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N O R M A BRANŻOWA BN-85 
• 6191-181 WYROBY Odczynniki 

PRZEMYSŁU Azotan niklawy CHEMICZNEGO 
. 

, 
uwodniony . 

Grupa katalogowa 1051 , 

1. WSTĘP 3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tabl. l. 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azo
tan niklawy uwodniony stosowany jako odczynnik che
mIczny. 

Azotan niklawy uwodniony ma: 
a) wzór chemiczny - Ni(N03h . 6H 20, 
b) masę molową - ' 290,8 g/mol. 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso

wać w. zakresie produkcji i obrotu. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 
( 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości zaniec~ysz-

czeń, rozróżnia się cztery gatunki azotanu niklawego 
uwodnionego, oznaczone: 

cZ.d.a. bez Co - czysty do anal izy wolny od ko-
, baltu, 

cZ.d.a. - czysty do analizy, 
cz. bez Co - czysty wolny od kobaltu, 
cz. - czysty. 
2.2. Przykład oznaczenia azotanu niklawego uwod

nionego czystego do analizy woln'ego od kobaltu: 
AZOTAN NIKLAWY uw. cZ.d.a. bez Co BN-85/ 6191-181 

\ 

3. WYMAGANIA 

• 

Tablica }. 

• 

Wymagania 

a) Tożsamość 
b) Azotanu niklawego uwodnionego 

(Ni/Na j), 6H ,O , % (m/m), 
nie mnIej niż 

c) Substancji nierozpuszczalnych w 
wodzie, o/o<m/m), me wIęcej niż 

d) Chlorków (Cr), %(m/m), nIe 
wIęcej niż 

e) Siarczanów (Sar), %(m/m), nie 
wIęcej niż 

f) Ołowiu (Pb"1, %(m/m), nie wię
cej ni ż 

g) Miedzi (Cu" ), %(m/m), nie wię
cej niż 

h) Żelaza (Fe" ), %(m/m), nie wię
cej niż 

i) Kobaltu' (Co" ), %(m/m), me 
wIęcej niż 

j) Cynku (Zn 2' ), %(m/m), nie wię-
( 

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

niż 

I) Potasu (K '), %(m/m), nie więcej 
niż _ 

m) Wapnia (Ca ' ') , %(m/ m), nie wię
cej niż 

Gatunki 

cZ.d.a. cz. 

wg 5.3.2 

98,0 98,0 

0,005 0,01 

0,001 . 0,005 

0,005 0,01 

0,001 0,005 

0,001 0,005 

0,0005 - 0,00 I 

0,005 0,02 , 

0,005 0,01 

0,005 0,01 

0,01 

0,005 0,01 
. ' 3.1. Wymagania ogólne. Azotan niklawy uwodniony 
powinien mieć postać niebieskozielonych kryształów 

rozpuszczalnych-w wodzie i alkoholu, z lekka wietrzeją
cych w suchym powietrzu i szybko rozpływających 

się w · wilgotnym powietrzu . 

Dla gatunków cZ.d.a. bez Co I cz. bez Co dopuszcza SIę za-
wartość kobaltu 0,002% . . 

, 
Zgłoszona przez Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Handlowe - Polskie Odczynniki Chemiczne 

Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiębiorstwa Przemysłowo-Handlowego - Polskie Odczynniki Chemiczne 
dnia 1 października 1985 r. 

jako norma obowiązująca 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 ogólne. Odczynniki należy pakować, 

znakować, przechowywać . i transportować zgodnie z 
PN-70/C-8000 l. 

4.2. Pakowanie 
4.2.1. Opakowania jednostkowe - słoje ze szkła 

oranżowego typu POCH wg BN-84/6833-23 , zamykane 
nakrętką z tworzywa sztucznego wyłożoną podkładką 
polietylenową lub inną chemicznie odporną wg BN-731 
6419-02. Nakrętki dodatkowo zabezpieczone taśmą. sa-
moprzylepną · • 
. Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g. 

4.2.2. Opakowania transportowe - worki z folii . -
polietylenowej wg BN-84/64 14-06, umieszcz.one w bę-
bnach tekturowychi) lub w beczkach drewnianych 

. wg PN-76/Q-7935 l. Beczki drewniane muszą być 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 słoików stanowią 

skrzynki drewniane zamknięte, 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 i 
odmiany J. Pojedyncze słoje należy zabezpieczyć przed 
rozbiciem materiałem amortyzującym i układać w 
skrzyniach w jednej warstwie . 

Dopuszcza s ię inny rodzaj i wielkość opakowania 
jednostkowego i transportowego, po uprzednim uzgod
nieniu z odbiorcą i przewoźnikiem, zabezpieczający ja
kość produktu w sposób nie gorszy niż ww. opako
wania .oraz mający wymiary zgodne z PN-78/0-79021. 

4.2.3. Znakowanie opakowań jednostkowych należy 

wykonać wg PN-70/C-8000 l p. 4.2.3 . 
Azotan niklawy uwodniony jest odczynnikiem bez-

plecznym. '. 

4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych należy 

wykonać wg PN-85/0-79252, podając co naJmmer 
a) nazwę lub znak dostawcy, 
b) nazwę producenta , 
c) oznaczenie wg 2.2, 
d) datę produkcji lub nr partii, 
e) liczbę opakowań jednostkowych w opakowaniu 

transportowym, 
f) masę brutto opakowariia transportowego, 
g) znaki manipulacyjne na skrz-yniach wg PN-851 

0-79252 ' p. 2.4.1 i 2.4.3, 
h) dopuszczalną liczbę warstw składowania dla be

czek drewnianych i dla skrzynek - 4, dla palet skrzyn
kowych z drutu - 3, dla bębnów tekturowych - ' 1, 

i) dopuszczalną liczbę warstw ładowania dla skrzy
nek - 4, dla beczek - 3, dla palet skrzynkowych 
z drutu - 2, dla bębnów tekturowych - l. 

' ) Według ZN-79/ ZZG-1I/-177 Bębny transportowe 4wijane z pa
pieru . Ogólne wymagania i badania. 

4.3. Formowanie jednostek ładunkowych. W przypad
ku stosowania paletyzacji, jednostki ładunkowe należy 
formować na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm 
wg PN-8l/M-782J6. Ładunek na palecie należy zabez
pieczyć przed przesuwaniem się i deformacją tak, aby 
tworzył wraz z paletą stabilną jednostkę ładunkową. 

4.4. Przechowywanie. Azotan niklawy uwodniony na
leży przechowywać - w krytych i dobrze wentylowanych 
pomieszczeniach magazynowych. 

Dopuszcza się 4 warstwy jako maksymalną liczbę 

warstw składowania 'dla beczek i skrzynek, dla palet 
skrzynko wych z drutu - 3, dla bębnów tekturó
wych - l. 

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

4.5. Transport. Azotan niklawy uwoonjony ,należy 
przewozić dowolnym krytym środkiem transportu. Do
puszczalna liczba warstw ładowania dla skrzynek - A, 
dla beczek drewnianych - 3, dla palet skrzynkowych 
z drutu - 2, dla bębnów tekturowych - ' l. Ładowa
nie i wyładow)'wanie powinno się odbywać zgodnie 
z odpowiednimi przepisami transportowymi 2) • 

5. BADANIA 

' 5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzenie tożsamości (3.2a), 
b) oznaczanie zawartości azotanu niklawego uwod

nionego (3 .2b), 
c) oznaczanie za wartości substancji nierozpuszczal-

nych w wodzie (3.2~), 

d) oznaczame zawartości chlorków (3.2d), 
e) oznaczame zawartości siarczanów (3.2e), 
f) oznaczame zawartości ołowiu (3:2f), 
g) oznaczame za wartości miedzi (3.2g), 
h) oznaczame zawartości żelaza (3.2h), 

' . i) oznaczame zawartości kobaltu (3.2i), 
j) oznaczame zawartości cynku (3.2j), 
k) o znaczame zawartości sodu (3 .2k), 
I) oznaczanie zawartości potasu (3.21), 

m) oznaczanie zawartości wapnia (3.2m). 
5.2. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika 'w gatunku 

, cZ.d.a . należy pobierać zgodnie z PN-70/C-80047. Przy 
pobieraniu próbki laboratoryjnej odczynnika w' gatun
ku cz., należy stosować wytyczne wg PN-67/C-04500, 

przYJmując: 

a) wielkość partii 500 kg, 
b) wielkość próbki pierwotnej - 100 g, 
c) liczbę próbek jednostkowych - wg tapl. 2. 

Tablica t 

Liczba opakowań jednostkowych Liczba próbek 
w partii jednostkowych 

, 

do 15 5 . 
16 -.;- 25 7 
26 -';- 63 8 
64 -.;- 160 9 

po nad 160 10 

d) wielkość średniej próbki laboratoryjnej - ' 500 g. 

' ) Pa trz Informacje dodatkowe p. 3. , 
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5.3. Opis badań 
5.3.1. Czystość odczynników. Przy wykony vaniu ana

liz należy stosować odczynniki w gatunku cZ. d .a . o raz 
wodę rede s ty l owaną . . 

5.3.2 . . Sprawdzenie tożsamości 
5.3.2.1. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak,. roztwór 1O% (m/ m). 
b) D\\um ctylogiohsym, roztwór ' alkoholow) 

l %(m/m), przygotowany wg PN-811C-06500 p. 2.2.26. 
c) Kwas siarkowy , P(H ~SO~) = 1,84 g/mI. 
d) Siarczan że lazawy , roztwór nasycony. 

5.3.2.2. Wykonanie oznac~ania . 
a ) O, l g bada nego azota nu niklawego rozpuścić \V 

-20, mI wod y. dodać 20 mI rOl'twoni dw umetylogio
ksynlu ," wymieszać i dodać a n;nniaku do odczynu ~łabo 
zasadowego. Powinien wytrącać SI czerwony osa d 
dwumetylogioksymu nihil!. 

b) 0 ,5 g bad a neg.) a l.l1l~\\ l'J ni klawe o rozpilśc ić w 
probówce w 5 m I wod y, d ydać l mI , ia I ('7a nu żd<J -

zawego i ostrożni e po ścia nce dodać 3_ ml kWa SI) ~Jar

k owego; na granicy wa r<,\ \\ powiI ' tia roc\' ~tać brą/owa 

o bwódka . 

żawi erający chlo rk ów, przygotowany w ' następujący 

sposób: -S,OO g azotanu nikJawego rozpuścić w 150 mi 
wody, dodać 10 mI roztworu kwasu azotowego i 5 mI 
roztwo ru azotanu 5rebra i odstaw ić na 18 +20 h. Na
s tę Pllie roztwó r przesączyć i d o przygotowania roztwo
ru porówna wczego pobrać 33 mi przesączu. 

5.3.5.2. Wylwoanie oznaczania . 1,00 g ba danego' a zo
tanu niklawego rozpuśc ić w 30 mi wody i wykonać 
oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2. Ba da ny azo ta n 
niklawy odpowiada wy magan iom normy, jeże li zmęt-

m en; powstałe w badanym roztworze jes t mniejsze 
lub rów ne Lrnr,:tnieniu roztworu porównawczego zawie
rającego w tej samej objętośc i te sa me ilośc i odczyn
ników oraz: 

dla od c,zYJlnika cz.eI .a. - O,Oi mg cr, . 
d la odczynn ika cz. - 0 ,05 mg cr 

i ]3 mI ro ztworu azota nu ni klawego nie zawi erającego 

chl o rków. 
5.3.6. Oznaczanie zawartości siarczanów (SOi) 
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory wg PN-82/ 

C-045 19 p. 2.3.1. oraz: 

5.3.3. O znaczanie zawartośc i azotanu 
uwodnionego Ni(NOJh . 6l-bO 

5.3.3.1. Odczynni ki i' roztwory 

Roztwór azotanu nIklawego nie zawierający siarcza-
niklawego nów, przygotowa ny w, na stę pujący /sposób : 2,5 g bada-

wg 
PN-82/ _ nego azotanu n ikla wego ' r,?zpuścić w 50 m i wody w . 

. kolbie pomiarowej pojemności 100 mI, dodać 2,5 mI 
C-04950 p. 2.4.1. 
. 5.3.3.2. Wykonanie oznaczania . 0,5000 g badan ego 

azotanu niklawego rozpuśc i ć w 50 mi wody i wyko n ać 

oznaczan ie .wg PN-82/ C-04950 p. 2.6 .15 .. 
Zawartość a zo ta nu nikfawego uwodnionego obliczyć 

w procentach (XJ) wg wzo ru 

VI . O,Ol454 100 
-- X 5 ( I ) 

w któ rym: 
VI - objętość roztworu wcrsenjanu dwusodo

wego () stężen iu c(d i -Na-E DTA) 

= 0 ,05 mol/ l zużyta do m iareczk,Pwa nia, 

00 1454-· , , 

X5 

mI , 
mas,a az.otanu ni kl awego uwodnionego 
odpowiadająca l m l roztwo ru werse nia-
nu dwusodow go o w;żeniu 

c(di- N,a-EDTA) = 0,05 r.lo l/ I, g, 
masa odważki badanego azotanu ni kla -. .. , 
wego, g, 
zawa rtość 

5.3.9.4, %. 
koba ltu .. oznaczona wg 

5.3.4. Oznacżanie zawartości substancji nierozpusz
czalnych w wodzie. 60,00 g b~da nego azotanu nikl a
wego rozpuścić w 250 mi wony i wykonać oznac zanie 
wg PN-54/C -04517. 

Badany azo tannikbwy ' odpowiada wymagan iom 
normy, jeże li c i ężar wys u:zonej pozostałości me pr7e
kroczy: 

d la odczynnika cZ.d .a . . - 3 mg. 
d la odczyn ni ka cz. - 6 mg. 
5.3.5.' Oznacżani zawartości chlorków. (CI) 
5.} ~5.1. Odczynniki i _ roztwory wg PN-82/ 

C-0451 8 p . 2. 3.1 o raz roztwór azotanu niklawego nic 

kwasu solnego, 5 mI roztworu chlorku ba'rowego, uzu
pełnić obj<,: tość do 100 mi i zostawi ć na 12 h . Po ' 
upł ywie tego czasu zdekan tować przezroczysty roztwór 
znad o sadu i do każdego roztwo ru porównawczego 
stosować 2() mI (0,5 ~) . 

.. 3.6.2. Wyi..onanie oznaczania . 0 ,50 g bada nego azo
fant; ~iklaweg8 rozpuśc ić w 20 mI wod y i wykonać 
oznaczanie wg PN-82/C-04519 sposób A . 

Badany azotan n ikla wy od powidda wy magan iom 
normy, j eże li zmętnic' ni e pows tałe w bada nym roztwo-

. -
r7e jest mniejsze lub równe zmętnie niu roztwo ru porów
nawczego, zawi erają cego w tej samej obj ę t ośc i te sa me 
ilości odczynników o raz: 

dla odczynnika cz .d.a. - 0 ,025 mg sor , 
dla odczynn ika cz.. - 0 ,05 mg sor 

20 m i roztworu azo tailU niklawego nie zawierającego 
sia rc za nów. 

5.3.7. Oznacza nie zawartości ołowiu (Pb2
) 

5.3.7.1. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotome tr absorpcj i atomowej z kom plet-

nym wyposażeniem . 

b) Lampa ołowiowa z katodą wnękową. 
5.3.7.2 .. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy spek t ralni e cz. , p(N HO J) -

== 1,4 g/m!. 
b) Roztwór so li spek tralnie cz. przygo rowa ny w na

stępujący s posób : 0,5047 g )lik lu pyłu s pek tr~ lnie cz. 
umieścić w kol bie pomiarowej pojemn ośc i 25 mi , dodać 
0,5 mi kwasu azo.towego, dopełnić wodą do kreski 
i wymieszać. 

c) Ruztwór wzorcowy 7-aWlc rający jony Pb2 +, przy- _ 
gotowany wg PN-8 1/C-06500 p. 2.2. 1.46b), rozcieńczo
ny 10 + 90. I ml rozcieńczonego roztworu wz·o rcowego 

1,10-4 g Pb2 ' . zawJera 
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5.3.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należ)/ 

wykonać w płomieniu acety lenowo-powietrznym w 
optymalnych warunkach usta lonych dla stosowanego 
aparatu. Ołów należy oznaczać przy długośc i • fa li 
217 nm. Przyrząd do oznaczania na leży przygotować 

zgodnie z instrukcją obsługi . Optymalne wa runki po
miaru absorbancji ołowi u dla spektrofotomet ru do 
absorpGji atomowej firmy C. Zeiss typu AAS I N są 

następujące: 

szerokość szczeliny 0,1 mm, 
natężenie prądu lampy 8 mA , 
wysokość strefy pomiarowej 10 mm , 
prze pływ ' powietrza . 500 l/h, 
przepływ acetylenu 100 l/h, 
skala 80 -;- 100. 
5.3.7.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor

cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemnośc i 100 mi 
odmierzyć kolej no: 0,5, 1,0, 2,0, 4,0, 5,0 mi rozc len
czonego roztworu ołowiu , dopełnić wodą do kreski i 
dokładnie wymieszać. 

Stężenie ołowiu w poszczególnych ko lbach powi nn o 
wynosić 5'10-7,1'10-6,2 '10-6, 4 ' 10-6,5,10-6 g/mI. Zmie
rzyć absorbancję sporządzonych roztworów, a z uzys
kanych wyników sporządzić wykres krzywej wzorcowej. 

5.3.7.5. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego azo
tanu niklawego umieścić w kolbie po miarowej pojem
ności 50 mi, rozpuścić w wodzie, dodać 2 mi kwasu 
azotowego, uzupełnić wodą do kresk i, dokładni e wy
mieszać (roztwór A). Zmierzyć absorbancję ta k przy
gotowanego roztworu badanego oraz roztwo ru so li · 
spektra lnie cz. w warunkach poda nych w 5.3.7.3. Od 
absorbancji próbki odjąć absorbancję tła so li spektral
nej . Zawartość ołowiu ob l iczyć w procentach (X 2) wg 
wzoru 

al . V2 • 100 
(2) 

w którym: 
a ~ - stężenie ołowiu odczytane z krzywej wzorco

wej po uwzgl ędnien i u absorbancji roztworu 
so li spektralnie cz., g/mI. 

V2 objętość roztworu próbki przygotowa nego do 
badań, mi, 

m2 - masa odważki badanego azota nu niklawego, 
g. 

5.3.8. Oznaczanie zawartości miedzi (Cu2
) 

5.3.8.1. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-

nym wyposażeniem. 

b) Lampa miedziowa z katodą wnękową. 

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy spektralnie cz., P(HN0 3) 

1,4 g/mi , , 
b) Roztwór wzorcowy zawierający jony Cu2+, przy

gotowany wg PN-811C-06503 p . 2.2.1.42 i rozc i eńczo

ny I + 99.' I mi rozcieńczonegó roztworu wzorcowego 
zawiera 1.10-5 g Cu 2+. 

5.3.8.3. Warunki fotometrowania . Oznaczanie n ależy 
wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym - w 
optymalnych warunkach usta lonych dla stosowanego 

aparatu . Miedź . należy oznaczać przy długości fali 
324,7 nm. Przyrząd do oznaczania należy przygotować 
zgodnie z instrukcją obsługi. Optymalne warunki po
miaru absorbancji ~iedzi dla spektrofotometru do 
absorpcji atomowej firmy C. Zeiss, typu AAS IN są 
następujące: 

szerokość szczeliny 0,1 mm, 
I 

natężenie prądu lampy 5 mA, 
wysokość strefy pomiarowej 10 mm, 
przepływ powietrza 500 l/h, 
przepływ acetylenu . 100 l/h. 
5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor

cowej. Do czterech kolb pomiarowych pojemności 

50 mi odmierzyć kolejno : l , 2, 4, 6 mi rozcieńczonego 
roztworu wzorcowego, dopełnić wodą do kreski ,i dok
ładnie · wymieszać . Stężenie miedzi w poszczególnych 
kolbach powinno wynosić 2'10' ,4 ' 10' ,8'10', 1,2'10-6 

g/mI. 
Zmierzyć absorbancję sporządzonych roztworów, a z 

uzyskanych wyników sporządzić wykres krzywej wzor
coweJ . 

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. 25 mi roztworu A wg 
5.3.7.5 przenieść do kolby pomiarowej pojemności 

100 mi , d~pełnić wodą do kreski i . starannie wymie
szać . Zmierzyć absorbancję roztworu. 
Zawartość miedzi obli,czyć w procenta~h (X3) wg 

wzoru 

\ 
V2 • 100 100 

(3) 
m2 . 25 

w którym: . 
a! stężenie miedzi odczytane z krzywej wzorco

wej , g/ mi, 
V2 objętość roztworu próbki przygotowanego do 

badań ~g 5.3.7.5, mi , 
m 2 masa odważki badanego azotanu niklawego 

wg 5.3 .7.5, g. 
5.3.9. Oznaczanie zawartości telaza (Fe3) i kobaltu 

(Co2ł) 
5.3.9.1. Aparatura i przyrządy. Spektrofotometr lub 

fotokolorymetr z filtrami o maksymalnej przepuszczal
ności w zakresie 490 i 620 nm z kuwetami o grubości 
warstwy 10 mm. 

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory 
a) Fosforan trójbutylowy. 
b) Kwas solny, roztwór o c(HCI) = 0,5 mol/l. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Fe3+, przy

gotowany wg PN-811C-06503 p. 2.2.1.75, rozcieńczony 
1 + 99. 1 mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera I . 10-5 g Fe 3+. 

d) Roztwór wzorcowy zawierający jony Co2+, przy
gotowany wg PN-811C-06503 p. 2.2.1.35, rozcieńczony 
10 + 90. I mi rozCieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera 1 . 10-4 g Co2+. 

'e) Siarczan sodowy bezwodny. 
5.3.9.3. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor

cowej. Do pięciu rozdzielaczy pojemności 100 mI od
mierzyć kolejno: 0,4, 0,6, 0,8, 1,0, ·1,2 mi rozcieńczone,:

go roztworu żelaza oraz: 0,5, 1,5, 2,0, 2,5 mi 
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rozcieńczonego roztworu wzorcowego kobaltu. Dodać 
po 20 mI roztworu ·tiocyjanianu amonowego, wymie
szać. Roztwory kolejlJo ekstrahqwać dwukrotnie por

' eJami, po 10 mI fosforanu trójbutylowego. Dwie porcje 
ekstraktu połączyć , prfemyć . dwukrotnie 20 mI roztwo
ru kwasu solnego, dódać po Ig siarczanu sodowegQ, 

. dopełnić do 25 mI. Stężenie· żelaza i kobaltu w otrzy
manych ekstraktach powinno wynosić odpowiednio: 
1,6'10', 4,4'10', 3,2-10', 4,10'10 ' ,4,8'10' g/Fe3+/ml 

' ora!Z: ,2'10-6,4'10-6,6'10.-6 ,.. 8'10-6, I ' IO-s g C02+/ml. 
! W przygotowanych ekstraktach zmierzyć absorbancję 
! żelaza przy długości fali 490 nm , a kobaltu przy długoś-
ci fali 6'20 nm. 

Z.otrzymańych wyników wykreślić krzywe wzorcowe. 
Ja,ko odnośnik stosować fosforan trójbutylowy. 
5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo-

tanu niklawego rozpuścić w 20 mi roztworu ' tiocyja
nianu amonowego, ekstrahować dwukrotnie porcjami ' 
po 10 mI fosforanu trójbutylowego. 

Połączone porcje ekstraktu przemyć dwukrotnie 
! 

20 mI roztworu kwasu solnego, dodać I g siarczanu 
sodowego, dopełnić do 25 mI. Zmierzyć absorbancję 

żelaza przy długości fali 490 nm i kobaltu przy dłu
gości fali 620 nm. 

Zawartość żelaza (X4) i kobaltu (Xs) obliczyć w pro
centach wg wzoru 

(4) 

w którym: ' 
a3,4 -, stężenie odpowiednio żelaza i kobaltu odczy

tane z krzywej wzorcowej, g/mI, 
V3 - objętpś9 ekstraktu "przygotowanego do badań, 

mI ( , 
m3 - masa odważki badanego azotanu niklawego, 

g. 
5.3.10. OZluiczanie zawartości cynku (Z~2) 
5.3.10.1. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet

nym wyposażeniem . 

b) Lampa cynkowa z katodą wnękową. 
5.3.10.2. Odczynniki i roztwory , 
a) 'Kwas azotowy, p(HN03) = 1,15 glml oraz roz-

twór o c(HN03) = 0,001 mol/I. 
b) Roztwór wzorcowy zawierający jony Zn2+, przy

gotowany w następujący sposób: 1,2446 g ZnO (złota 
pieczęć) roZpUSCIC ,w 10 mI kwasu azotowego 
[p(HN03) = 1,15 g/mI], przenieść ilościowo do kolby 
pomiarowej pojemności 1000 mI, rozcieńczyć wodą do 
kreski i wymieszać. I mI roztworu zawiera 1.10-3 g 
Zn2+: Roztwór rozcieńczyć I + 99 roztworem kwasu 
azotowego c(HN03) == 0,001 molll. I mI rozcieńczo

nego roztworu wzorcowego zawiera I·IO-s g Zn2+. 
5.3.10.3. Warunki fotometrowania. -Oznaczanie należy 

wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym, w 
optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego 
aparatu. Cynk należy oznaczać przy długości fali 
213,9 nm. Przyrząd należy przygotować do pomiaru 
zgodnie z instrukcją obsługi. Optymalne warunki po
miaru absorbancji cynku dla spektrofotometru do 

/' 

absorpcji ~tomowej firmy C. Zeiss typu AAS l N są 
następujące: 

szerokość szczeliny 0,2 mm, 
6 mA, 
10 mm, 

.~ natężenie prądu lampy ' 
wysokość strefy pomiarowej 

.' 

przepływ powietrźa 
przepływ acetylenu 

- 500 IIh, 
100 IIh , 

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
odmierzyć kolejno: 2, 4, 6, 8, 10 mI rozcieńczonego 
roztworu wzorcowego cynku, uzupełnić roztworem 
kwasu azotowego o c(HN03) = 0,001 molll do kreski. 
Stężenie cynku w poszczególnych kolbach powinno wy
nosić 2'10' , 4'10-"7, 6'10', 8'10',1'10-6 g/mI. Zmierzyć 
absorbancję sporządzonych roztworów, a z uzyskanych 
wyników sporządzić wykres krzywej wzorcowej. 

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
azotanu niklawego umieścić w kolbie pomiarowej po
jemności 100 mI, rozpuścić w wodzie, uzupełnić wodą 
do kreski i dokładnie wymieszać. 

Zmierzyć absorbancję otrzymaneg,o roztworu w wa
runkach podanych w 5.3.10.3. Zawartość cynku obli
czyć w procentach (X6) wg wzoru > 

(5) 

w którym: 
a s - stężenie cynku odczytane z krzywej wzorco

wej, g/mI. 
V4 - objętóść roztworu próbki przygotowanej do 

pomiaru, mI. 
m4 - masa odważki badanego azotanu niklawego, 

g. 
5.3.n. Oznaczanie zawartości sodu, potasu i wapnia 

(Na ++K++Ca) 
5.3.n.1. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-

nym wyposażeniem. 
b) Lampa sodowa z katodą wnękową . 

c) Lampa potasowa z katodą wnękową . 

d) Lampa wapniowa z katodą wnękową. 

5.3.n.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy spektralnie cz. p(HN03) = 

.= 1,4 g/mI. 
b) Tlenek lantanowy, roztwór 1,5%(m/m), przygoto

wany w następujący sposób: 4,5 g tlenku lantanowego 
zwilżyć wodą, dodać 2,5 mI kwasu solnego [p(HCI)= 
= 1,19 g/mI], dodać 250 mI wody i ogrzać do rozpusz
czenia. Roztwór ochłodzić i uzupełnić wodą do 300 mI. 

c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Na +, przy
gotowany wg PN-68/C-04953 p. 2.4d), rozcieńczony 

wodą 10 + 90. 'l mI rozcieńczonego roztworu wzorco
wego zawiera 1.10-4 g Na:+. 

d) Roztwór wzorcowy zawierający jóny K+, przygo
towany wg PN-68/C-04953 p. 2.4e), rozcieńczony wodą 
10 + 90. I mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera 1.10-4 g K+. 
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e) Roztwór wzorcowy -zawierający jony Ca~+ przy
gotowany wg PN-68/C-04953 p . 2.4b) rozcieńczOI'l Y' 

wodą 10+90. l mI rozclenczonego roztworu wzorcowe-o 
go zawIera 1.10-4 g Ca 2+. I . 

5.3.11 .3. Warunki fotomet rowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym w 
optymalnych warunkacb ustalonych dlą stosowanego 
aparatu. Sód należy oznaczać przy długoś,cr fali 
589,0 nm , potas prży długośc i fali 766,5 nm , wapń 
przy długości fali 422,7 nm. Przy rząd należy przygoto
wać do pomiaru zgodnie -z in st rukcją obsługi. Optymal
ne warunki pomia ru absorbancji sodu, potasu i wapn ia 
dla spektrofotometru do absorpcji a to m o wej firm y 
C. Zeiss typ AAS I N są następujące: 

I 

szerokość szcze li ny 
natężenie prądu la mpy 
wysokość strefy po-

Na + 

0,1 mm 
4 mA 

K + 

0 ,6 m m 
8 mA 

miarowej 10 mm 10 mm 
przepływ po wietrza 500 l/h 500 I/h 

Ca~ 

0,1 mm 
4mA 

10 mm 
500 l/h 

przepływ acetylenu 100 l/h 100 l/ h 120 l/h 
filtr nr l 2 
5.3.11.4. Przygotowanie ska li wzorców i krzywej wzor

cowej . Do p ięc i u kolb pomiarowych pojemn ości 100 mI 
odmierzyć kolejn o po: 0,4, 0,6, 0 ,8', '1,0 , 1,2 rril roz
cieńczonych rozt wo rów sodu, potasu i wapnia. dodać 

po i mI ~wasu azotowego, 10 mI roztworu tlenku 
lantanowego, uzupełnić wodą do kreski -i dobrze wy
mieszać. 

St,ężenie sodu, Botasu ' i wa pnia w przygotowanych . 
roztwo-rachpowi n no wynosIc odpowiednio 4· Hj"' , 
6, 10 ' , 8- 10 7 , 1-10-6 , 1,2'10-6 g/mI. _. 

W przygotowanych roztworach zmierzyć absQrbancję 
sodu, potasu i wapn ia, a z otrzymanych wyników po
miarów wykreślić krzywe wzorcowe. 

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
azotanu niklawego umieścić w kolbie pomiarowej po
jemności 100 mI. dodać 1 mI kwasu azotowego , 10 mI 
roztworu lantanowego , dopełnić wodą do . kreski i wy
mieszać. Zmierzyć absorbancję sodu, potasu i wapI)ia 

. , 
w warunkach podanych w 5.3.11.3. 

Zawartość sodu (X7) , potasu (X8) wapllla (X9) obli
czyć w procenfac\l- wg wzoru 

w którym: 

a7,f1,3 -

v) -

ms 

atu . V5 • 100 
(6) 

m s 

,/ 

stężenie odpowie1,niosodu, potasu i wap
nia ,odczytane z krzywej wzorcowej, -g/mI 
objętość roztworu próbki przygotowanej do 

pomiaru, mI, 
lł1asa odważki badanego azotanu niklawc-

, 
gO,g. 

• 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę, P rzedsiębiorstwo Przemysł 0 - • 

wo-Handl owe - Polskie Odczynni ki Chemiczne, G li wice, Zakład 
Odczynnik ów C hemiczn ych , Lublin. 

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-57/C-80089 
a) zaostrzono wymagania dotyczące do puszcza lnej za wartośc i 

chlorków dla ga tunku G .d .a. i cz. 
b) wprowadzono oznacza ni e ołow i u i miedzi metodą abso rpcji 

atomowej za miast oznacza ni a me ta li ciężkich. 
c) zaos trzo no wymagania dotyczące dopuszcza lnej zawartości ko

baltu dla gatunku cZ. d .a . i cz. oraz zmodyfikowano metody ozna
cza nia ' żelaza i koba ltu . 

d). wprowadzono oznaczan ie cynku metodą absorpcii atomowej 
! i zaostrzono wymagania dla gatu nk u <iz.d.a . i cz. 

e) wprowadzqno oznaczan ie . sod u, potasu i wapnia met odą 
a bsorpcji a tómowej za mias t oznaczania meta li a lkaliczn yc h i ziem 
a lka licznych jako sia rcza nów. 
Dotychczas obowiąwjąca PN-57/C-80089 zostaje unieważn i ona z 

"dniem I li pca 1986 r. 

3 .. Normy i dokument y związane 
PN-67/C-04500 Produkt y chemiczne. Wytyczne pobie rania i przy-

gotowania próbek .' 
PN-54/C-0451 7 Chfmiczn e batlan ia i próby. Oznacza nie substancji 

ni erozpuszczalnych. w wodzie w produk tach chemicznych 
PN -82/C-0451 8 Analiza chemiczna . Oznacza nie małych zawartości 

chl o rków metodą turb i dyme t ryczną 
PN-82/C-045 19 Anali za chemiczna . Oznacza nie ma ł yc h zawartośc i 

siarcza nów w bezbarwnych roz tworach metodą t urbidymetryczną , 

, . 
PN -g2lC-0495() Anali za chemiczna. Kompleksometryczne metod) 

oznaczania kationu głównego sk ładn i ka 

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Płomieniowo-fotometryczna me
toda oznaczania małych zawa rt ości sodu, potasu, wapnia i strontu 

PN-8 1/C-06500 Anali za chemiczna . Przygotowanie odczynn ików i 
roztworów pomocniczych . 

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. PrzYb.\()towanic roztworów do 
kolorymetrii i nefelometrii , 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport 
PN-70/C-80047 Odczynniki . Wytyczne pobierania próbek i przygo

towania średniej próbki laboratoryjnej 
PN-81/M-782 16 Palety ładunkowe płaskie .jednYlpłytowe czterowej

śGiowe bez skrzydeł drewniane ~OO X 1200 -:- EUR 

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

PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odporność na uszko-o 
dzenia mechaniczne. Wymagania i badania 

PN-85/0 -79252 Opakowania 'transportowe z zawartością. Znaki I 

znakowanie . Wymaga rl ia podstawowe 
PN-76/0-7935 ł Opakowania transportowe drewniane. Beczki 
BN-84/64 14-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych . 

Worki polietylenowe otwarte płaskie , bez Jałcl bocznych zgrże
wane 

BN-73/6419-0.2-0pakowania z tworzyw sztucLnych. Zamknięcia. 

Wymagania i badania 
BN-84/6833-2J. Opakowania jednostkowe szklane. Słoje typu POCH 

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

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

·Regulamin PKP o ładowaniu i zabezpieczaniu przesyłek towaro- . 
wych Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r. 

Zarządzenie Ministr<i KOIllunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie 
ładowania samochodów ciężarowych 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. 
S. Autor projektu normy - dr Mirosław Dankiewicz , mgr InZ. 

Jadwiga Płoucha, mgr Anna Żyśko - Przedsiębiorstwo Przemysło
wo-Handlowe - Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zakład 
Odczynników Chemicznych, Lublin. 


