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1. WSTĘP Tablica l 

Przedmiotem normy jest siarczan niklawy uwod­

niony stosowany jako odczynnik chemiczny. Siar­

czan niklawy uwodniony ma: 

Gatunki 
Wymagania 

cz.d.a. cz. 

a) wzór chemiczny NiSO,'7H,O, 

b) masę molową 280,85 g/mol. 

a) Zawartość ·. niklu (Ni 2+), 
% (m/m) 20,7 7 21,9 20,8722,4 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Podział. W zależności od zawartości zanie­

czyszczeń rozróżnia się dwa gatunki siarczanu 

niklawego uwodnionego oznaczane: 

cz.d.a. - czysty do analizy, 

cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaczenia siarczanu niklawego ' 

uwodnionego czystego do analizy: 

SIARCZAN NIKLAWY UWODNIONY cz.d.a. 

BN-89/6191-134 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Siarczan niklawy uwod­

niony powiniEm być sUbstancją stąłą, krystaliczną, 

barwy zielonej, łatwo rozpuszczalną w wodzie' .. 

3.2. Wymagania szczegółowe - wg tabl. 1. 

b) Odczyn pH 5%(nfm) roz­
tworu, nie rnni~j niż 

c) Substancji nierozpusz­
czalnych w H, O, %(m/m) , 
nie więcej niż 

d) Chlorków (Cl-), %(m/m) , 
nie więcej niż 

e) Azotu ogólnego (N), 
% (m/m) , nie więcej niż 

f) Żelaza (Fe3+), %(m/m) , 
nie więcej niż 

g) Miedzi (Cu i +) , % (m/m) , 
nie więcej niż 

h) Ołowiu (Pb'+), % (m/m) , 
nie więcej niż 

i) Cynku (Zn 2+), % (mim) , 
nie więcej niż 

j) Kobaltu (Co'+), % (m/m) , 
nie więcej niż 

k) Sodu (Na+), % (m/m) , 
nie więcej niż 

l) Wapnia (Ca'+), %(m/m), 
nie więcej niż 
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Siarczan niklawy uwod-

niony należy pakować, 

i trańsportować zgodnie 

zgodnie z obowiązującymi 

kolejowym i drogowym'). 

znakować, przechowywać 

z PN-87/C-80001 oraz 

przepisami w transporcie 

4.2. Pakowanie 

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowią słoje 

ze szkła brunatnego typu POCH wg BN-84/6833-23, 

zamykane nakrętkami z tworzywa sztucznego wyłożo­

nymi podkładkami polietylenowymi lub innymi che­

micznie odpornymi wg BN-71/6419-03. 

Nakrętki dodatkowo powinny być zabezpieczone 

taśmą samoprzylepną wg BN-73/6419-04 lub pierś­

cieniami termokurczliwymi. 

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

Dopuszcza się inny rodzaj i wielkość opakowania 

jednostkowego po uprzednim uzgodnieniu z odbior­

. cą, jeżeli zabezpiecza jakość produktu w sposób 

nie gorszy niż wyżej wymienione opakowania i ma 

wymiary zgodne z PN-78/0-79021. 

4.2.2. Znakowanie opakowań jednostkowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3. 

4.2.3. Opakowania transportowe 

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla słoi sta­

nowią skrzynki drewniane zamknięte wg BN-63/ 

7161-06 lub palety skrzyniowe z drutu typu UJC, 

odporne na narażenia mechaniczne sprawdzone wg 

PN-86/0-79100, odpowiednio dla grupy 2, klasy 

A, odmiany a i rodzaju Z. 

Pojedxncze Słoje 

rozbiciem materiałem 

należy zabezpieczyć 

amortyzującym, np. 

przed 

folią 

pęcherzykową "pneumopak" lub innym podobnym i 

ustawiać w skrzynkach w jednej warstwie. 

4.2.3.2. Opakowania transportowe kombinowane 

stanowią worki z folii pOlietylenowej wg BN-84/ 

6414-06, umieszczone w beczkach drewnianych wg 

PN-76/0-7935l lub w bębnach zwijanych z tektury, 

wzmocnionych obręczami metalowymi, z dnami ' i 

wiekami z tworzywa drzewnego, pOjemności' 35 i 

50 l, wysokości 325 ±10 mm lub 450 ±10 mm i śred­

nicy 397 ±5 mm. Beczki drewniane i bębny z tektury 

powinny być odporne na narażenia mechaniczne 

spriiwdzone wg PN-86/0-79100, odpowiednio dla 

grupy 2, klasy B, odmiany b i rodzaju X. 

Dopuszcza się inny rodzaj i wielkość opakowania 

transportowego, po uprzednim uzgOdnieniu z od­

biorcą i przewoźnikiem, jeżeli zabezpiecza ono 

jakość produktu w sposób nie gorszy od wyżej 

wymienionych opakbwań i ma wymiary zgodne z PN-78/ 

0-79021. 

4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych nale­

ży wykonać zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, 

umieszczając dodatkowo znaki manipulacyjne wg 

PN-85/0-79252 p. 2.4.1, 2.4.3 i 2.4.10. 

4.2.5. Formowanie jednostek ładunkowych wg 

PN~87/C-8000l p. 4.2.1. 

l) Patrz Informacje dodatkowe p. 3. 

4.3. PrzechowYWanie. Siarczan niklawy uwod-
niony należy przechowywać w krytych, suchych 

i dobrze wentylowanych pomieszczeniach magazyno­

wych (temperatura nie wyższa niż 30o C, wilgotność 
nie wyższa niż 50%). 

Dopuszczalna liczba warstw składowania wynosi: 

dla skrzynek i beczek drewnianych 4, dla palet 

skrzyniOWYCh z drutu 3, dla bębnów z tektury 1. 

Okres gwarancji wynosi 2 ' lata, licząc od daty 

prodUkcji. 

4.4. Transport. Siarczan niklawy uwodniony 

nie podlega przepisom transportowym RID/ADR. 

Opakowany wg 4.2 można przewozić dowolnym kry­

tym środkiem transportu, zgodnie z odpowiednimi 

przepisami transportowymi'}. 

Dopuszczalna liczba warstw ładowania wynosi: 

dla skrzynek drewnianych 4, dla beczek drewnia­

nych 3, dla palet SkrzyniOWYCh z drutu 2, dla 

bębnów tekturowych 1 . 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 

a) sprawdzanie wymagań ogólnych (.3.1), 

b) oznaczanie zawartości niklu (3.2a), 

c) oznaczanie odczynu pH 5% (mim) roztworu 

(3.2.b), 

d) oznaczanie zawartości SUbstancji nierozpusz-

czalnych w wodzie (3.2c), 

e) oznaczanie zawartości chlorków (3.2d), 

t') oznaczanie zawartości azotu ogólnego (3.2e), 

g) oznaczanie zawartości żelaza (3.2f), miedzi 

(3.2g) i ołowiu (3.2h), 

h) oznaczanie zawartości cynku (3.2i) i kobaltu 
(3.2j), 

i) oznaczanie zawartości Sodu (3. 2k) i wapnia 

(3.21). 

5.2. Wielkość partii. Partię produktu opakowa­

nego stanowi najwyżej 500 kg siarczanu niklawego 

UWOdnionego. 

5.3. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika w 

gatunku cz.d.a. należy pobierać zgodnie z PN-88/ 

C-80047, natomiast próbki odczynnika w · gatunku 

cz. - zgodnie z PN-67/C~04500. 

Z przedstawionej do badań partii należy wylo­

sować "na ślepo" opakowania w -liczbie podanej 

w tabl. 2. Z kaŻdego wylosowanego opakowania 

należy pobrać co najmniej 2 próbki pierwotne. 

Najmniej sza wielkość próbk.i,. pierwotnej powinna 

wynosić 100 g, natomiast wielkość średniej próbki 

laboratoryjnej powinna wynosić 500 g. 

Tablica 2 

Liczba opakowań jednostkowych Liczba próbek 
w partii . jednostkowych 

sztuk sztuk 

do 15 5 

16 25 7 

26 63 8 

64 160 9 

ponad 160 10 
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5.4. Opis badań 

5.4.1. Wytyczne ogólne. Podczas analizy, jeżeli 

nie zaznaczono inaczej, należy stosować wyłącznie 

odczynniki w gatunku cz.d.a. oraz wodę destylo­

waną lub wodę o równoważnej czystości, zwaną 

w dalszej treści normy wodą, a ,do oznaczań metodą 

absorpcyjnej spektrometrii atomowej - wodę rede­

stylowaną · 

Ważenie do stałej masy należy interpretować 

wg PN-81 /C - 01055 p. 2.4.4. 

5 .4 .2. Sprawdzanie wymagań ogólnych. Ocenić 

wizualnie postać i barwę próbki siarczanu nikla­

wego uwodnionego wg PN-81 / C-01055 p . 2.1.1. i 

2.1 . 2. Rozpuszczalność określić zgodnie z PN-81 / 

C-Ol055 p. 2.2. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości niklu 

5 .4 .3.1. Zasada metody polega na kompleksome-

trycznym miareczkowaniu jonów 

?wusodowym . Nikiel reaguje z 

wym w stosunku molowym 1:1. 

wersenianem 

wersenianem dwusodo-

Koniec reakcj i oznacza się za pomocą mieszaniny 

wskaźnikowej mureksydu lub sulfarsazynu. 

5 .4. 3.2. odczynniki i roztwory 

a) Roztwór buforowy I wg PN-82 / C-04950 p. 2.4.3 . 
• 

b) Wersenian dwusodowy, roztwór mianowany 

o cldi-N-EDTA) = 0,05 mol / l, ,przygotowany wg 

PN-82 / C-04950 p. 2 . 5 . 
c) Mieszanina wskaźnikowa mureksydu wg PN-8l / 

C-0650l p. 2.6.24 lub roztwór 

P~-81 /C-06501 p. 2.6.29. 

sulfarsazynu wg 
I 

5 .4. 3 . 3. Wykonanie oznaczania . Odważyć około 

0,4070,45 g próbki siarczanu niklawego uwodnione­

go, z dokładnością do 0,0002 g, przenieść do 

kolby stożkowej pojemnosc~ 250 mI, rozpuścić 

w 100 mI wody i wykonać oznaczanie wg PN-82 / 

C-04950 p. 2.6.15. 

5.4.3.4. Obliczanie 

tość niklu I X l) dla 

w % (m/m) wg wzoru 

wyników 

gatunku 

oznaczania . Zawar­

cz.d.a. obliczyć 

V
1 

0,002935·100 Xi = -----1_-'-___ _ 
m 1 

I 1 ) 

natomiast zawartość niklu IX.z) dla 

obliczyć w % (m/m) wg wzoru 

gatunku cz. 

w których: 

Vi 

X l 
6 

Vi 0,002935·100 
X = -"----'-------

2. mi 
Xl 

8 
I 2 ) 

• 

objętość roztworu wersenianu dwuso ­

dowego o cldi-Na-EDTA) = 0,0500 mol / l, 

zużytego do miareczkowaqia, ml, 

- masa odważki próbki siarczanu nikla-

wego, g, 

- zawartość kobaltu 

5 . 4 . 9 . 7, % Im/m) , 

oznaczona wg 

0,002935 - ilość niklu Odpowiadająca 1 ml roz- ' 

tworu wersenianu dwusodowego 

o cldi-Na-EDTA) 

g / m!. 

= 0,0500 mol / l, 

5.4.3.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik 

końcowy oznaczania należy przyjąć średnią arytme­

tyczną wyników dwóch równoległych oznaczań. 

Różnica między wynikami nie powinna przekra­

czać 0,3%. 

5.4.4. Oznaczanie odczynu pH 5%lm!m) roztworu 

·należy wykonać wg PN-89 / C-04963 p. 2.2. 

5.4.5. Oznaczanie zawartości substancji nieroz­

puszczalnych w wodzie. Odważyć 60 g próbki siar­

czanu niklawego uwodnionego z dokładnością do 

0,01 g, rozpuścić w 600 ml wody i wykonać ozna­

czanie wg PN-54 / C-04517. 

Próbka siarczanu niklawego odpowiada wymaga­

niom normy, jeżeli masa substancj i nierozpusz­

czalnych w wodzie nie przekracza: 

dla gatunku cz.d.a. - 3 mg, 

dla gatunku cz. - 12 mg. 

5.4.6. Oznaczanie zawartości chlorków 

5.4.6.1. Odczynniki i roztwory wg PN-82/ 

C-04518 p. 2 .3.1 oraz roztwór wzorcowy siarczanu 

niklawego uwodnionego nie zawierający chlorków, 

przygotowany w następujący sposób: 5 g siarczanu 

niklawego uwodnionego rozpuścić w 50 ml wody, 

dodać 5 ml roztworu kwasu azotowego i 5 ml roz-, 
tworu ,azotanu srebra, dopełnić wodą do objętości 

100 ml, wymieszać i odstawić na 18 72 0 h, następ­

nie roztwór przesączyć . Do przygotowania roztworu 

porównawczego pobrać 20,0 ml przesączu. 

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć 1 g 

próbki siarczanu niklawego uwodnionego z dokład­

nością do 0,01 g i rozpuścić w 15 ml wody. 

Wykonać oznaczanie wg PN-82 / C-04518 p. 

dla gatunku cz.d.a. i wg PN-82 / C-04518 p. 

- dla gatunku cz. 

2.3.2 

2.3.3 

Należy wykonać dwa równoległe oznaczania. Prób­

ka siarczanu niklawego uwodnionego Odpowiada 

wymaganiom normy, jeżeli zmętńienie powstałe 

po 15 min w roztworze badanym ,jest mniejsze lub 

równe zmętnieniu roztworu porównawczego, zawie­

rającego w tej samej Objętości te same ilości 

odczynników oraz : 

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Cl-, 

dla odczynnika cz. - 0,1 mg Cl-

i 20, O mI roztworu wzorcowego siarczanu niklawe­

go nie zawieraj ącego chlorków, przygotowanego 

wg 5.4.6 . L 

2.4.7. Oznaczanie zawartości azotu ogólnego. 

Odważyć 2 g próbki siarczanu niklawego uwodnio­

nego z dokładnością do 0,01 g, przenieść do kolby 

aparatu destylacyjnego i wykonać oznaczanie wg 

PN-81 /C -04527 p. 2.4. Należy wykonać dwa równo­

ległe oznaczania. 

Próbka siarczanu niklawego uwodnionego odpo­

wiada wymaganiom normy, jeżeli zabarwienie po­

wstałe w roztworze badanym jest mniejsze lub 

równe zabarwieniu w roztworze porównawczym zawie­

rającym w tej samej objętości te same ilości 

odczynników oraz: 

dla odczynnika cz.d.a. 0,02 mg N. 
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5.4.8. Oznaczanie zawartości żelaza, miedzi 

i ołowiu 

5.4.8.1. Zasada metody. ~e1azo, miedź i ołów 

oznacza się za pomocą płomieniowej absorpcyjnej 

spektrometrii atomowej bezpośrednio z roztworu 

próbki siarczanu niklawego metodą krzywej wzor­

cowej. 

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory 

a) Roztwór wzorcowy podstawowy miedzi (Cu 2+) do 

absorpcji atomowej'). l mI wzorcowego roztworu 

podstawowego miedzi zawiera 1.10- 3 g cu 2 +. 

b) Roztwór wzorcowy podstawowy ołowiu (Pb 2 +) do , 
absorpqji atomowej'). l mI wzorcowego roztworu 

podstawowego ołowiu zawiera 1.10- 3 g Pb 2 +. 

c) Roztwór wzorcowy podstawowy żelaza (Fe 3 +) do 

absorpcji atomowej'). 1 mI wzorcowego roztworu 

podstawowego żelaza zawiera 1.10- 3 g Fe 3 +. 

d) Roztwór . wzorcowy roboczy - mieszanina jonów 

Cu 2+, Pb 2+ i Fe 3 +. Do kolby pomiarowej pojemności 

100 mI odmierzyć mikropipetą po 1, O mI roztworów 

wg 5.4.8.2a), c) i 10,0 mI roztwóru wg 5.4.8.2b), 

dopełnić wodą do kreski i wymieszać. l mI wzorco­

wego roztworu roboczego zawiera po 1.10- 5 g jonów 

Cu 2 + i Fe s + oraz 1·10-- g jonów Pb 2+. 

Dopuszcza się stosowanie podstawowych roztwo­

rów wzorcowych miedzi, ołowiu i żelaza przygoto­

wanych wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34, 2.2.1.46b) 

i 2.2.1. 75. 

5.4.8.3. Aparatura i przyrządy 

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet­

nym wyposażeniem. 

·b) Lampy: żelazowa, miedziowa i ołowiowa z 

katodami wnękowymi. 

5.4.8.4. Warunki fótometrowania. Oznaczanie 

należy wykonać w płomieniu acetylenOwo-powie­

trznym, w optymalnych warunkach ustalonych dla 

stosowanego aparatu. Absorbancję żelaza należy 

mierzyć przy długości fali 248,3 nm, miedzi 

324,7 nm, ołowiu - 217 lub 283,3 nm. 

5.4.8.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. 

Odważyć około 10 g próbki siarczanu niklawego 

uwodnionego z dokładnością ( dO 0,01 g, przenieść 
do kolby pomiarowej pojemności 100 mI, rozpuścić 

w wodzie, a następnie dopełnić zawartość kolby 

wodą do kreski i wymieszać (roztwór A). 

5.4.8.6. Przygotowanie serii wzorców i ' sporzą­

dzanie krzywych wzorcowych. Do pięciu kolb po­

miarowych pojemności 100 mI odmierzyć kOlejno: 

O, 1,0, 2,5, 5,0 i 10,0 mI wzorcowego roztworu 

roboczego wg 5.4.8.2d), dopełnić wodą do kreski 

i wymieszać. 

Stężenie miedzi i żelaza w poszczególnych kol­

bach wynosi: 0,1.10- 7 , 2,5.10- 7 , 5.10- 7 i 1.10- 0 

g/mI, natomiast ołowiu: 0,1.10- 0 , 2,5.10- 0 , 5.10- 0 

1.10- 5 g/m!. 

Zmierzyć absorbancję miedzi, ołowiu i żel~za. 
w przygotowanych roztworach serii wzorców, w 

warunkach podanYCh w 5.4.8.4, a z uzyskanych 

') Patrz Informacje dodatkowe p. 6. 

wyników sporządzić krzywe wzorcowe, odkładając 

na osi odciętych stężenia w g/mI, a na osi rzęd­

nych - odpowiadające im wielkości absorbancji. 

5.4.8.7. Wykonanie oznaczania. Pobrać 25,0 mI 

dla gatunku cz.d.a. lub 5,0 mI dla gatunku cz. 

roztworu A (;;.4.8.5) do kolby pomiarowej pojem­

ności 50 mI, dopełnić wodą do kreski i wymieszać 

(roztwór B). Następnie zmierzyć absorbancję mie,­

dzi i żelaza w roztworze B, natomiast oł'owiu -

w roztworze A, w warunkach podanych w 5.4.8.4. 

Z krzywych wzorcowych odczytać stężenie miedzi, 

ołowiu i żelaza w roztworze. 

5.4.8.8. Obliczanie wyników oznaczania. Zawar­

tość żelaza (X'.!) i miedzi (X
4

) obliczyć w % (mim) 

wg wzoru 

X = c 1,2· V & . V 4 . 100 
3,4 V mz· 5 

( 3 ) 

natomiast zawartość ołowiu (X,) obliczyć w % (m/m) 

wg wzoru 

( 4 ) 

w których: 

c - stężenie odpowiednio miedzi, żelaza 
1,2,~ 

i ołowiu odczytane z krzywych wzor-

cowych, g/mI, 

V~ objętość roztworu A (5.4.8.5), mI, 

V 4 - objętość roztworu B (5.4.8.7), mI, 

V 5 - objętość roztworu A pobrana do przy-

gotowania roztworu B, mI, 

- masa odważki próbki śiarczanu nikla­

wego uwodnionego, g. 

5.4.8.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik 

końcowy oznaczania należy przyjąć średnią ary t-

metyczną wynikÓW dwóch 

Różnica między wynikami 

20% wyniku niższego. 

równJ1egłychoZnaczań. 

nie powinna przekraczać 

5.4.9. Oznaczanie zawartości cynku i kobaltu 
, 

5.4.9.1. Zasada metody. Oznaczanie cynku i 

kobaltu wykonuje się metodą płomieniowej absorp-

cyjnej spektrometrii atomowej, bezpoś!'ednio z 

roztworu siarczanu niklawego. 

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory 

a) Roztwór wzorcowy podstawowy cynku (Zn 2 +) do 

absorpcji atomowej'). 1 mI wzorcowego roztworu 

podstawowego cynku zawiera 1.10- 3 g Zn 2+. 

b) Roztwór wzorcowy podstawowy kobaltu (C0 2 +) do 

absorpcji atomowej ' ,). 1 mI wzorcowego roztworu 

podstawowego kobaltu 1.10- 3 g Co 2+. 

c) Roztwór wzorcowy roboczy - mieszanina jonów 

Zn2+ i ·C0 2 +. Do kolby pomiarowej pojemności 100 mI 

odmierzyć po l, O mI roztworów wzorcowych wg poz. 

a) i b), dopełnić wodą do kreski i wymies zać. 

1 mI wzorcowego roztworu roboczego zawiera po 

1.10- 5 g poszczególnych jonów. 

Dopuszcza się stosowanie podstawowych roztworów 

wzorcowych cynku i kobaltu, przygotowanych wg 

PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23 i 2.2.1.35. 
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5.4.9.3. Aparatura i przyrządy 

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet­

nym wyposażeniem. 

b) Lampy: cynkowa i kobaltowa z katodami wnę­

kowymi. 

5.4.9.4. Warunki fatometrowania wg 5.4.8.4. 

Absorbancję cynku należy mierzyć przy długości 

fali 21 3 ,9 nm, a kobaltu - 240,7 nm. 

5.4.9.5. Przygotowanie serii wzorców i sporzą­

dzanie krzywych wzercewych. De pięciu kelb pemia­

rewych pojemneści 100 ml edmierzyć kelejne: O; 

2, O; 5, O; 10, O i 20, O ml wzercewege reztworu 

rebeczego. (5.4.9.2c), depełnić wedą de kreski 

i wymieszać, stężenia jenów Ce ' + i Zn ' + w przyge­

tewanych ,reztworach wzercewych wyneszą: O; 2,10- 7 , 

5' 10- 7 , 1'10- 6 i 2'10- 6 g / ml. 

Zmierzyć abserbancję cynku i 

przygetewanych roztwerach, a z 

ków wykreślić krzywe wzercewe, 

kebaltu w tak 

uzyskanych wyni­

edkładając na 

esi edciętych stężenia, ~ na esi rzędnych - edpe­

wiadające im wielkeści abserbancji. 

5.4.9.6. Wykenanie oznaczania. Zmierzyć abser­

bancję cynku w reztworze B (5.4.8.7), natemiast 

kebaltu w reztwerze B dla gatunku cz.d.a., a 

dla gatunku cz. w roztwerze C przygetewanym 

przez rezcieńczenie (1 + 9) reztweru B, w warun­

kach pedanych w 5.4.9.4. Z krzywych wzercewych 

edczytać stężenie cynku i kebaltu w reztwerze. 

5.4.9.7. Obliczanie wyników eznaczania. Zawar­

teść cynku (Xi) ' dla obydwu gatunków siarczanu 

nik l awego i kebaltu (X 7 ) dla gatunku cZ.d.a. 

ebliczyć w % (m/m) wg wzeru 

a4S ,V
3
,V

4
'100 

X67 = ---'-'-'" '---=---"---
, m

Z
' V s 

natemiast zawarteść kebaltu (X.) dla 

c z. ebliczyć w % (m/m) wg wzeru 

X = _a-,s,,--' _V--,S,,--' _V-,,4,-·_1_0_ 
8 

( 5 ) 

gatunku 

( 6 ) 

w których a 4,5 

i kebaltu edczytane 

stężenia 

z krzywych 

edpewiednio , cynku 

wzercewych, g / ml. 

5 .4.9.8. Wynik keńcewy eznaczania. Za wynik 

keńcewy eznaczania należy przyjąć średnią aryt­

metyczną wyników dwóch równe ległych eznaczań. 

, Różnica międZY wynikami nie , powinna przekraczać 

20% wyniku niższego.. 

5.4 . 10. Oznaczanie zawarteści sedu i wapnia 

5.4.10.1. Zasada metody. Sód i wapń eznacza 

się metedą płomieniewej abserpcyjnej spektre­

metrii atemewej bezpeśrednie z reztworu próbki 

s i arczanu niklawego.. 

5.4.10.2. Odczynniki i reztwory 

a) Reztwór wzercewy pedstawewy sedu 

abserpcji atemewej'). 1 ml wzercewego 

pedstawowege zawiera 1'10- 3 g Na+. 

, ) Patrz Informacje dodatkowe p. 6. 

(Na+) do 

reztweru 

b) Reztwór wzorcowy pedstawewy wapnia (Ca ' +) de 

abserpcji atomewej ' ). 1 ml wzorcowego reztweru 

' pedstawcwegc zawiera 1'10- 3 g Ca ' +. 

c) Rcztwór wzcrccwy rcboczy - mieszanina jcnów 

Na+ i Ca ' +. Do. kclby po~iarcwej pcjemncści 100 ml 

cdmierzyć pc 1, O ml rcztwcrów wzc rccwych wg pcz. 

a) i b), dcpełnić wcdą do kreski i wymieszać. 

1 ml wzcrccwegc rcztwcru rcbcczegc zawiera pc 

1'10- 5 g jcnów Na+ i Ca ' +. 

Dcpuszcza 

pcdstawcwych 

się stcscwanie wzcrccwych roztworów , 
przygo.towanych wg PN-81 / C-06503 

p. 2. 2 .1.60 i 2.2.1. 70. 

5.4.10.3. Aparatura i przyrządy 

a) Spektrometr do absorpcj i atomowej z komplet­

nym wyposażeniem. 

b) Lampy: scdowa i wapniowa z katodami wnęko­

wymi. 

5.4.10.4. Warunki fotometrowania 

Absorbancję sodu należy mierzyć 

fali 589, O nm, a ,wapnia - 422,7 nm. 

- wg 5.4.8.4. 

przy długości 

5.4.10.5. Przygotowanie serii wzorców i sporzą-

dzanie krzywych wzcrcowych. Do. czterech kolb 

pomiarowych pcjemności 100 ml odmierzyć kolejno: 

1, O; 2, O; 5, O i 10, O ml wzorcowego roztworu robo­

czego (5 . 4.10.2c), dopełnić wodą do kreski i 

wymieszać. 

Stężenia pcszczególnych jonów w przygotowanej 

skali wzorców wynoszą: 1'10- 7 , 2 ' 10- 7 , 5.10- 7 i 

1'10- 6 g / ml. 

Zmierzyć absorbancję sodu i wapnia w przygoto-
wanych 

danych 

roztworach serii wzorców w warunkach po-
w 5 . 4.10.4, a z uzyskanych 

wg 5.4, 8 .6. 

wyników wy-
kreślić krzywe wzorcowe 

5.4.10.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absor­

bancję sody. dla obydwu gatunków i wapnia dla 

gatunku 

5.4.9.6, 
cz. w roztworze C przygotowanym wg 

a wapnia dla gatunku cz.d.a. w roztwo-

'rze B przygotowanym wg 5.4.8.7, w warunkach peda­

nych w 5.4.10.4, a z krzywych wzorcowych odczy­

tać stężenia sodu i wapnia w roztworze. 

5.4.10.7. Obliczanie wyników cznaczania. 

tość sodu (X 9 ) dla obydwu gatunków i wapnia 

dla gat,unku cz. Obliczyć w % (m/ m) wg wzoru 

X = a 6, 7 • V 2>' V.. ' 10 ' ( 7 ) 
9,w mz ' V 5 

natomiast zawartość wapnia (X 11 ) dla . gatunku 

cZ.d.a. obliczyć w % (m/m) wg wzoru 

w których a
6 ,7 

wapnia odczytane z 

a z ' V,3' V 4 • 100 

m Z ' V, 

stężenie cdpowiednio scdu 

krzywych wzorcowych, g / ml. 

( 8 ) 

i 

5.4.10.8. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik 

końce"'Y oznaczania należy przyj ąć średnią aryt­

metyczną wyników dwóch równoległych oznaczań. 

Różnica między wynikami nie powinna przekraczać 

20% wyniku "iższego. 
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'5.5. Ocena wyników badań. Partię siarczanu 

niklawego uwodnionego należy uznać za zgodną 

z wymaganiami normy, jeżeli wyniki badań próbki 

siarczanu niklawego uwodnionego, pobranej wg 

5.3, odpowiadają wymaganiom podanym w rozdz. 3. 

5.6. Interpretacja wyników. Przy obliczaniu 

'wyników należy stosować zasady interpretacj i 

wg PN-70/N-0.2l20 p. 2.3.2 (metoda Z). 

5 .7. Zaświadczenie o wynikach badań. Na życze­

nie odbiorcy do każdej partii siarczanu niklawego 

uwodnionego producent jest obowiązany wystawić 

i przesła'ć odbiorcy zaświadczenie, w którym m. in . 

należy podać wyniki przeprowadzonych badań. 

K O N I E C 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę Lubelskie 

Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Handlowe - Odczynni­

ki Chemiczne, Lublin. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74 / 6l9l-l34 

a) zrezygnowano z gatunku ch.cz., 

b) podniesiono poziom wymagań dla chlorków, 

kobaltu i cynku, 

c) zmieniono metodę oznaczania żelaza i ko­

baltu, • 

d) wprowadzono oznaczanie ołowiu i miedzi meto­

dą absorpcji atomowej zamiast metali ciężkich 

grupy siarkowodorowej, 

e) wprowadzono oznaczanie sodu i wapnia metodą 

absorpcji atomowej zamiast metali alkalicznych 

i ziem alkalicznych (jako siarczany). 

3. Normy i dokumenty związane 

PN-8l/C-OlOSS Analiza chemiczna. Wytyczne wyko­

nywania badań 

PN-67 / C-04S00 Produkty chemiczne. Wytyczne pobie­

rania i przygotowywania prÓbek 

PN-S4 / C-04Sl7 Chemiczne badania i próby. Oznacza­

nie substancj i nierozpuszczalnych w wodzie 

w produktach chemicznych 

PN-82/C-04Sl8 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma­

łych zawartości chlorków metodą turbidyme'­

tryczną 

PN-81/C-04S27 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu 

ogólnego metodą destylacyjną 

PN-82/C-049S0 Analiza chemiczna. Kompleksome-

tryczne metody oznaczania zawartości kationu 

głównego składnika 

PN-89 / C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH 

wodnych roztworów produktów chemicznych 

PN-8l/C-06S0l Analiza chemiczna. Przygotowanie 

roztworów wskażników 

PN-8l / C-Q6S03 Analiza chemiczna. Przygotowanie 

roztworów do kolorymetrii i nefelometrii 

PN-87 / C-8000l Odczynniki i substancje specjalne 

czyste. Pakowanie, przechowywanie i transport 

PN-88 / C-80047 Odczynniki 1 substancje specjalnie 

czyste. Ogólne wytyczne pobierania próbek 

i przygotowanie średniej próbki laboratoryjnej 

PN-70 / N- 02l20 Zasady zaokrąglania i zapisywania 

liczb 

PN-78 / 0-7902l Opakowania. System wymiarowy 

PN-86 / 0-79l00 Opakowania transportowe. Odporność 

na narażenia mechaniczne. Wymagania i badania 

PN-8S / 0-792S2 Opakowania transportowe z zawartoś­

cią. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe 

PN~76 /0-7935l Opakowania transportowe drewniane. 

Beczki 

BN-84 / 64l4-06 Opakowania transportowe z tworzyw 

sztucznych. Worki polietylenowe otwarte ' płas­

kie, bez fałd bocznych zgrzewane 

BN-7l / 64l9-03 Opakowania z t worzyw sztucznych. 

Podkładki 

BN-73 / 64l9-04 Taśmy samoprzylepne z folii wisko­

zowej i nieplastyfikowanego poliChlorku winy­

lu. Szeregi wymiarowe 

BN-84 / 6833-23 Opakowania jednostkowe szklane . 

Słoje typu POCH do odczynników chemicznych 

BN-63 / 7l6l-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe 

z tarcicy do odczynników chemicznych 

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r . Prawo Przewo­

zowe (Dz. U. nr 53 po z : 272 z 1984 r.) 

Regulamin Przedsiębiorstwa Polskie Koleje Państ­

wowe o ładowaniu i zabezpieczaniu przesyłek 

towarowych (Dz. TiZK nr 9 póz. 68 z 1985 r.) 

Zarządzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 

1963 r. w sprawie ładowania samochodów cięża­

rowych i przyczep (Mon. Pol. nr 2 4 poz. 1 23 

z 1963 r.i nr 35 poz. 250 z 1968 r.) 

Prze pisy o ładowaniu wagonów towarowych. Załącz­

nik II do umowy o wzajemnym użytkowaniu wa­

gonów towarowych w komunikacji międzynarodo- ' 

wej (RIV) (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 z 1981 

r .) wraz z późniejszymi zmianami. 

4. Symbol wg SWW 

dla gatunków cZ.d.a. - 13 31-11, 

dla gatunków cz. - 1331-4 2 . 

5. Autor projektu normy - mgr Kry st:yna Pio-

trowska-Zub Lubelskie Przedsiębiorstwo Prze-

mysłowo-Handlowe - Odczynniki Chemiczne, Lublin. ' 

6. Informacja dotycząca legalnych roztworów 

w=z:,::o",r",c:.,:o::.;wy"-,-c:::.h,-,--"d",o,--...:a",b:::.s=o.=.r""p:,::c""j,,,i'-.....:a,.,t::.:o"'m.::.o:::.w=e .... j. Leg a lne r o z -

twory .wzorcowe do absorpcji atomowej o stężeniach 

l mg pierwiast J.ca w l ml są produkowane przez 

Centralny Ośrodek Badawczo-Rozwojowy 

Materiałów WZORMAT, u l. Elektoralna 2, 

Warszawa. 

Wzorców 

00-139 


