - 103 g Zn2t.

¢) Roztwdr wzorcowy podstawowy manganu (Mn2t)
do absorpcji atomowej”. 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego manganu zawiera 1 - 10 g Mn2".

d) Roztwor wzorcowy roboczy — mieszanina jonoéw
Zn?t i Mn?t. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ po 1,0 ml roztworéw wzorcowych (5.4.12.2b
1 ¢), dopetni¢ woda do kreski 1 wymiesza¢. 1 ml wzor-
cowego roztworu roboczego zawiera po 1 - 107 g po-
szczegblnych jondw.

Dopuszcza si¢ stosowanie podstawowych roztwordéw

wzorcowych cynku 1 manganu przygotowanych wg
PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23 1 2.2.1.40.

5.4.12.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampy: cynkowa i manganowa z katodami wne-
kowymi.

5.4.12.4. Warunki fotometrowania — wg 54.114.
Absorbancj¢ cynku nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali
213, 9 nm, a manganu 279,5 nm.

5.4.12.5. Przygotowanie serii wzorcow i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnos$ci 100 ml odmierzyé¢ kolejno: 0, 10, 20, 50
1 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.12.2d),
doda¢ po 2 ml roztworu kwasu azotowego, dopetnié

wodg do kreski i wymieszaé. Stezenia jondéw Zn2t
i Mn2" w przygotowanej serii wzorcOw wynosza:
0.1 - 107, 2107, 5 -107 i1 - 10°¢ g/ml

" Patrz Informacje dodatkowe p. 5.

Zmierzy¢ absorbancj¢ cynku i manganu w tak przy-
gotowanych roztworach, a z uzyskanych wynikow wy-
kresli¢c krzywe wzorcowe wg 5.4.11.5.

5.4.12.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
siarczanu zelazawego uwodnionego z doktadnoscig do
0,01 g, przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosct
100 ml, rozpusci¢ w wodzie, doda¢ 2 ml roztworu kwa-
su azotowego, a nastepnie dopelni¢ zawarto$¢ kolby
woda do kreski 1 wymiesza¢. Zmierzy¢ absorbancje
cynku 1 manganu w tak przygotowanym roztworze
(roztwor A). Z krzywych wzorcowych odczytac stezenie
cynku 1 manganu w roztworze A.

5.4.12.7. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartosc¢
cynku (X4) i manganu (Xs) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

a,, Vi -100
X, = = (3)
‘ ms3
w ktoérym:

a,, — stgzenia odpowiednio cynku i manganu od-

czytane z krzywych wzorcowych, g/ml,
V3 — objetos¢ roztworu probki siarczanu zelaza-

wego uwodnionego, ml,

ms3 — masa odwazki probki siarczanu zelazawego

uwodnionego, g.

5.4.12.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna
wynikow dwoch rownolegtych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
NiZSZego.

5.4.13. Oznaczanie zawartosci sodu, potasu, wapnia
i magnezu

5.4.13.1. Zasada metody. S6d, potas, wapn | magnez
oznacza si¢ za pomocg ptomieniowej absorpcyjnej spek-
trometrii atomowej] metodg krzywe] wzorcowe;.

5.4.13.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, spektralnie cz., roztwor (1 + 1).

b) Roztwor wzorcowy podstawowy magnezu (Mg2")
do absorpcji atomowej'’. 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego magnezu zawiera 1 - 103 g Mg?*,

¢) Roztwor wzorcowy podstawowy potasu (KT) do
absorpcji atomowej!. 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego potasu zawiera 1 - 103 g K7,

d) Roztwor wzorcowy podstawowy sodu (Nat) do
absorpcji atomowej'’. 1 ml wzZorcowego roztworu pod-
stawowego sodu zawiera 1 - 103 g Na',

¢) Roztwor wzorcowy podstawowy wapnia (Ca?h)
do absorpcji atomowej'. 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego wapnia zawiera 1 - 103 g Ca?*.

f) Roztwor wzorcowy roboczy — mieszanina jondéw
Mg?*, Kt Na® i Ca?*. Do kolby pomiarowej pojem-
nosci 100 ml odmierzy¢ po 1,0 ml roztword6w wzorco-
wych (5.4.13.2b), ¢), d) i e), dopelni¢ wodg do kreski
I wymiesza¢. I ml wzorcowego roztworu roboczego
zawiera po | - 107 g jonéw MgZt, KT, Nat i Ca2t.
Dopuszcza si¢ stosowanie wzorcowych roztwordw pod-
stawowych magnezu, potasu, sodu i wapnia wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.39, 2.2.1.49, 2.2.1.60 i 2.2.1.70.
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5.4.13.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowe] z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: magnezowa, potasowa, sodowa i1 wapnio-
wa z katodami wng¢kowymi.

5.4.13.4. Warunki fotometrowania wg 5.4.11.4.
Absorbancj¢ magnezu nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali
285,2 nm, potasu — 766,5 nm, sodu — 509 nm
1 wapnia — 4227 nm.

5.4.13.5. Przygotowanie serii wzorcOw i przygotowa-
nie krzywych wzorcowych. Do pi¢ciu kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0, 1,0, 2,0, 5,0
i1 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.13.2f),
doda¢ po 2 ml roztworu kwasu azotowego, dopetnic
woda do kreski i wymieszac.

Stezenie poszczegblnych jondw w przygotowanej skali
wzorcowej wynosza: 0, [ - 107, 2+ 107, 5 10-7
i 1 -10% g/ml. Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu, po-
tasu, sodu i wapnia w przygotowanych roztworach
w warunkach podanych w 54.134, a z uzyskanych
wynikéw wykresli¢ krzywe wzorcowe wg 5.4.11.5.

5.4.13.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ magnezu, potasu, sodu i wapnia w roztworze A
przygotowanym wg 5.4.12.6, w warunkach podanych
w 5.4.134, a z krzywych wzorcowych odczytac stg-
zenie magnezu, potasu, sodu, i wapnia w roztworze A.

5.4.13.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢
magnezu (Xs), potasu (X7), sodu (Xs) i wapnia (Xo)
obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

X, = as ¢ 75 Va - 100 @
L7, 8, e
w ktoérym:
as . ,s — Stezenie odpowiednio magnezu, potasu,
sodu i wapnia odczytane z krzywych
wzorcowych, g/ml,
My — masa odwazki probki siarczanu zelaza-
wego, g,
Va — objetos¢ roztworu prébki siarczanu ze-

lazawego uwodnionego, ml.

5.4.13.8. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikdw dwoch réwnolegtych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 30% wyniku
NiZszego.

5.5. Ocena wynikow badan. Parti¢ siarczanu zelaza-
wego uwodnionego nalezy uzna¢ za zgodng z wymaga-
niami normy, jezeli wyniki badan probki siarczanu
zelazawego uwodnionego pobranej wg 5.3 odpowiada-
ja wymaganiom podanym w rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikéw. Przy obliczaniu wynikoéw
nalezy stosowa¢ zasady interpretacji wynikow wg
PN-70/N-02120 p. 2.3.3 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na zyczenie
odbiorcy do kazdej partii siarczanu zelazawego uwod-
nionego producent jest obowigzany wystawi¢ i1 prze-
sta¢ odbiorcy zaswiadczenie, w ktérym m.in. nalezy
poda¢ wyniki przeprowadzonych badan.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca normg¢ — Lubelskie Przedsigbiorstwo
Przemystowo-Handlowe ,,Odczynniki Chemiczne®, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-73/6191-119

a) zrezygnowano z gatunku ch.cz.,

b) znormowano azot ogélny i fosforany dla gatunku cz.d.a.,

¢) zmieniono metod¢ oznaczania miedzi, cynku, manganu,

d) znormowano otow,

e) zmieniono metod¢ oznaczania alkalicznych 1 ziem alkalicznych.

Poziom wymagan normy dostosowano do wymagan normy ISO
6353-3.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania probek :

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
arsenu

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

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkéw metoda turbidymetryczna

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych ilosci ze-
laza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyjanianu (ro-
danku) amonowego

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogdlnego me-
toda destylacyjna

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titranow (roz-
tworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowaniach
utleniajgco-redukujacych (redoks)

PN-82/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roztwo-
row produktow chemicznych

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

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

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Ogdbine
wytyczne pobierania probek 1 przygotowania $redniej probki la-
boratoryjnej

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

PN-88/0-79002 Opakowania jednostkowe. Zamknigcia. Terminologia

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badania

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscia. Znaki i zna-
kowania. Wymagania podstawowe

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

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte, plaskie, bez fald bocznych
zgrzewane

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

BN-73/6419-04 Tas$my samoprzylepne z folii wiskozowe] i nieplas-
tyfikowanego polichlorku winylu. Szeregi wymiarowe
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BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikéw chemicznych

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

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

Regulamin Przedsigbiorstwa Polskie Koleje Panstwowe o tadowa-
niu 1 zabezpieczaniu przesylek towarowych (Dz. TiZK nr 9,
poz. 68 z 1985 r.)

Ustawa z dnia 1 lutego 1983 r. Prawo o ruchu drogowym (Dz.U. nr 6,
poz. 35 1 z 1989 r. nr 35, poz. 192)

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zatgcznik I do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komunikacji

mig¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)

wraz z pozZniejszymi zmianami

4. Symbol wg SWW

dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,

dla gatunku cz. — 1331-42.

5. Informacja dotyczgca legalnych roztworéw wzorcowych do ab-
sorpcji atomowej. Legalne roztwory wzorcowe do absorpcji atomowe;j
o stgzeniach 1 mg pierwiastka w | ml sq3 produkowane przez Cen-
tralny O$rodek Badawczo-Rozwojowy Wzorcow Materiatow
~Wzormat®, 00-139 Warszawa, ul. Elektoralna 2.

6. Autorzy projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub, inz.
Stanistawa Jusis, mgr Anna Dzwolak, Lubelskie Przedsigbiorstwa
Przemystowo-Handlowe ,Odczynniki Chemiczne”, Lublin.



