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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest siarczan niklawy uwod-
niony stosowany jako odczynnik chemiczny. Siar-
czan niklawy uwodniony ma:

a) wzdér chemiczny Niso,:7H,0,

b) mase molowa 280,85 g/mol.

2. PODZIAY I OZNACZENTE

2.1. Podziatl.

czyszczen rozrdéznia sie dwa gatunki siarczanu
niklawego uwodnionego oznaczane:

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia siarczanu niklawego

uwodnionego czystego do analizy:
SIARCZAN NIKLAWY UWODNIONY cz.d.a.
BN-89/6191-134

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdélne. Siarczan niklawy uwod-
niony powinien byé substancja stalg, krystalicznag,
barwy zielonej, tatwo rozpuszczalng w wodzie.

3.2. Wymagania szczegdiowe - wg tabl. 1.

W zaleznoSci od zawartoSci zanie-

Tablica 1
Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.

a) Zawartosé niklu (Ni?t),

%(mjm) 20,7+ 21,9 | 20,8% 22,4
b) Odczyn pH 5%(m/m) roz- '

tworu, nie mniej niz 3,5 3 5
c) Substancji nierozpusz-

czalnych w H,0, Zm/m),

nie wiecej niz 0,005 0,02
d) Chlorkéw (Cl7), Zim/m),

nie wiecej niz 0,001 0,01
e) Azotu ogdélnego (N),

Zm/m), nie wiecej niz 0,001 nie normali-

zuje sie

f) Zelaza (Fe3t), Z(m/m),

nie wiecej niz 0,001 ] 0,005
g) Miedzi (Cu??t), Z(m/m),

nie wiecej niz 0,002 0,01
h) Otowiu (Pb2+), Z(m/m), |

nie wiecej niz 0,001 0,005
i) Cynku (Zn2%), Z(m/m),

nie wigcej niz 0,002 0,01
j) Kobaltu (Co?t), Z(m/m), -

nie wiecej niz 0,002 0,2
k) Sodu (Nat), Z(m/m),

nie wiecej niz 0,01 0,1
1) Wapnia (Ca®?t), Z(m/m),

nie wiecej niz 0,005 0,05
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogdlne. Siarczan niklawy uwod-

znakowaé, przechowywadé
PN-87/C-80001
zgodnie z obowigzujgcymi przepisami w transporcie
kolejowym i drogowym').

niony nalezy pakowaéd,

i transportowaé zgodnie z oraz

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig sloje
ze szkla brunatnego typu POCH wg BN-84/6833-23,

zamykane nakretkami z tworzywa sztucznego wylozo-

nymi podktadkami polietylenowymi lub innymi che-
micznie odpornymi wg BN-71/6419-03.

Nakretki
tasma samoprzylepng wg BN-73/6419-04 1lub piers-

dodatkowo powinny byé zabezpieczone
cieniami termokurczliwymi.

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

Dopuszcza sie inny rodzaj i wielko§é opakowania
jednostkowego po uprzednim uzgodnieniu z odbior-
cg, Jjezeli zabezpiecza jako§é produktu w sposdb
nie gorszy niz wyzej wymienione opakowania i ma
wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

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

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla sloi sta-
wg BN-63/
7161-06 1lub palety skrzyniowe z drutu typu UJC,

nowig skrzynki drewniane zamkniete

odporne na hnarazenia mechaniczne sprawdzone wg

PN-86/0-79100, odpowiednio dla grupy 2, klasy
A, odmiany a i rodzaju 2.

Pojedyncze stoje nalezy =zabezpieczyé przed
rozbiciem materialem amortyzujgcym, np. folig
pecherzykowg 'pneumopak" 1lub innym podobnym i

ustawia¢é w skrzynkach w jednej warstwie.

transportowe kombinowane

4.2.3.2. Opakowania
stanowig worki 2z folii polietylenowej wg BN-84/
6414-06, w beczkach drewnianych wg
PN-76/0-79351 lub w bebnach zwijanych z tektury,

umieszczone

dnami i
wiekami =z 35 1
50 1, wysokosci 325 +10 mm lub 450 +10 mm i Sred-
nicy 397 +5 mm. Beczki drewniane 1 bebny z tektury

wzmocnionych obreczami metalowymi, =z

tworzywa drzewnego, pojemnosci

odporne na narazenia mechaniczne
PN-86/0-79100,

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

powinny byé

sprawdzone wg odpowiednio dla

Dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z od-

biorcg 1 przewozZnikiem, jezeli zabezpiecza ono

jakosé produktu w sposéb nie gorszy od wyzej
wymienionych opakowan i ma wymiary zgodne z PN-78/
0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nale-
zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4,
umieszczajgc dodatkowo manipulacyjne wg

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

zy wykonaé
znaki

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

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Al

4.3. Przechowywanie. Siarczan niklawy uwod-

niony nale2y przechowywaé w Kkrytych, suchych
i dobrze wentylowanych pomieszdzeniach magazyno-
wych (temperatura nie wyZsza niz 30°C, wilgotnosé
nie wyzsza niz 50%).

Dopuszczalna liczba warstw skiadowania wynosi:
dla skrzynek i beczek drewnianych 4, dla palet
skrzyniowych =z drutu 3, dla bebndw z tektury 1.
Okres gwarancji wynosi 2 'lata, liczgc od daty

produkcji.

4.4. Transport.' Siarczan niklawy uwodniony

nie podlega przepisom transportowym RID/ADR.
Opakowany wg 4.2 mozna przewozié dowolnym Kkry-
tym Srodkiem transportu, zgodnie 2z odpowiednimi
przepisami transportowymil).
Dopuszczalna liczba warstw Z%adowania wynosi:
dla skrzynek drewnianych 4, dla beczek drewnia-
nych i dla palet skrzyniowych 2z drutu 2, dla

bebnéw tekturowych 1.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzanie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci niklu (3.2a),
5% (m/m)

C) oznaczanie roztworu

(3.2b),
d) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-

odczynu PH

czalnych w wodzie (3.2c),

e) oznaczanie zawarto$ci chlorkéw (3.2d),

f) oznaczanie zawarto§ci azotu ogdélnego (3.2e),

g) oznaczanie zawartosci 3zelaza (3.2f), miedzi
(3.2g) i otowiu (3.2h), '

h) oznaczanie zawartosci cynku (3.2i) i kobaltu
{3.29 ),

i) oznaczanie
{3+21)x

zawartosci sodu (3.2k) i wapnia

5.2. Wielko§¢é partii. Partie produktu opakowa-

nego stanowi najwyzej 500 kg siarczanu niklawego
uwodnionego.

Prébki
gatunku cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/
C-80047, natomiast prébki odczynnika w gatunku
cz. - zgodnie z PN-67/C-04500.

Z przedstawionej

5.3. Pobieranie prdébek. odczynnika w

do badan partii nalezy wylo-
sowaé "na Slepo"
w tabl. 2. 2Z

nalezy pobra¢ co najmniej 2 prdébki pierwotne.

opakowania w 1liczbie podanej
kazdego wylosowanego opakowania
Najmniejsza wielko§é prébki pierwotnej powinna
wynosi¢é 100 g, natomiast wielko$é Sredniej prébki
laboratoryjnej powinna wynosié& 500 g.

Tablica 2
Liczba opakowari jednostkowych Liczba prodbek
w partii jednostkowych
sztuk sztuk

do 15 5

16 + 25 7

26 + 63 8

64 + 160 9

ponad 160 10




BN-89/6191-134 3

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytvczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli

nie zaznaczono inaczej, nalezy stosowaé wyigcznie
odczynniki w gatunku cz.d.a. oraz wodg destylo-

lub wode o réwnowaznej czystosci, zwana

wang
w dalszej tresci normy woda, a do oznaczan metoda

absorpcyjnej Spektrometrii atomowej - wode rede-
stylowang.
Wazenie do stalej masy nalezy interpretowac

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

wymagan _ogdélnych.
wizualnie postaé i barwe prdébki siarczanu nikla-
wego wg PN-81/C-01055 p. 2.1.1. i
2.1.2. Rozpuszczalno$é okre$lié zgodnie z PN-81/
C-01055 p. 2.2.

© 5.4.3.

5.4.2. Sprawdzanie Ocenic

uwodnionego

Oznaczanie zawartosci niklu

5.4.3.1. zasada metody polega na kompleksome-

trycznym miareczkowaniu jonow Nizt wersenianem

dwusodowym. Nikiel reaguje z wersenianem dwusodo-
wym w stosunku molowym 1:1.
Koniec reakcji oznacza sie za pomoca mieszaniny

wskaznikowej mureksydu lub sulfarsazynu.

5.4.3.2. odczynniki i roztwory
a) Roztwér buforowy I wg PN-82/C-04950 p. 2.4.3.
mianowany

b) Wersenian dwusodowy, roztwor
o c¢(di-N-EDTA) = 0,05 mol/l,
PN-82/C-04950 p. 2.5.

c) Mieszanina wskaznikowa mureksydu wg PN-81/
C-06501 p. 2.6.24 1lub roztwdér sulfarsazynu wg

Pﬁ-Sl/C—OGSOl Ps 2:6.29.

przygotowany Wwg

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo

0,40:0,45 g probki siarczanu niklawego uwodnione-

go, 2z dokitadno$ciag do 0,0002 g, przeniesé do
kolby stozkowej pojemno$ci 250 ml, rozpuscic
w 100 ml wody 1 wykonaé oznaczanie wg PN-82/

Cc-04950 p. 2.6.15.

5.4.3.4. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawar-
tos¢ niklu (X, dla gatunku cz.d.a. obliczyé
w %(m/m) wg wzoru
. «.100
VH 0,002935-1 (1)

gatunku cz.

natomiast zawartos$é niklu (Xk) dla

obliczyé w %(m/m) wg wzoru

5. V4 0,002935-100 —.X’ -
2 m, 8
w ktoérych:
vV, - objetosé roztworu wersenianu dwuso-
dowego o c¢(di-Na-EDTA) = 0,0500 mol/1,
zuzytego do miareczkowania, ml,
my - masa odwazki prdébki siarczanu nikla-
wego, g,
X - zawarto$é  kobaltu  oznaczona  wg
5.4.9.7, $(m/m),
0,002935 - ilo§é niklu odpowiadajgca 1 ml roz-'
tworu wersenianu dwusodowego
o c¢(di-Na-EDTA) = 00,0500 mol/l,

g/ml.

5.4.3.5. Wynik oznaczania. Za wynik

koncowy oznaczania nalezy przyjagé Srednig arytme-

koncowy

tyczng wynikéw dwéch rdédwnolegiych oznaczan.
Réznica miedzy wynikami nie powinna przekra-
cza¢ 0,3%.

odczynu pH 5%(m/m) roztworu

nalezy wykona¢ wg PN-89/C-04963 p. 2.2.

5.4.4. Oznaczanie

5.4.5. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-

puszczalnych w wodzie. Odwazy¢é 60 g prdébki siar-

czanu niklawego
0,01 g, rozpusci¢ w 600 ml wody i wykonaé ozna-
czanie wg PN-54/C-04517.

Prébka

niom normy,

uwodnionego 2z doktadnoscia do

siarczanu niklawego odpowiada

wymaga-
jezeli masa substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie nie przekracza:

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

dla gatunku cz. - 12 mg.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci chlorkdw

5.4.6.1. Odczynniki 1
C-04518 p.
niklawego

roztwory - wg PN-82/

2.3.1 oraz roztwdr wzorcowy siarczanu

uwodnionego nie zawierajgcy chlorkéw,
przygotowany w nastepujgcy sposdéb: 5 g siarczanu
niklawego uwodnionego rozpuscié¢ w 50 ml wody,
dodaé 5 ml roztworu kwasu azotowego i 5 ml roz-
tworu azotanu srebra, dopeinié woda do oqufoéci
100 ml, wymiesza¢ i odstawi¢ na 18:20 h, nastep-
nie roztwdr przesaczyé. Do przygotowania roztworu

poréwnawczego pobra¢ 20,0 ml przesgczu.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g

probki siarczanu niklawego uwodnionego z doktad-
nosécig do 0,01 g i rozpusci¢ w 15 ml wody.

Wykonaé oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2
dla gatunku cz.d.a. i wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3

- dla gatunku cz.

Nalezy wykona¢ dwa rdwnolegie oznaczania. Prob-

ka siarczanu niklawego uwodnionego odpowiada

wymaganiom normy, jezell zmetnienie powstale

po 15 min w roztworze badanym jest mniejsze 1lub
réwne

zmgtnieniu roztworu pordwnawczego, =zawie-

rajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Cl1-,

dla odczynnika cz. - 0,1 mg Cl~
i 20,0 ml roztworu wzorcowego siarczanu niklawe-
go nie zawierajgcego chlorkéw,

wg 5.4.6.1.

przygotowanego

5.4.7. Oznaczanie zawartosci azotu

ogdélnego.
Odwazyé 2 g probki siarczanu niklawego uwodnio-

nego z dokladnoscig do 0,01 g, przenies$é do kolby
aparatu destylacyjnego
PN-81/C-04527 p. 2.4.
legte oznaczania.
Prébka
wiada wymaganiom normy,

i wykonaé oznaczanie wg
Nalezy wykona¢ dwa rdéwno-
siarczanu niklawego uwodnionego odpo-
jezeli zabarwienie po-
wstate w roztworze badanym jest mniejsze 1lub
réwne zabarwieniu w roztworze pordwnawczym zawie-
rajgcym w tej

odczynnikdéw oraz:

samej objetosci te same ilosci

dla odczynnika cz.d.a. 0,02 mg N.
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5.4.8. Oznaczanie zawartosci zelaza, miedzi
i otowiu
5.4.8.1. Zasada metody. Zelazo, miedZi i o1dw

oznacza Ssie za pomoca piomieniowej absorpcyjnej

spektrometrii atomowej bezposSrednio 2z roztworu
prébki siarczanu niklawego metoda krzywej wzor-

cowej.

5.4.8.2. Odczynniki 1 roztwory

a) Roztwdr wzorcowy podstawowy miedzi (Cu?t) do

absorpcji atomowej!). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego miedzi zawiera 1-10~% g cu?t.

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy oXowiu (Pb2?*) do
absorpcji atomowejl).‘ 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego olowiu zawiera 1:10~° g Pb?*t.

c) Roztwdr wzorcowy podstawowy Zelaza (Fe®*t) do
absorpcji atomowej!). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego zelaza zawiera 1:1073 g Fe3*t.

d) Roztwdr wzorcowy roboczy - mieszanina jondéw
cu?t, pb?t i Fedt,
100 ml odmierzyé mikropipetg po 1,0 ml roztwordw
wg 5.4.8.2a), c)

dopeinié woda do kreski i wymieszaé. 1 ml wzorco-

Do kolby pomiarowej pojemnosci
i 10,0 ml roztworu wg 5.4.8.2b),
wego roztworu roboczego zawiera po 1-107° g jondw
cu?t i Fe®t oraz 1-10"“ g jondw Pb2+,

Dopuszcza sie stosowanie podstawowych roztwo-
otowiu i zelaza przygoto-
2.2.1.34, 2.2.1.46Db)

réw wzorcowych miedzi,
wanych wg PN-81/C-06503 p.
1 2:2:1:95.

5.4.8.3. Aparatura i przyrzgdy

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.
b) Lampy: olowiowa =z

zelazowa, miedziowa i

katodami wnekowymi.

5.4,.8.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie
nalezy wykonaé w
trznym, w optymalnych warunkach ustalonych dla

stosowanego

piomieniu acetylenowo-powie-

aparatu. Absorbancje zZelaza nalezy

mierzyé przy diugosci fali 248,3 nm, miedzi -

324,7 nm, otowiu - 217 lub 283,3 nm.

5.4.8.5. Przygotowanie prébki do oznaczania.
okoto 10 g

uwodnionego 2z dokiadnos$cig do 0,01 g, przeniesé

Oodwazyé prébki siarczanu niklawego

do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml, rozpuscié

w wodzie, a nastepnie dopeini¢ zawartos¢é kolby

woda do kreski i wymieszaé (roztwdr A).

5.4.8.6. Przygotowanie serii wzorcéw i sporzg-

dzanie krzywych wzorcowych. Do pieciu kolb po-

miarowych pojemnosci 100 ml odmierzyé kolejno:
Dp lpo.r ZISI

roboczego wg 5.4.8.24),

5,0 i 10,0 ml wzorcowego roztworu
dopeini¢é woda do kreski
i wymieszaé.

Stezenie miedzi i 2zelaza w poszczegdlnych kol-
bach wynosi: 0,1-10°7, 2,5-10"7, 5-10°7 i 1-107°¢
g/ml, natomiast otowiu: 0,1-10"¢, 2,5-107¢, 5-107°¢
1-10"5 g/ml.

Zmierzyé zelaza

absorbancje miedzi, o%lowiu i

w przygotowanych roztworach serii wzorcdédw, w

warunkach podanych w 5.4.8.4, a 2z uzyskanych

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 6.

wynikéw sporzadzié krzywe wzorcowe, odktadajac

na osi odcietych stezenia w g/ml,
nych - odpowiadajgce im wielkosci absorbancji.

a na osi rzed-

5.4.8.7. Wykonanie oznaczania. Pobraé 25,0 ml
lub 5,0 ml dla gatunku cz.
do kolby pomiarowej pojem-

dla gatunku cz.d.a.
(5.4.8.5)
dopeinié woda do kreski i wymieszaé

roztworu A
nosci 50 ml,
(roztwdér B). Nastepnie zmierzyé absorbancje mie-

dzi 1 Zelaza w roztworze B, natomiast ofowiu -
w roztworze A, w warunkach podanych w 5.4,8.4.
Z krzywych wzorcowych odczytaé stezenie miedzi,

olowiu i Zelaza w roztworze.

5.4.8.8. Obliczanie wynikdw oznaczania. Zawar-

tos¢ Zelaza (X,) i miedzi (X,) obliczyé w %(m/m)
wWg wzoru
840" Vy- V- 100

}(%4=

(3)
1nz-V3

natomiast zawarto$¢ otowiu (X, obliczyé w %(m/m)
wg wzoru

x =2 Vs 100 (4)

m,

w ktérych:

@y, ~ steienie odpowiednio miedzi, 2zelaza
%=

i olowiu odczytane 2z krzywych wzor-
cowych, g/ml,

(5.4.8.5), ml,
(5.4.8.7), ml,

roztworu A pobrana do przy-

V, =~ objetodé roztworu A
)4

4 ~ objetosé roztworu B

Vs ~ objgtosé
gotowania roztworu B, ml,

Tnz ~ masa odwazki prébki siarczanu nikla-

wego uwodnionego, g.

5.4.8.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik

koncowy oznaczania nalezy przyjaé Srednig aryt-

metyczng wynikéw dwéch réwn?leglych oznacezan.
Rézinica miedzy wynikami nie powinna przekraczaé

20% wyniku nizszego.

5.4.9. Oznaczahie zawartos$ci cynku i kobaltu

5.4.9.1. Zasada metody. Oznaczanie cynku i

kobaltu wykonuje sie metoda pizomieniowej absorp-
cyjnej
roztworu siarczanu niklawego.

spektrometrii atomowej, Dbezposrednio =z

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwér wzorcowy podstawowy cynku (2Zn?*) do

absorpcji atomowej!). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego cynku zawiera 1:1073 g 2Zn2t,

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy kobaltu (Co?%t) do

absorpcji atomowejl!). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego kobaltu 1:1073% g co?*t.
c) Roztwdr wzorcowy roboczy - mieszanina jondw

zn*t i co*t.
odmierzyé po 1,0 ml roztwordw wzorcowych wg poz.
a) i b),
1 ml wzorcowego

Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml

dopeinié woda do kreski i wymieszacé.
roztworu roboczego zawiera po
1:10"5 g poszczegdlnych jondw.

Dopuszcza sie stosowanie podstawowych roztwordw
wzorcowych cynku i kobaltu, przygotowanych wg

PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23 1 .2.2.1.35.
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5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.
b) Lampy: cynkowa i kobaltowa 2z katodami wne-

kowymi.

wg 5.4.8.4.
nalezy mierzy¢é przy dlugosci

5.4.9.4. Warunki fotometrowania -

Absorbancje cynku

fali 213,9 nm, a kobaltu - 240,7 nm.

5.4.9.5. Przygotowanie serii wzorcdw i sporzg-
dzanie krzywych wzorcowych. Do pieciu kolb pomia-
100 ml odmierzyé kolejno: 0;

rowych pojemnosci
2,0; 5,0; 10,0 i 20,0 ml wzorcowego roztworu
{5.4.9.28},
i wymieszaé, stezenia jonéw Co?* i 2Zn?* w przygo-
towanych roztworach wzorcowych wynoszg: 0; 2:1077,

roboczego dopeinié wodg do kreski

5-10=7, 1-10% i 2-10"¢ g/ml.
cynku i kobaltu w tak

uzyskanych wyni-

Zmierzy¢ absorbancijeg
przygotowanych roztworach, a z
kow kareélié krzywe odkiadajgc na
osi odcietych stezenia, & na osi rzednych - odpo-

wiadajgce im wielkosci absorbancji.

wzorcowe,

5.4.9.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absor-

bancje cynku w roztworze B (5.4.8.7), natomiast
kobaltu w
dla gatunku cz. - w roztworze C przygotowanym

roztworze B dla gatunku cz.d.a., a
przez rozciernczenie (1 + 9) roztworu B, w warun-

kach podanych w 5.4.9.4.
odczytaé¢ stezZenie cynku i kobaltu w roztworze.

Z Kkrzywych wzorcowych

5.4.9.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawar-
to$é¢ cynku (X dla obydwu gatunkéw siarczanu
niklawego i kobaltu (X,) dla gatunku cz.d.a.
obliczy¢é w %$(m/m) wg wzoru
X _a4‘5-V3-V4- 100 (5)
. A )
natomiast zawartos$é kobaltu (X;) dla gatunku
cz.'obliczyé w %${m/m) wg wzoru
Q.- Va: V,-10
x,=—=2—3 ¢ (6)
m,: Vg
w ktérych a, 5 stezenia odpowiednio cynku

i kobaltu odczytane z krzywych wzorcowych, g/ml.

5.4.9.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik

koﬁcowy' oznaczania nalezy przyjaé Srednig aryt-

metyczng wynikéw dwéch réwnolegiych oznaczan.
.Réznica miedzy wynikami nie:. powinna przekraczacé

20% wyniku nizszego.

5.4.10. Oznaczanie zawartosci sodu 1 wapnia

5.4.10.1. Zasada metody. S&d i wapn oznacza

absorpcyjnej

sie metoda piomieniowe]j spektro-

metrii atomowej bezposrednio z roztworu prébki

siarczanu niklawego.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdr wzorcowy podstawowy sodu  (Nat) do

absorpcji atomowej!). 1 ml wzorcowege roztworu

podstawowego zawiera 1-10~° g Na*t.

! ) Patrz Informacje dodatkowe p. 6.

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy wapnia (Ca??t) do

absorpcji atomowej!). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego zawiera 1-10~2 g ca?*t.
c) Roztwdr wzorcowy roboczy - mieszanina jondw

Nat i ca?t. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢é po 1,0 ml roztwordw wzorcowych wg poz.
a) i b),
1 ml wzorcowego

dopeinié wodg do kreski i wymieszaé.
roztworu roboczego zawiera po
1-10~% g jondw Nat i cazt.

sie stosowanie wzorcowych roztwordw
PN-81/C-06503

Dopuszcza
podstawowych przygotowanych wg
p. 2.2.1.60 1 2.2.1.70.

5.4.10.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampy: sodowa 1 wapniowa 2z katodami wneko-
wymi.

5.4.10.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.8.4.
Absorbancjg sodu nalezy mierzy¢é przy diugosci

fali 589,0 nm, a wapnia - 422,7 nm.

5.4.10.5. Przygotowanie serii wzorcow i sporza-
czterech kolb
pomiarowych pojemnosci 100 ml odmierzyé kolejno:
1,0; 2,0;

dzanie krzywych wzorcowych. Do

5,0 1 10,0 ml wzorcowego roztworu robo-

czego (5.4.10.2c), dopeini¢é wodg do kreski i
wymieszac.
Stezenia poszczegdlnych jondw w przygotowanej

skali wzorcédw wynoszg: 1-10-7, E-10=7 i

1-10°°% g/ml.

2107,

Zmierzy¢ absorbancje sodu i wapnia w przygoto-
wanych roztworach serii wzorcéw w warunkach po-
danych w 5.4.10.4,
kresli¢ krzywe wzorcowe wg 5.4.8.6.

a z uzyskanych wynikéw wy-

5.4.10.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzyé absor-

bancje sodu dla obydwu gatunkéw i wapnia dla
gatunku cz. w roztworze C przygotowanym wg
5.4.9.6, a wapnia dla gatunku cz.d.a. w roztwo-

'rze B przygotowanym wg 5.4.8.7, w warunkach poda-
nych w 5.4.10.4, a z krzywych wzorcowych odczy-
ta¢ stezenia sodu i wapnia w roztworze.

5.4.10.7. Obliczanie wynikdéw oznaczania. Zawar-

tos¢ sodu (Xg) dla obydwu gatunkéw i wapnia (Xa&
dla gatunku cz. obliczyé w %(m/m) wg wzoru

T @, ,-Vy Vg 10° (7)
9,40 m Vv
’ 2" v
natomiast zawarto§é wapnia (X,,) dla gatunku
cz.d.a. obliczyé w %(m/m) wa wzoru
X, = 87: VsV, 100
1~ T - (8)
2° 75
w ktdérych a., steZenie odpowiednio sodu i

wapnia odczytane z krzywych wzorcowych, g/ml.

5.4.10.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik

koncowy oznaczania nalezy przyjaé Srednig aryt-

metyczng wynikéw dwéch réwnolegiych oznaczan.
Réznica miedzy wynikami nie powinna przekraczacd

20% wyniku nizszego.



6 BN-89/6191-134

5.5. Ocena wynikédw badan. Partie siarczanu

uwodnionego
Zz wymaganiami normy,

niklawego nalézy uzna¢ za zgodnag

jezeli wyniki badan prébki
uwodnionego, pobranej wg

podanym w rozdz. 3.

siarczanu niklawego

5.3, odpowiadajg wymaganiom

Przy obliczaniu

interpretacji

5.6. Interpretacja wynikéw.
wynikéw nalezy stosowaé zasady
wg PN-70/N-02120 p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na zZycze-

nie odbiorcy do kazidej partii siarczanu niklawego

uwodnionego producent jest obowigzany wystawié
i przesitaé odbiorcy zaswiadczenie, w ktérym m.in.

nalezy poda¢ wyniki przeprowadzonych badan.

KONTITESTC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucia Lubelskie
Przedsiebiorstwo Przemysiowo-Handlowe - Odczynni-

opracowujgca norme -

ki Chemiczne, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6191-134
a) zrezygnowano z gatunku ch.cz.,
wymagan dla

b) podniesiono poziom chlorkdw,

kobaltu i cynku,

c) zmieniono metodg oznaczania 2elaza i ko-
baltu,”

d) wprowadzono oznaczanie ofowiu i miedzi meto-
da absorpcji atomowej =zamiast metali cigzkich
grupy siarkowodorowej,

e) wprowadzono oznaczanie sodu i wapnia metodg

absorpcji atomowej zamiast metali alkalicznych
i ziem alkalicznych (jako siarczany).

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wyko-

nywania badan

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobie-
rania i przygotowywania probek

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznacza-
nie substancji nierozpuszczalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna.
tych
tryczng

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu

Oznaczanie ma-

zawartosci chlorkédw metodg turbidyme-

ogdélnego metodg destylacyjng
PN-82/C-04950 Analiza
metody oznaczania

chemiczna. Kompleksome-

tryczne zawartosci kationu
gidwnego sktadnika
PN-89/C-04963 Analiza

wodnych roztwordw produktédw chemicznych

chemiczna. Oznaczanie pH

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie
roztwordéw wskazinikéw
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie

roztwordéw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-87/C-80001 Odczynniki i

czyste. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie

substancje specjalne

czyste. Ogdélne wytyczne pobierania prdbek

i przygotowanie Sredniej prdbki laboratoryjnej
PN-70/N-02120 Zasady
liczb

zaokraglania 1 =zapisywania

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-7910C Opakowania
na narazenia mechaniczne. Wymagania i badania

transportowe. Odpornoscé

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe 2z zawartos$-
cig. 2Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe 2z tworzyw
sztucznych. Worki polietylenowe otwarte -ptas-

kie, bez faid bocznych zgrzewane
BN-71/6419-03 Opakowania =z
Podktadki
BN-73/6419-04 Tasmy samoprzylepne 2z folii wisko-

tworzyw sztucznych.

zowej 1 nieplastyfikowanego polichlorku Qiny-
lu. Szeregi wymiarowe
BN-84/6833-23 Opakowania
Stoje typu POCH do odczynnikdédw chemicznych
BN-63/7161-06 Skrzynki i.

z tarcicy do odczynnikéw chemicznych

jednostkowe szklane.

komplety skrzynkowe
Ustawa 2z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo Przewo-

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

Regulamin Przedsiebiorstwa Polskie Koleje Panst-

wowe o Zfadowaniu i zabezpieczaniu przesylek
towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca
1963 r. w sprawie %tadowania samochoddéw cigza-
rowych 1 przyczep (Mon. Pocl. nr 24 poz. 123
z 1963 r. i1 nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o %tadowaniu wagondw towarowych. Zatacz-
nik II do umowy o© wzajemnym uzytkowaniu wa-
gonéw towarowych w komunikacji miedzynarodo-
wej (RIV) (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 =z 19381

r.) wraz z pdézZniejszymi zmianami.

4. Symbol wg SWW
dla gatunkéw cz.d.a. - 1331-11,
dla gatunkdéw cz. - 1331-42.

5. Autor
trowska-Zub -

projektu normy - mgr Krystyna Pio-
Lubelskie
mysiowo-Handlowe ~ Odczynniki Chemiczne, Lublin.’

Przedsiebiorstwo Prze-

6. Informacija dotyczaca legalnych roztworow

wzorcowych do absorpcji atomowej. Legalne roz-

twory .wzorcowe do absorpcji atomowej o stezeniach
1 mg pierwiastka w 1 ml sa produkowane przez
Centralny Osrodek
Materiaidéw WZORMAT, ul.

wWzorcow
00-139

Badawczo-Rozwojowy
Elektoralna 2,

Warszawa.



