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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
chlorek barowy stosowany jako odczynnik che-
miczny.

Chlorek barowy ma:

a) wzor chemiczny — BaCl,-2H,0,

b) mase czasteczkowa 244,31 (1968 r.).

1.2. Nermy zwigzane

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci metali ciezkich strgcanych
siarkowodorem

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie
maltych zawartosci zelaza
PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie

azotu ogolnego metoda destylacyjna

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-
-fotometryczna metoda oznaczania malych za-
wartosci sodu, potasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
odczynnikow, roztwordw pomocniczych oraz roz-
twordow do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho-
wywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania
probek i przygotowania sredniej probki labora-
toryjnej

PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan

PN-70/P-79005 Opakowania transportowe. Worki
papierowe

BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z two-

rzyw sztucznych. Worki polietylenowe otwarte
plaskie bez fald bocznych zgrzewane

1y Symhbol wg SWW: ch.cz. — 1331-435,
cz.d.a.— 1331-111,
CZ. — 1331-425.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie trzy gatunki chlorku ba-
rowego:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia chlorku barowego czy-
stego do analizy:

CHLOREK BAROWY cz.d.a. BN-73/6191-122

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Chlorek barowy, od-
czynnik, powinien mie¢ posta¢ krysztalow barwy
bialej latwo rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
a5 B cz.d.a. CZ.
a) Zawartos¢ chlorku ba-
rowego  (BaCly211,0)
%o, co najmnie] 99,5 99,5 99.0
b) Substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie, %o,
nie wigcej niz 0,005 0,01 0,02
¢) Azotu catkowitego (IN),
%, nie wigcej niz 0,001 0,002 0,005
d) Chloranéw (ClO3), %,
nie wiecej niz 0,0025 0,0025 0,005
e) Zelaza (Fe3t), %, nie
wiecej niz 0,00005 | 0,0001 | 0,0005
f) Metali ciezkich (Pb2t),
0/, nie wiecej niz 0,00025 0,001 0,001
g) Metali alkalicznych
(K+Na), %, nie wie-
cej niz 0,02 | 0,05 0,1
h) Metali ziem alkalicz-
nych (CatSr), %, nie
wigcej niz 0,05 0,1 0,2

Zaktady Chemiczne ,,Tarnowskie Gory”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego
dnia 7 listopada 1973 r. jako norma obowigzujaca w zakresie produkeji i obrotu
cd dnia 1 lipca 1974 r. (Dz. Norm. i Miar nr 46/1973 poz. 134)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1974, Wplyw do WN 16.11.73. Oddano do skladu 29.12.73.

Druk ukoneczono w maju 74, Obj. 0,60 a. w. Naktlad 2 500+50 egz.

Cena zl 2,40
GrZGraf. 56 - 12.1.74.
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Chlorek barowy nalezy pakowaé¢, znakowac,
przechowywacé i transportowaé¢ wg PN-70/C-80001
oraz aktualnie obowigzujacych przepisow o prze-
wozie materiatow trujgcych.

Rodzaj opakowania jednostkowego — sloiki
szklane typu POCh zgodne z wymaganiami PN-70/
C-80001 o zawartosci masy netto 250, 500 i 1000 g
z nakretkg z tworzywa sztucznego i podkiadka.

Rodzaj opakowania transportowego — skrzynki
drewniane lub kontenery, do ktorych pakowane sa
stoiki szklane odpowiednio zabezpieczone tekturg
falistg, lub worki polietylenowe wg BN-70/6414-06
o zawartosci masy netto 50 kg, umieszczone w
workach papierowych czterowarstwowych wyko-
nanych wg PN-70/P-79005.

Za zgodg odbiorcy mozna stosowa¢ inne opako-
wania, jezeli zabezpieczajg one produkt co naj-
mniej w takim stopniu jak poprzednio wymienione
opakowanie i majg wymiary zgodne z zasadami
systemu wymiarowego opakowania wg PN-64/
O-79021.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) ogledziny zewnetrzne,

b) oznaczanie zawartosci chlorku barowego,

c) oznaczanie zawartosci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie,

d) oznaczanie zawartosci azotu catkowitego,

e) oznaczanie zawartosci chloranow,

f) oznaczanie zawartosci zelaza,

g) oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich,

h) oznaczanie zawartos$ci metali alkalicznych,

i) oznaczanie zawartosci metali ziem alkalicz-
nych.

5.2. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej
probki laboratoryjnej nalezy wykona¢ zgodnie
z wymaganiami PN-70/C-80047. Masa srednie]
probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ co naj-
mniej 500 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Ogledziny zewnetrzne polegaja na spraw-
dzeniu nieuzbrojonym okiem postaci, barwy oraz
nieobecnosci zanieczyszczen obcych.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci chlorku barowego

5.3.2.1. Odeczynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy
0,05m.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwoér 1m.

c) Fluorekson wskaznik, roztwor 0,1-procento-
wy. Roztwor jest trwaly w okresie 7 dni.

5.3.2.2, Wykonanie oznaczania. Okolo 0,3500 g
probki rozpuscic w 100 cm3 wody doda¢ 20—

cz.d.a.,, roztwor

22 cm?® wersenianu dwusodowego 0,05m, roztworu
wodorotlenku sodowego w ilosci koniecznej do
uzyskania pH w granicach 12,2--12,3, kilka kropel
roztworu fluoreksonu i domiareczkowaé¢ roztwo-
rem wersenianu dwusodowego 0,05m do wyrazne-
go obnizenia intensywnosci z6lto-zielonej fluore-
scencji z powstaniem stalego Swiecenia obserwo-
wanego przy dziennym Swietle na czarnym tle.
Zawartos¢ chlorku barowego (X;) nalezy obli-
czy¢, w %, wg wzoru
~V4-0,01221-100

X4 G,

w ktérym:

Vi — objetos¢ scisle 0,05m roztworu wer-
senianu dwusodowego zuzyta do
miareczkowania, cm?,

G; — odwazka, probki, g,

0,01221 — ilos¢ BaCly-2H,O odpowiadajgca

1 cm3 Scisle 0,0bm roztworu werse-
nianu dwusodowego, g.

Przy miareczkowaniu nalezy jako punkt odnie-
sienia dla zmiany zabarwienia stosowac¢ roztwor
porownawczy zawierajgcy w tej samej objetosci
co badany 20 cm? roztworu wersenianu dwusodo-
wego, 6 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego
i fluorekson.

5.3.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ srednig
arytmetyczng wynikéw trzech oznaczan roznig-
cych sie miedzy sobg nie wiecej niz 0,5% wyniku
mniejszego.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. '

5.3.3.1. Wykonanie oznaczania. 50,00 g probki
rozpusci¢ w 200 cm? gorgcej wody. Roztwor ogrze-
wac na tazni wodnej przez 1 godz i nastepnie prze-
sgczy¢ przez wysuszony do statej masy w tempe-
raturze 105--110°C szklany filtr do saczenia nr 4.
Pozostalos¢ na filtrze przemy¢ goraca wodg do za-
niku jonow chlorkowych w przesgczu (proba z azo-
tanem srebra) i nastepnie wysuszy¢ od stalej masy
w temperaturze 105--110°C.,

Badany chlorek barowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostatosci
nie przekroczy:

dla gatunku ch.cz. — 2,5 mg,
dla gatunku cz.d.a.— 5 mg,
dla gatunku cz. — 10 mg.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci azotu calkowitego

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04527 p. 2.4.2.
- 5.3.4.2. Aparaty i urzadzenia — wg PN-68/
C-04527 p. 2.4.1.

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. 2,00 g probki
przenie$¢ do kolby kulistej aparatu destylacyjnego
i rozpusci¢ w 150 cm3 wody. Dalej oznaczanie pro-
wadzi¢ zgodnie z PN-68/C-04527 p. 2.4.3.

Badany chlorek barowy odpowiada wymaganiom
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normy, jezeli powstale zabarwienie badanego roz-
tworu jest rowne lub bardziej intensywne od za-
barwienia roztworu poréwnawczego, przygotowa-
nego w taki sposob jak roztwér badany i zawie-
rajgcy w takiej samej objetosci:

dla gatunku ch.cz. — 0,02 mg N,

dla gatunku cz.d.a.— 0,04 mg N,

dla gatunku cz. — 0,1 mg N
i te same ilosci odczynnikow.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chloranow

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor 2-procento-
WYy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér 25-procentowy.

c) Roztwor wzorcowy zawierajacy ClOz przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.12, rozcien-
czony wodg w stosunku 10--90. 1 em? rozcienczo-
nego roztworu zawiera 0,1 mg ClOs;.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g probki roz-
pusci¢ w 12,5 cm3? wody, doda¢ 2,5 cm3 roztworu
sodowego, energicznie wymiesza¢ i odstawi¢ na
5--10 min, nastepnie odsgczy¢ przez bezpopiolowy
saczek.

Przesacz przenies¢ do cylindra pojemnosci
50 c¢cm?® z doszlifowanym korkiem, doda¢ 25 cm?
roztworu kwasu solnego, 1 cm? jodku potasowego
1 dokiadnie wymieszac.

Badany chlorek barowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli nie znikajgce przez 10 min za-
barwienie badanego roztworu nie jest intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu porownawczego,
przygotowanego rownoczesnie i zawierajgcego w
tej samej objetosci i w takim samym naczyniu te
same ilosci kwasu solnego, jodku potasowego oraz:

dla gatunku ch.cz. — 0,05 mg ClO?}-,

dla gatunku cz.d.a.— 0,05 mg ClO}-,

dla gatunku cz. — 0,1 mg CIO!~

5.3.6. Oznaczanie zawartosci zelaza

2.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 p. 2.5.2.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g probki
rozpusci¢c w 25 em3? wody w zlewce pojemnosci
100 cm?, dodaé¢ 0,25 ecm3 roztworu kwasu azotowe-
go, 3 ecm? roztworu kwasu solnego, ogrza¢ do wrze-
nia i gotowa¢ przez 2--3 min. Roztwor ochlodzie,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm?,
doda¢ 4 cm?® roztworu rodanku amonowego, uzu-
peini¢ woda do kreski i wymiesza¢. Dalszy tok po-
stepowania oraz sposob wykonania krzywej wzor-
cowej — wg PN-68/C-04521 p. 2.5.3.

9.3.6.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig
arytmetyczng dwéch roéwnolegtych oznaczan, kto-
rych roznica nie powinna przekraczaé¢ 20% wyniku
nizszego.

5.3.7. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich

9.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515 p. 2.4.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g probki
rozpuscic w 30 cm? wody. Nastepnie umiescic w
kolbie stozkowej pojemnosci 100 cm3 i dalej wy-
kona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04515 p. 2.5.1.

Badany chlorek barowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate zabarwienie roztworu
badanego jest mniejsze lub réwne zabarwieniu
roztworu poréwnawczego, zawierajgcego w takiej
samej objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla gatunku ch.cz. — 0,01mg Pb,

dla gatunku cz.d.a.— 0,04 mg Pb,

dla gatunku cz. — 0,04 mg Ph.

9.3.8. Oznaczanie zawartoSci metali alkalicznych

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda podwoéjnie destylowana z naczyn kwar-
cowych lub metalowych.

b) Roztwoér wzorcowy sodu przygotowanego wg
PN-68/C-04953 p. 2.4d), rozcienczony wodg w sto-
sunku 1--99. 1 cm? rozcienczonego roztworu zawie-
ra 0,01 mg Na't.

c) Roztwér wzorcowy przygotowany wg PN-68/
C-04953 p. 2.4e), rozcienczony wodg w stosunku
1--99. 1 cm?® rozcienczonego roztworu zawiera
0,01 mg K+,

9.3.8.2. Aparatura i urzadzenia — spektrofoto-
metr ptomieniowy z kompletnym wyposazeniem.

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie
nalezy wykona¢ w plomieniu acetylenowo-po-
wietrznym w optymalnych warunkach ustalonych
dla posiadanego aparatu.

S6d nalezy oznacza¢ przy dlugoéci fali
=589,0 nm, potas przy dlugosci fali =766,5 nm
(warunki fotometrowania mogg sie¢ zmienia¢ przy
zmianie dyszy do cieczy i rozpylacza lub innych
czescl; przygotowanie przyrzadu do oznaczania na-
lezy wykona¢ zgodnie z instrukcja obstugi przy-
rzgdu).

2.3.8.4. Wykonanie krzywej wzorcowej. W celu
przygotowania 4 roztworéw wzorcowych nalezy
do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm? dodaé
20 cm?® wody oraz nastepujgce ilosci roztworow
chlorku sodowego i potasowego zawierajacych
0,01 mg Na™ Iub 0,01 mg K™ w 1 cm3:

dla roztworu wzorcowego 1
0,01 mg Na™, co odpowiada 0,01% Na w probce,
0,01 mg K*, co odpowiada 0,01% K

dla roztworu wzorcowego 2
0,02 mg Na™, co odpowiada 0,02% Na w proébee,
0,02 mg K¥, co odpowiada 0,02% K w probee;

dla roztworu wzorcowego 3
0,04 mg Na™, co odpowiada 0,04% Na w probce,
0,04 mg K*, co odpowiada 0,04% K w prébee;

dla roztworu wzorcowego 4
0,06 mg Na™, co odpowiada 0,06% Na w prébcee,
0,06 mg K*, co odpowiada 0,06% K w probce.

Objetos¢ roztworow uzupelni¢ woda do kreski
1 dokiadnie wymieszac.

w probce;
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Fotometrowanie roztworéw wzorcowych nalezy
prowadzi¢ rozpylajac je w kolejnosci wzrastajacego
stezenia, nastepnie fotometrowanie prowadzi¢ w
odwrotnej kolejnosci zaczynajac od najwiekszego
stezenia i wyliczy¢ Srednig arytmetyczng otrzyma-
nych wynikow.

Z uzyskanych wynikow nalezy sporzadzi¢ wy-
kres krzywej wzorcowej, odkladajac na osi odcie-
tych ilosci sodu i potasu w mg, a na osi rzednych
odpowiadajgce im wskazania galwanometru.

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. 0,100 g probki
umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm3,
rozpusci¢c w wodzie, dopelni¢ wodg do kreski i do-
kladnie wymieszac.

Fotometrowac¢ razem z roztworami wzorcowymi
w tych samych warunkach.

Zawartose sodu i potasu (X,) nalezy obliczyé¢, w
%, wg wzoru

_mitmy 100
K= o0
w ktoérym:
m; — ilo$¢ sodu (Na) odczytana z krzywej

wzorcowej, mg,

Mo ilos¢ potasu (K), odczytana z krzywej
wzorcowej, mg,
m — cdwazka probki, g.

5.3.8.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednia
arytmetyczng dwoch rownoleglych oznaczan, kto-
rych roznica nie powinna przekracza¢ 10% wyniku
nizszego.

5.3.9. Oznaczanie zawartoSci metali ziem alka-
licznych

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Roztwoér wzorcowy wapnia przygotowany wg
PN-68/C-04953 p. 2.4 b), rozcieniczony wodg w sto-
sunku 1:99. 1 em?® rozcienczonego roztworu za-
wiera 0,01 mg Ca?".

b) Roztwoér wzorcowy strontu przygotowany wg
PN-68/C-04953 p. 2.4 ¢), rozcienczony wodg w sto-
sunku 1:99. 1 em? rozcienczonego roztworu za-
wiera 0,01 mg Sr2*.

5.3.9.2. Aparatura i urzadzenia — spektrofoto-
metr plomieniowy z kompletnym wyposazeniem.

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla posia-
danego aparatu.

Wapn nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali =
=422,7 nm, stront — przy diugosci fali=460,7 nm
(warunki fotometrowania moga sie zmienia¢ przy
zmianie dyszy cieczy i rozpylacza lub innych czes-
ci, przygotowanie przyrzagdu do oznaczania nalezy
wykona¢ zgodnie z instrukejg obstugi przyrzadu).

5.3.9.4. Wykonanie krzywej wzorcowej. Do kolb
pomiarowych pojemnosci 100 cm? nalezy dodac
okolo 20 cm? wody oraz nastepujace ilosci roztwo-
row chlerku wapnia i strontu:
dla roztworu wzorcowego 1
0,02 mg Ca2*, co odpowiada 0,02% Ca2™ w proébce,
0,02 mg Sr2*, co odpowiada 0,02% Sr2™ w probee;
dla roztworu wzorcowego 2
0,05 mg Ca?t, co odpowiada 0,05% Ca®* w probce,
0,05 mg Sr2*, co odpowiada 0,05% Sr2" w probee;
dla roztworu wzorcowego 3
0,1 mg Ca2", co odpowiada 0,1% Ca2" w probce,
0,1 mg Sr2*, co odpowiada 0,1% Sr2* w probce,
dla roztworu wzorcowego 4
0,15 mg Ca2*, co odpowiada 0,15% Ca2* w proébce,
0,15 mg Sr2*, co odpowiada 0,15% Sr2™ w probce;
dla reztworu wzorcowego 5
0,2 mg Ca2*, co odpowiada 0,2%
0,2 mg Sr?**, co odpowiada 0,2%
Objetos¢ roztworéw uzupelmiéc wodg
1 dokladnie wymieszac.
Krzywa wzorcowg nalezy wykonac
z PN-68/C-04953 p. 2.6.

5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. 1,000 g probki
rozpusci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm?
w wodzie, uzupelni¢ wodg do kreski i dokladnie
wymiesza¢. Oznaczanie nalezy wykona¢ zgodnie
z PN-68/C-04953.

Zawarto$¢ wapnia i strontu (X3) nalezy obliczy¢,
w %, wg wzoru

Ca2* w probce,
Sr2* w probce.
do kreski

zgodnie

Myt Mo 100
X 1000
w ktorym:
m; — ilo§¢ wapnia (Ca) odczytana z krzywej
wzorcowej, mg,
my — ilos¢é strontu (Sr) odczytana z krzywej
wzorcowe], mg,
m — masa odwazki probki, g.

5.3.9.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig
arytmetyczng dwéch réownoleglych oznaczan, kto-
rych roéznica nie przekracza 5% wyniku nizszego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6191-122

1. Istetne zmiany w stosunku do PN/C-80266

a) zmieniono metody oznaczania zawartosci
barowego, wapnia, strontu, sodu i potasu;

b) dostosowano wymagania i metody badan do zalece-
nia normalizacyjnego.

chlorku

Dotychczas obowigzujaca PN/C-80266 zostaje uniewaz-
niona z dniem 1 lipca 1974 r.

2. Zalecenia miedzynarcdowe. Norma Jjest wdrozeniem
Zalecenia Normalizacyjnego RWPG PC 2109-69.



