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NORMA BRANZOWA BN-85
WYROBY Odczynniki | 6191-181
PRZEMYSLU . .
CHEMICZNEGO Azotan niklawy
uwodniony
- Grupa katalogowa 1051
1. WSTEP 3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azo- Tablica 1-
tan niklawy uwodniony stosowany jako odczynnik che- _
nueZRy: . Gatunki
Azotan niklawy uwodniony ma: Wymagania -
a) wzér chemiczny — Ni(NOs), - 6H,0, ¥2.0.8. o
b) mase molowa — 290.8 g/mol. a) Tozsamosé wg 5.3.2

b) Azotanu niklawego uwodnionego

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso- _
(Ni/NQO3)> - 6H0, % (m/m),

wac w, zakresie produkcji 1 obrotu.

v nic mniej niz 98,0 98,0
¢) Substancji nierozpuszczalnych w :
2. PODZIAL 1 OZNACZENIE wodzie, %(m/m), nie wigce) niz 0,005 0,01
' d) Chlorkow (CI), %(m/m), nie
2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawartos$ci zanieczysz- wigee) niz o , 0,001 0,005
b .. . o i 5 Kl e) Siarczanow (S04 ), %(m/m), nie
czen, r'ozrozma S1I¢ cztery gatunkl azotanu niklawego wiecej niz 0.005 0.01
uwodnionego, oznaczone: £ OfoWwin. [PV, TolmAml vl wis-
cz.d.a. bez Co — czysty do analizy wolny od ko- cej niz 0,001 0,005
baltu, g) Miedzi (Cu?"), %(m/m), nie wig-
cz.d.a. — czysty do analizy, SN e D DR 0005
b C 1 l d Tesbad h) Zelaza (Fe’’). %(m/m), nie wig-
cz. bez Co — czysty wolny o obaltu, cej niz 0,0005 = 0.001
CZ. — cCzysty. i) Kobaltu (Co?"), %(m/m), nie
2.2. Przyktad oznaczenia azotanu niklawego uwod- wigcej niz 0,005 | 0,02
nionego czystego do analizy wolnego od kobaltu: j) Cynku (Zn™), %(m/m), nie wig-
AZOTAN NIKLAWY uw. cz.d.a. bez Co  BN-85/6191-181 o me e 0,005 Gl
k) Sodu (Na’), %(m/m), nie wigcej
niz 0,005 0,01
3. WYMAGANIA _ 1) Potasu (K"), %(m/m), nie wigce]
niz 0,005 0,01
3.1. Wymagania ogoélne. Azotan niklawy uwodniony m) Wapnia (Ca®"), %(m/m), nie wig-
powinien mie¢ posta¢ niebieskozielonych krysztatow iz B 0,005 091
rozpuszczalnych w wodzie 1 alkoholu, z lekka wietrzeja- Dla gatunkéw cz.d.a. bez Co i cz. bez Co dopuszcza si¢ za-

cych w suchym powietrzu i szybko rozptywajacych [Wartos¢ kobaltu 0,002%.

si¢ w wilgotnym powietrzu.

Zgtoszona przez Przedsiebiorstwo Przemystowo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego — Polskie Odczynniki Chemiczne
' dnia 1 pazdziernika 1985 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1986 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 15/1985 poz, 31)
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogoélne. Odczynniki nalezy pakowac,
znakowac, przechowywac 1 transportowa¢ zgodnie z
PN-70/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe — stoje ze szkia
oranzowego typu POCH wg BN-84/6833-23, zamykane
nakr¢tka z tworzywa sztucznego wylozong podkladka
polietylenowa lub inna chemicznie odporng wg BN-73/
6419-02. Nakr¢tki dodatkowo zabezpieczone tasmag, sa-
moprzylepng.

« Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g.

4.2.2. Opakowania transportowe — worki z foli
polietylenowe] wg BN-84/6414-06, umieszczone w bg-
bnach tekturowych') lub w beczkach drewnianych
-wg PN-76/0-79351. Beczki drewniane muszg by¢ odpor-
ne na uszkodzenia mechaniczne, sprawdzone wg PN-70/
0-79100, odpowiednio dla grupy 2, klasy 2, odmiany 3.

Masa opakowania netto: 50 kg.

Opakowania transportowe dla stoikow stanowig
skrzynki drewniane zamknig¢te, wykonane wg BN-63/
7161-06 lub palety skrzynkowe z drutu typu UJC, od-
porne na uszkodzenia mechaniczne; sprawdzone wg
PN-70/0-79100, odpowiednio dla grupy 2, klasy 2 1
odmiany 1. Pojedyncze stoje nalezy zabezpieczy¢ przed
rozbiciem materialem amortyzujgcym 1 ukfada¢ w
skrzyniach w jedne) warstwie.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielko$¢ opakowania
jednostkowego 1 transportowego, po uprzednim uzgod-
nieniu z odbiorcg 1 przewoznikiem, zabezpieczajacy ja-
kos¢ produktu w sposdb nie gorszy niz ww. opako-
wania oraz majgcy wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ wg PN-70/C-80001 p. 4.2.3.

Azotan niklawy uwodniony jest odczynnikiem bez-
piecznym. -

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ wg PN-85/0-79252, podajac co najmniej:

a) nazwe lub znak dostawcy,

b) nazw¢ producenta,

c) oznaczenie wg 2.2,

d) dat¢ produkcji lub nr partii,

e) liczb¢ opakowan jednostkowych w opakowaniu
transportowym,

f) mas¢ brutto opakowania transportowego,

g) znaki manipulacyjne na skrzyniach wg PN-85/
0-79252p. 2.4.1 i 2.4.3,

h) dopuszczalng liczbe warstw sktadowania dla be-
czek drewnianych 1 dla skrzynek — 4, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 3, dla bebnéw tekturowych — -1,

1) dopuszczalng liczb¢ warstw tadowania dla skrzy-
nek — 4, dla beczek — 3, dla palet skrzynkowych
z drutu — 2, dla b¢gbnow tekturowych — 1.

"y Wedtug ZN-79/ZZG-111-177 Bgbny transportowe zwijane z pa-
pieru. Ogdlne wymagania i badania.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowaé¢ na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm
wg PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem si¢ i deformacja tak, aby
tworzyl wraz z paletg stabilng jednostk¢ tadunkowa.

4.4. Przechowywanie. Azotan niklawy uwodniony na-
lezy przechowywaé w krytych i dobrze wentylowanych
pomieszczeniach magazynowych.

Dopuszcza si¢ 4 warstwy jako maksymalna liczbg
warstw skladowania dla beczek i skrzynek, dla palet
skrzynkowych z drutu — 3, dla bgbnow tekturo-
wych — 1.

Okres gwarancji dla azotanu niklawego wynosi 2 la-
ta od daty produkcji.

4.5. Transport. Azotan niklawy uwodniony -nalezy
przewozi¢ dowolnym krytym srodkiem transportu. Do-
puszczalna liczba warstw tadowania dla skrzynek — 4,
dla beczek drewnianych — 3, dla palet skrzynkowych
7z drutu — 2, dla bebndéw tekturowych — 1. Ladowa-
nie 1 wyladowywanie powinno si¢ odbywac zgodnie
z odpowiednimi przepisami transportowymi?).

5. BADANIA

'5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie tozsamosci (3.2a),

b) oznaczanie zawartoSci azotanu niklawego uwod-
nionego (3.2b),

C) oznaczanie zawartosci
nych w wodzie (3.2c¢),

d) oznaczanie zawartosci

e) oznaczanie zawartosci

f) oznaczanie zawartosSci

g) oznaczanie zawartosci

h) oznaczanie zawartosci
- 1) oznaczanie zawartosci

J) oznaczanie zawartosci

k) oznaczanie zawartosci sodu (3.2k),

) oznaczanie zawarto$ci potasu (3.21),

m) oznaczanie zawarto$ci wapnia (3.2m).

5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika w gatunku

substancji nierozpuszczal-

chlorkéw (3.2d),
siarczanOw (3.2e),
otowiu (3:2f),
miedzi (3.2g),
zelaza (3.2h),
kobaltu (3.21),
cynku (3.2)),

~ cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Przy

pobieraniu prébki laboratoryjnej odczynnika w-gatun-
ku cz., nalezy stosowaé¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielkos¢ partiit — 500 kg,

b) wielko$¢ probki pierwotnej — 100 g,

¢) liczb¢ probek jednostkowych — wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych Liczba probek
w partii jednostkowych

~ do 15 5

16+ 25 7

26+ 63 8

64 160 9

ponad 160 . 10

d) wielko$¢ $redniej probki laboratoryjnej — 500 g.

?) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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5.3. Opis badan

5.3.1. Czystos¢ odczynnikow. Przy uykun ywaniu ana-
liz nalezy stosowa€ odczynniki w gatunku cz. d a. oraz
wodg¢ redeatylowancg _

5.3.2. Sprawdzenic toZsamosci

5.3.2.1. Odczynniki i roziwory

a) Amoniak. roztwor 10%(m/m).

b} Dwumetylogioksym, roztwor alkoholowy
[96(m/m), przygotowany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.26.

c) Kwas siarkowy, p(H-SO4) = 1,84 g/ml.

d) Siarczan zelazawy, roztwdr nasycony.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania

a) 0,1 g badanego azotanu niklawego lozpusuc W
20, ml wody, dodaé 20 ml roztworu dwumetvlogio-
ksymu, wymiesza¢ i doda¢ amoniaku do odczynu stabo
zasadowego. wytrgeac sig czerwony osad
- dwumetylogioksymu nikiu. — '

b) 0.5 g badancgo azotanu niklawego rozpuscié w
probowce w 5 mi waedy, doda¢ | ml siarczanu zela-
zawego 1 ostroziiic po $ciance dodaé 3 mi kwasy siar-
kowego; na granicy warstw powinaa powstac brgzowa
obwodka.

Powinien

~5.3.3. Oznaczanie zawartosci azeianu niklawego

uwodnionego Ni(NOj), - 61,0 ‘ :
5.3.3.1. Odczymniki i roztwory "-— wg PN-82/

C-04950 p. 2.4.1. - :

- 53.3.2. Wykonanie oznaczania. (,5000 g badanego

azotanu niklawego rozpuscic w 50 mi vt.-ody i wykonac
oznaczanie .wg PN-82/C-04950 p. 2.6.15. .
Zawarto$¢ azotanu niklawego uwodnionego obliczyé
procentach (X)) wg wzoru

) Vy - 001454 - 100
X1 = X5 - b
n | -
w ktorym: ; )
Vi — objgtos¢ roztworu wersenjanu dwusodo-
wego o stezeniu c(di-Na-EDTA) =

= 0,05 mol/l zuzyta do miareczkpwania,
ml, -
masa azotanu niklawego uwodnionego
odpowiadajaca 1 ml roztworu wersenia-
nu dwusodowego o stezeniu
c(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/l, g,
m, — masa odwazki badanego azotanu nikla-
wego, g, '
X5 — zawartos¢
5394, %. _

5.3.4. Oznaczanie zdwartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 60,00 g badanego azotanu nikla-
wego rozpusci¢ w 250 ml wody 1 wykonaé oznaczanie
wg PN-54/C-04517.

Badany azotan niklawy - odpowiada wymaganiom
normy, jezeli cigzar wysuszonej pozostalmcn nie prze-
kroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 3 mg.

dla odczynnika cz. — 6 mg. '

5.3.5." Oznaczanie zawartoSci chlorkéw (Cl)

§.3.5.1. Odczynniki i - roztwory — wg PN-82/
C-04518 p. 2.3.1 oraz roztwér azotanu niklawego nie

0,01454, —

kobaltu  ¢znaczona  wg

~zawiera 1-10°

zawierajgcy chlorkOw, przygotowany w "nastgpujacy
sposédb: 5,00 g azotanu niklawego rozpusci¢ w 150 ml
wody, doda¢ 10 ml roztworu kwasu azotowego 1 5 ml
roztworu azotanu srebra i odstawi¢ na 18 =20 h. Na-
stgpnile roztwor przesgczy¢ 1 do przygotowania roztwo-
ru poréwnawczego pobraé 33 ml przesaczu.

§.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo-
tanu niklawego rozpuéci¢ w 30 ml wody i wykonaé
oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2. Badany azotan
niklawy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zmgt-
nowstale w badanym roztworze jest mniejsze
lub rowne zmetnieniu roztworu porOwnawczego zawie-
rajgcego wotej same) objerosci te same ilosSci odezyn-
nikow oraz: - |

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg CI,

dla odczynntka cz. — 0,05 mg Cl
i 33 mi roztworu azotanu niklawego nie zawierajacego
chlorkow.

5.3.6. Oznaczanié zawartosci siarczandw (SO:)

5.3.6.1. Odczyoniki i roztwory -— wg PN-82/
C-04519 p. 2.3.1. oraz:

Roztwor azotanu niklawego nie zawierajgcy siarcza-
nOw, przygotowany w na_stepujacy'sposéb: 2,5 g bada-
nego azotanu niklawego rozpuscic w 50 ml wody W
kolbie pomiarowej pojemosci 100 ml, doda¢ 2,5 ml
kwasu solnego, 5 ml roztworu chlorku barowego, uzu-
pefni¢ obj¢tos¢ do 100 ml 1 zostawi¢ na 12 h. Po’
upiywic tego czasu zdekantowaé przezroczysty roztwor
mad osadu 1 do kazdego roztworu pordwnawczego
(0.5 ).

S 3 6.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego azo-
tanu .uniducge rozpusci¢ w 20 ml wody i wykonad
oznaczanie wg PN-82/C-04519 sposob A. _

Badany azotan niklawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zmgtniehie powstate w badanym roztwo-
rze jest nmivjwc lub réwne zmetnieniu roztworu porow-
NAWCZego, 2rajacego wotej samq obj¢tosci te same
ilosci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg SO,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg SO
i 20 ml roztweru azotanu niklawego nic zawierajgcego
siarczandw. _

5.3.7. Oznaczanie zawartosci otowiu (Pb*")

5.3.7.1. Aparatura i przyrzady

a) Spekirofotometr absorpcji dtomowq z komplet-
nym wyposazenieni.

- b) Lampa olowiowa z katoda wnekows.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie

1.4 g/ml.

b) Roztwor solt spektralnie cz. przygotowany w na-
stepujgey sposob: 0,5047 g piklu pytu spektralnie cz.
umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 25 ml, dodac
0,5 ml kwasu azotowego, dopetni¢ woda do kreski
i wymieszac. '

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajgey jony Pb?', przy-
gotowany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.1.46b), rozcienczo-
ny 10 +-90. 1-ml rozcieniczonego ronworu WZOrcowego

g Pb?*

nicnie

stosowac 20 mi

Zawl

cZ.,

p(NHO;3) =
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5.3.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w
optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Otéw nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali
217 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowacd
zgodnie z instrukcjg obstugi. Optymalne warunki po-
miaru absorbancji otowiu dla spektrofotometru do
absorpgji atomowej firmy C. Zeiss typu AAS 1IN s3
nastgpujace:

szerokos¢ szczeliny 0,1 mm,

nat¢zenie pradu lampy - 8 mA,

wysokos¢ strefy pomiarowej 10 mm,

przeptyw powietrza 500 1/h,
przeptyw acetylenu 100 1/h,
skala 80 =+ 100.

5.3.7.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 0,5, 1,0, 2,0, 4,0, 5,0 ml rozcien-
czonego roztworu otowiu, dopeini¢ woda do kreski 1
doktadnie wymieszac.

Stezenie ofowiu w poszczegdlnych kolbach powinno
wynosi¢ 5-107, 1-10°°, 2-107%, 4-10°%, 5-10°® g/ml. Zmie-
rzy¢ absorbancj¢ sporzgdzonych roztworow, a z uzys-
kanych wynikow sporzadzi¢ wykres krzywej] wzorcowej.

5.3.7.5. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego azo-
tanu niklawego umiescic w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 50 ml, rozpusci¢ w wodzie, doda¢ 2 ml kwasu
azotowego, uzupetnic woda do kreski, doktadnie wy-

mieszaC (roztwor A). Zmierzy¢ absorbancje tak przy-
roztworu badanego oraz roztworu soli

gotowanego
spektralnie cz. w warunkach podanych w 5.3.7.3.. Od
absorbancji probki odja¢ absorbancj¢ tta soli spektral-
nej. Zawartos¢ otowiu obliczy¢ w procentach (X2) wg
wzoru

} ; a -V, - 100
Xz = (2)
m:
w ktorym:
ar — stgzenie otowiu odczytane z krzywej wzorco-

wej po uwzglednieniu absorbancji roztworu

soli spektralnie cz., g/ml.

V, — objetos¢ roztworu probki przygotowanego do
badan, ml,

m, — masa odwazki badanego azotanu niklawego,
g.

5.3.8. Oznaczanie zawarto$ci miedzi (Cu?")

5.3.8.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katodg wngkowy.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz.,
= 1,4 g/ml,

b) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Cu?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42 i rozcienczo-
ny I +99. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 1-107° g Cu?". |

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym  w
optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego

p(HNO;) =

aparatu. Miedz .nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali
324,7 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowacd
zgodnie z instrukcja_obstugi. Optymalne warunki po-
miaru absorbancji miedzi dla spektrofotometru do
absorpcji atomowej firmy C. Zeiss typu AAS IN s3
nastepujace: !

szeroko$¢ szczeliny 0,1 mm,

natf;éenie pradu lampy 5 mA,

wysokos$¢ strefy pomiarowej 10 mm,

przeplyw powietrza 500 1/h,

przeplyw acetylenu 100 1/h.

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do czterech kolb pomiarowych pojemnosci
50 ml odmierzy¢ kolejno: 1, 2, 4, 6 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego, dopetni¢ woda do kreski i dok-
tadnie ‘wymieszaé. Stgzenie miedzi w poszczegdlnych
kolbach powinno wynosi¢ 2107, 4107, 8-107, 1,2:10°®
g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztwordw, a z
uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres krzywej wzor-
cowe].

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. 25 ml roztworu A wg
5.3.7.5 przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml, dbpelnié wodg do kreski i'starannie wymie-
sza¢. Zmierzy¢ absorbancj¢ roztworu.

Zawarto$¢ miedzi obliczy¢ w procentach (X3) wg
wzoru | :

2+ V2 - 100 - 100
X3 e 25 (3)
w ktorym:

as — stgzenie miedzi odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

V, — objetos¢ roztworu probki przygotowanego do
badan wg 5.3.7.5, ml,

m; — masa odwazki badanego azotanu niklawego
wg 5.3.7.5, g. ‘

5.3.9. Oznaczanie zawartosci Zelaza (Fe’") i kobaltu
(Co?)

5.3.9.1. Aparatura i przyrzady. Spektrofotometr lub
fotokolorymetr z filtrami o maksymalnej przepuszczal-
nosci w zakresie 490 1 620 nm z kuwetami o grubosci
warstwy 10 mm.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Fosforan tréjbutylowy.

b) Kwas solny, roztwér o ¢(HCI) = 0,5 mol/l

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Fe', przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, rozcienczony
I + 99. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 1 - 107 g Fe®”,

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Co , przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.35, rozcieniczony
10 + 90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 1 - 10™ g Co*".

e) Siarczan sodowy bezwodny.

5.3.9.3. Przygotowanie skali wzorcéw i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu rozdzielaczy pojemnosci 100 ml od-
mierzy¢ kolejno: 0,4, 0,6, 0,8, 1,0, 1,2 ml rozcienczone-
go roztworu zelaza oraz: 0,5, 1,5, 2,0, 2,5 ml
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rozcienczonego roztworu wzorcowego kobaltu. Dodaé
po 20 ml roztworu tiocyjanianu amonowego, wymie-
sza¢. Roztwory kolejpo ekstrahowa¢ dwukrotnie por-
'cjami_ po 10 ml fosforanu trojbutylowego. Dwie porcje
ekstraktu potaczyé, przemy¢.dwukrotnie 20 ml roztwo-
ru kwasu solnego, doda¢ po 1 g siarczanu sodowego,
‘dopelni¢ do 25 ml. Stg¢zenie zelaza i kobaltu w otrzy-
manych ekstraktach powinno wynosi¢ odpowiednio:
1,6-107, 2,4-107, 3,2:1077, 4,10-107, 4,8-107 g/Fe**/ml
‘orag: 2-107, 4-10, 6:1075, 8-10°, 1-10° g Co?"/ml.
LW przygotowanych ekstraktach zmierzy¢ absorbancjg
' zelaza przy dtugosci fali 490 nm, a kobaltu przy dtugos-
ci fali 620 nm. :

Z.otrzymanych wynikéw wykreslié krzywe wzorcowe.

Jako odno$nik stosowaé fosforan tréjbutylowy.

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo-
tanu niklawego rozpusci¢ w 20 ml roztworu tiocyja-
nianu amonowego, ekstrahowa¢ dwukrotnie porcjami
po 10 ml fosforanu tréjbutylowego.

Potaczone porcje ekstraktu przemy¢ dwukrotnie
20 ml roztworu kwasu solnego, doda¢ 1 g siarczanu
sodowego, dopetni¢ do 25 ml. Zmierzy¢ absorbancj¢
zelaza przy dlugosci fali 490 nm i kobaltu przy dtu-
gosci fali 620 nm.

Zawartos¢ zelaza (X4) 1 kobaltu (Xs) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

azy - Vi - 100
Xy = — 4
* ms; )
w ktoérym:
as s — stgzenie odpowiednio Zelaza i kobaltu odczy-

tane z krzywej wzorcowej, g/ml,

Vs — objetos¢ ekstraktu przygotowanego do badan,
ml,

m3; — masa odwazki badanego azotanu niklawego,
g. | _

5.3.10. Oznaczanie zawartosci cynku (Zn?")

5.3.10.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa cynkowa z katoda wng¢kowa.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, p(HNO;) = 1,15 g/ml oraz roz-
twor o ¢(HNO3) = 0,001 mol/l ’

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Zn?', przy-
gotowany w nast¢pujacy sposob: 1,2446 g ZnO (zlota
piecz¢¢) rozpusci¢c w 10 ml kwasu azotowego
[o(HNO3;) = 1,15 g/ml], przenie$¢ iloSciowo do kolby
pomiarowej pojemno$ci 1000 ml, rozcienczy¢ woda do
kreski i wymieszaé. 1 ml roztworu zawiera 1-107° g
Zn?'. Roztwér rozcieficzyé 1 + 99 roztworem kwasu
azotowego ¢(HNO3) = 0,001 mol/l. 1 ml rozcienczo-
nego roztworu wzorcowego zawiera 1:107 g Zn?"

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym, w
optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Cynk nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali
2139 nm. Przyrzad nalezy przygotowaé¢ do pomiaru
zgodnie z instrukcja obstugi. Optymalne warunki po-
miaru absorbancji cynku dla spektrofotometru do

absorpcji atomowej firmy C. Zeiss typu AAS IN s3g

nast¢pujace:
szeroko$¢ szczeliny — 0,2 mm,
"~ nat¢zenie pradu lampy — 6 mA,
wysoko$¢ strefy pomiarowej — 10 mm,
przeplyw powietrza — 500 1/h,
przeptyw acetylenu — 100 I/h,

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 2, 4, 6, 8, 10 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego cynku, uzupeitni¢ roztworem
kwasu azotowego o ¢(HNO3) = 0,001 mol/l do kreski.
St¢zenie cynku w poszczegdlnych kolbach powinno wy-
nosi¢ 2:107, 4-1077, 6:1077, 8:1077, 1-10® g/ml. Zmierzyé
absorbancj¢ sporzadzonych roztworéw, a z uzyskanych
wynikOw sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej.

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
azotanu niklawego umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 100 ml, rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢ woda
do kreski 1 doktadnie wymieszac.

Zmierzy¢ absorbancje otrzymanego roztworu w wa-
runkach podanych w 5.3.10.3. Zawartos¢ cynku obli-
czy¢ w procentach (Xs) wg wzoru :

as + Vs - 100
Xo = ——= (5)
my
w ktorym:
as — st¢zenie cynku odczytane z krzywej wzorco-

wej, g/ml.

Vs — objetos¢ roztworu probki przygotowanej do
pomiaru, ml.
ms — masa odwazki badanego azotanu niklawego,

g. .
5.3.11. Oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia

. (Na™+K™+Ca")

5.3.11.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa sodowa z katoda wngkowa.

c¢) Lampa potasowa z katoda wng¢kows.

d) Lampa wapniowa z katodag wngkowa.

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz. p(HNO;) =
= 1,4 g/ml. ‘

b) Tlenek lantanowy, roztwor 1,5%(m/m), przygoto-
wany w nast¢pujacy sposob: 4,5 g tlenku lantanowego
zwilzy¢ wodg, dodaé¢ 2,5 ml kwasu solnego [o(HCIl)=
=1,19 g/ml], doda¢ 250 ml wody i ogrza¢ do rozpusz-
czenia. Roztwodr ochtodzi¢ 1 uzupetni¢ woda do 300 ml.

c) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Na', przy-
gotowany wg PN-68/C-04953 p. 2.4d), rozcienczony
woda 10 + 90. 1 ml rozcieficzonego roztworu wzorco-
wego zawiera 110 g Na',

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony K°, przygo-
towany wg PN-68/C-04953 p. 2.4e), rozcieniczony woda
10 + 90. 1 ml rozcieficzonego roztworu wzorcowego
zawiera 1-10™* g K’
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e) Roztwdr wzorcowy zawierajagcy jony Ca®’

woda 10+90. 1 ml rozcieficzonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 1-10™* g Ca?". e

5.3.11.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykonaé w plomieniu acetylenowo-powietrznym w
optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. So6d nalezy oznacza¢ przy dlugoscr fali
589,0 nm, potas przy dlugosci fali 766,5 nm, wapn
przy dtugosci fali 4227 nm. Przyrzad nalezy przygoto-
wac¢ do pomiaru zgodnie -z instrukcja obstugi. Optymal-
ne warunki pomiaru absorbancji sodu, potasu 1 wapnia
dla spektrofotometru do absorpcji atomowej firmy
C. Zeiss typ AAS IN sa nastgpujace:
Ca’

Na” K*

szeroko$¢ szczeliny 0,1 mm

natezenie pradu lampy 4 mA 8§ mA 4 mA
wysokos¢ strefy po- '

miarowe; 10 mm 10 mm 10 mm
przeptyw powietrza 500 I/h 500 1I/h 500 1I/h
prze'piyw acetylenu 100 t/h 100 1/h 120 I/h

filtr nr I 2 l

5.3.11.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosct 100 ml
odmierzyé¢ kolejno po: 0,4, 0,6, 0.8, 1.0, 1.2 ml roz-
cienczonych roztwordow sodu, potasu 1 wapnia, dodac

przy-  po T ml kwasu azotowego,

gotowany wg PN-68/C-04953 p. 2.4b) rozcieniczony "

0,6 mm 0,1 mm

10 ml roztworu tlenku
lantanowego, uzupelni¢ wodg do kreski-i dobrze wy-
mieszaé. , .

Stezenie sodu, potasu'i wapnia w przygotowanych
roztworach powinno wynosi¢ odpowiednio 4 107,
6-107, 8107, 1-107%, 1,2:10°¢ g/ml. .

W przygotowanych roztworach zmierzy¢ absorbancje
sodu, potasu i wapnia, a z otrzymanych wynikoéw po-
miarow wykreshi¢ krzywe wzorcowe.

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
azotanu niklawego umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 100 ml, doda¢ 1 ml kwasu azotowego, 10 ml
roztworu lantanowego, dopetni¢ woda do kreski 1 wy-
mieszaC. Zmierzy¢ absorbancje sodu, potasu \i wapnia
w warunkach podanych w- 5.3.11.3.

Zawartos¢ sodu (X7), potasu (Xg) 1 wapnia (X) obli-
czy¢é w procentach wg wzoru

Vs

s

100

X780 = “183 (6)

s

w ktorym:

7,9 — Stezenic odpowiednio sodu, potasu i wap-

ma odczytane z 'krzywe] wzorcowej, 'g/mh.

Vs — obj¢tos¢ roztworu probki przygotowane) do
pomiaru, ml, '

ms — masa odwazki badanegp dzotanu niklawe-

-

go, g.
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INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca normeg. Przedsigbiorstwo Przemysto-

wo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zaklad
Odczynnikéw Chemicznych, Lublin.
2. Istotne zmiany w stosunku do PN-57/C-80089
a) zaostrzono wymagania dotyczgce dopuszczalne] zawartosci
chlorkéw dla gatunku cz.d.a.
b) wprowadzono oznaczanie ofowiu i miedzi metodyg absorpe
atomowej zamiast oznaczania metali ci¢zkich.
¢) zaostrzono wymagania dotyczgce dopuszczalne) zawartosci ko-
baltu dla gatunku cz.d.a. i cz. oraz zmodyfikowano metody ozna-
czania zelaza i kobaltu.
d) wprowadzono oznaczanie cynku metodg absorpcj atomowe)
I zaostrzono wymagania dla gatunku cz.d.a. i cz
e¢) wprowadzopo oznaczanie. sodu, potasu i wapnia metoda
absorpcji atdbmowej zamiast oznaczania metali alkalicznych i ziem
alkalicznych jako siarczanow.
Dotychczas obowigzujaca PN-57/C-80089 zostaje uniewazniona z
‘dniem 1 lipca 1986 r. f
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i pu\—
gotowania probek
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i praby. Oznaczanie substanql
merozpuszczalnych_r w wodzie w produktach chemicznych
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlork6w metoda turbidymetryczng
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczanow w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

1 iz

PN-82/C-0495( Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody,
oznaczania kationu glownego sktadnika '
PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawartosci sodu, potasu, wapnia i strontu
PN-81/C-06500 Analiza chemiczha. Przygotowanie odczynnikow i
roztworOw pomocniczych
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna.
kolorymetrii 1 nefelometrii |
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie 1 transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygo-
towania $redniej probki laboratoryjnej
PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednpplytowe czterowej-
sciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200 — EUR

Przygotowanie roztwordow do

" PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$é na uszko-
dzenia mechaniczne. Wymdgd'nia i badania .
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki i
znakowanie. \’u’wmamﬂm podstawowe
PN-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane.
BN-84/6414-06 Opakowania transportowe 2z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte plaskie, bez fald bocznych zgrz'e-_

Beczki

wane .

BN-73/6419-02-Opakowania z
Wymagania i badania

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikow chemicznych

sztucznych. Zamkniecia.

I

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

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo Przewozowe (Dz. U. nr 53,
poz. 272/84) -

-Regulamin PKP o tadowaniu i zabezpieczéniu przesylek towaro-

wych Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.
Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
fadowania samochod6w cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24

poz. 123 z 1963 r. i~z 1968 r. nr 35 poz. 250)

4. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,

cz. — 1331-42.

5. Autor projektu normy — dr Mirostaw Dankiewicz , mgr inz.
Jadwiga Ploucha, mgr Anna Zy$ko — Przedsi¢biorstwo Przemyslo-
wo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zaktad
Odczynnikéw Chemicznych, Lublin.



