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1. WSTEP .

Przedmiotem nbrmy jest zasadowy weglan niklawy

stosowany jako odczynnik chemiczny. Zasadowy weglan .

niklawy ma:

a) przyblizony wzor chemiczny NiCO3
- 4H>0,

b) mas¢ czasteczkowa 376,2 dla substancji bezwod-
nej 304,2.

- 2Ni(OH); -

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartos$ci zanieczysz-
czen rozroznia si¢ dwa gatunki zasadowego weglanu
niklawego, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cZ. — czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia zasadowego weglanu nikla-
wego czystego do analizy:

ZASADOWY WEGLAN NIKLAWY cz.d.a. BN-87/6191-183

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Zasadowy weglan niklawy
powinien byé proszkiem barwy jasnozielonej, nieroz-
puszczalnym w wodzie, latwo rozpuszczalnym we
wszystkich kwasach mineralnych.

25 lub 50 mm wg BN-73/6419-04. Masa netto:

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania Gatun
cz.d.a. cZ.
a) Tozsamosé wg 5.4.3
b) Ni*", %(m/m), nie mniej niz 47,0 45,0
¢) Substancji  nierozpuszczalnych
w HCL, %(m/m), nie wigcej niz 0,01 0,02
d) Chlorkéw (CI7), %(m/m), nie wie-
cej niz 0,005 0,010
¢) Siarczanow (SOi‘), %(m/m), nie
wigce] niz 0,002 0,010
i) Otowiu (Pb%"), Y%(m/m), nie wigce]
niz 0,002 0,004
¢) Micdzi (Cu?), %(m/m), nie wigcej
niz 0,003 0,006

t

cd. tabl. 1
Wymagania Gatunki
cz.d.a. cz.
h) Kobaltu (Co?*), %(m/m), nie wig- | -
cej niz - 0,02 0,10
i) Zelaza (Fe®"), %(m/m), nie wigcej
niz - 0,001 0,005
j) Cynku (Zn?"), %(m/m), nie wigcej ‘
niz 0,002 0,010
k) Suma zawartosc: qodu potaqu
wapnia i magnezu (Na' + K +
+ Ca?* + Mg?"), %(m/m), nie wig-
cej niz 0,06 0,15

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Zasadowy weglan niklawy na-
lezy pakowaé, znakowaé, przechowywac i transporto-
waé zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obo-
wigzujacymi przepisami w transporcie kolejowym i dro-
gowym').

4.2. Pakowanie '

4.2.1. Opakowania jednostkowe

a) Stoje ze szkla brunatnego typu POCH wg
BN-84/6833-23, zamykane nakretka z tworzywa sztucz-
nego wylozong podktadka polietylenowa lub inng che-
micznie odporng wg BN-73/6419-02. Nakretki dodat-
kowo zabezpieczone tasmg samoprzylepng szerokosci
100,
250, 500, 1000 g.

b) Worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06.
Masa netto: 35 1 50 kg.

4.2.2. Znakowanie opakowan Jednostkowych nalezy
wykonaé zgodnie z PN-87/C-80001.

Zasadowy weglan niklawy nie podlega przepisom
znakowania odnoszacym si¢ do substancji mebezplecz-
nych.

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla stoi stanowig
skrzynki drewniane zamknigte, wg BN-63/7161-06 lub

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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palety skrzynkowe z drutu typu UJC, odporne na na-
razenia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/0-79100,
odpowiednio dla grupy 2, klasy 2 i odmiany 1.

- Pojedyncze stoje nalezy zabezpieczyé przed rozbi-
ctem materialem amortyzujacym, np. folig pneumopak
lub innym podobnym 1 uktada¢ w skrzynkach w-jedne;j
warstwie. '

4.2.3.2. Opakowania transportowe dla workow z folii
polietylenowej stanowig begbny tekturowe'), beczki
drewniane wg PN-76/0-79351 odporne na narazenia
mechaniczne sprawdzone wg PN-86/0-79100, odpo-
wiednio dla grupy 2, klasy 2, odmiany 3.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielkos¢ opakowania
Jjednostkowego 1 transportowego, po uprzednim uzgod-
nicniu z odbiorcg 1 przewoznikiem oraz jezeli zabez-
piecza jako$¢ produktu w sposéb nie gorszy niz wy-
ze) wymienione opakowania 1 ma wymiary zgodne
z PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 umieszczajgc dodat-
kowo:

A) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
243 1 2.4.10,

I;) dopuszczalng liczb¢ warstw sktadowania.

4.2.5. Formowanie jednostek tadunkowych. W przy-
padku stosowania paletyzacji opakowania transportowe
natezy formowa¢ na paletach 800 X 1200 mm wg
PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabezpie-
czy¢ przed przesuwaniem si¢ 1 deformacja, tak aby
tworzyl wraz z paletg zwartg 1 stabilng jednostkg ta-
dunkowsy.

4.3. Przechowywanie. Zasadowy weglan niklawy na-
lezy przechowywac¢ w krytych, suchych 1 dobrze wen-
tylowanych pomieszczeniach magazynowych.

OKkres gwaranc)i wynosi 2 lata od daty produkcji.

Dopuszczalna liczba warstw skladowania dla beczek
drewnianych 1 dla skrzyneck wynosi 4, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 3, dla bgbndéw tekturowych — 1.

4.4. Transport. Zasadowy wgglan niklawy nie pod-
lega przepisom RID/ADR. Opakowany we 4.2 mozna
przewozi¢ dowolnym krytym Srodkiem transportu,
zgodnie z obowigzujgcymi przepisami transportowymi?).

Dopuszczalna liczba warstw tadowania dla skrzynek
wynosi 4, dla beczek drewnianych — 3, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 2, dla b¢gbnéw tekturowych — 1.

Wagony lub samochody powinny by¢ zaopatrzone
w znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 oraz miec
potwierdzenie o dopuszezeniu do eksploatacyi.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogoinych (3.1),

b) sprawdzenie tozsamosct (3.2a),

¢) oznaczanic zawartosci niklu (3.2b),

d) oznaczanie zawartosSci substancy nicrozpuszezal-
nych w Kkwasie solnym (3.2¢),

) Wedlug ZN-79/27.G-111-177.
) Patrz Inlormacje dodatkowe p. 3.

chlorkow (3.2d),
siarczanow (3.2e),
otowiu (3.2f),
miedzi (3.2g),
kobaltu (3.2h),

zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci

e) oznaczanie
f) oznaczanie
¢) oznaczanie
h) oznaczanie
1) oznaczanie
j) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.21),
k) oznaczanie zawarto$ci cynku (3.2)),
I) oznaczanie sumy zawartosci sodu, potasu, wapnia
1 magnezu (3.2k).

5.2. Wielkosé partii. Parti¢ produktu opakowanego
stanowi najwyzej 500 kg zasadowego weglanu nikla-
wego.

5.3. Pobieranie probek. Probki odczynnika gatunku
cz.d.a. nalezy pobierac¢ zgodnie z PN-70/C-80047, prob-
ki odczynnika gatunku cz. nalezy pobiera¢ zgodnic
z PN-67/C-04500. Z przedstawionej do badan partii
nalezy wylosowaé¢ sposobem losowym ,na $lepo“ opa-
kowania w liczbie podanej w tabl. 2. Z kazdego wy-
losowanego opakowania nalezy pobra¢ co najmniej 2
probki pierwotne. Najmniejsza wielkos¢ probki pier-
wotnej powinna wynosi¢ 100 g, natomiast wielkos¢
$redniej probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ 500 g.

Tablica 2
Liczba opakowan w partii Liczba opakowan wylosowanych
do 15 5
16 + 25 7
26 + 63 8
64 =160 9
ponad 160 10

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej nalezy stosowac¢ wytacznie odczyn-
niki w gatunku cz.d.a. oraz wodg¢ destylowana lub wodg

o rownowazne] czysto$ci. Wazenie do stale) masy na-
lezy interpretowa¢ wg PN-81/C-01055 p. 2.4.4.
5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogdélnych. Oceni¢ wizu-
alnie posta¢ i barwe probki zasadowej weglanu nikla-
wego wg PN-81/C-01055 p. 2.1.1 1 2.1.2; rozpuszczal-

no$¢ okresli¢c wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Sprawdzanie tozsamosci

5.4.3.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na reakcji
tworzenia w $rodowisku zasadowym rdézowoczerwone-
g0 osadu dwumetyloglioksymianu niklawego.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

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

b) Dwumetyloglioksym, roztwor alkoholowy
19%(m/m), przygotowany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.26.

¢) Kwas solny, roztwor o p (HCl) = 1,12 g/ml.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,1 g probki
zasadowego weglanu niklawego umieScic w probowce
pojemnosci 15 ml. doda¢ 2 ml wody, nastgpnie ostroz-
nic kroplami doda¢ 0,5 ml kwasu solnego 1 ogrze-
wa¢ do rozpuszczenia osadu. Nastepnic zobojetnic
amoniakiem do stabo zasadowego odczynu wobec uni-
wersalnego papierka wskaznikowego. Powinien wytrg-
ci¢ si¢ rozowoczerwony osad dwumetyloglioksymianu
niklawego.
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5.4.4. Oznaczanie zawartosci niklu

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na kom-
pleksometrycznym miareczkowaniu jonéw Ni?* werse-
nianem dwusodowym.

Nikiel reaguje z wersenianem dwusodowym w sto-
sunku molowym 1:1.

Koniec reakcji oznacza si¢ za pomoca mieszaniny
wskaznikowe] mureksydu lub sulfarsazynu.

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwér 25%(m/m), przygotowany
wg PN-81/C-06500 p. 2.2.38.

b) Roztwor buforowy I wg PN-82/C-04950 p. 2.4.3.

c¢) Wersenian dwusodowy, roztwdér mianowany
o c(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/]l, przygotowany wg
PN-82/C-04950 p. 2.5. |

d) Mieszanina wskaznikowa mureksydu lub roztwor
sulfarsazynu wg PN-82/C-04950 p. 2.4.2.

5.4.4.3. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ okoto 0,2 g probki zasadowego weglanu niklawego
z dokladnoscia do 0,0002 g, przenies¢ do kolby stoz-
kowej pojemnosci 250 ml, doda¢ 2-+-3 ml wody 1 0,5 ml
kwasu solnego, ogrzewa¢ do rozpuszczenia osadu pod
szkietkiem zegarkowym. Szkietko zmy¢ wodg.

5.4.4.4. Wykonanie oznaczania. Probk¢ zasadowego
weglanu niklawego, przygotowang wg 5.4.4.3, rozcien-
czy¢ wodg do objetosci 100 ml i wykona¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04950 p. 2.6.15.

5.4.4.5. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartosc
niklu (X)) obliczy¢ w % mas. wg wzoru

V1 -0,002935 - 100

X1 = (1)
) ‘
w ktorym:

Vi — objgto$¢ roztworu wersenianu dwuso-
dowego o) c(di-Na-EDTA) =
= 00,0500 mol/l zuzyta do miareczko-
wania, ml,

m; — masa odwazki probki zasadowego weg-

glanu niklawego, g,
0,002935 — ilo$¢ niklu odpowiadajaca | ml roz-
tworu wersenianu  dwusodowego
o ¢(di-Na-EDTA) = 0,0500 mol/I, g/ml.
5.4.4.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac Srednig arytmetyczng wy-
nikoéw dwoch rownoleglych oznaczan. Réznica migedzy
Srednig arytmetyczng i poszczegdlnymi wynikami ozna-
czan nie powinna by¢ wigksza niz 0,3%.
5.4.5. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie solnym
5.4.5.1. Zasada oznaczania polega na ogrzewaniu od-
wazki badanego zasadowego weglanu niklawego z roz-
tworem kwasu solnego, odsaczeniu, wysuszeniu i zwa-
zeniu nie rozpuszczonej pozostatosci.
5.4.5.2. Odczynniki i roztwory
a) Azotan srebra, roztwor o ¢(AgNO3) = 0,1 mol/I.
b) Kwas solny, roztwér o p(HCl) = 1,12 g/ml.
5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 25 g bada-
nego zasadowego weglanu niklawego z dokladnoscig
do 0,01 g, przenies¢ do zlewki pojemnosci 400 ml,
doda¢ 75 ml wody. Nast¢pnie dodac 125,0 ml kwasu

solnego, przykry¢ szkietkiem zegarkowym 1 ogrzewac
w ciggu 1 h na wrzacej tazni wodnej. Nierozpuszczo-
ng pozostato$¢ odsgczyé przez szklany tygiel do sa-
czenia nr 4, przemy¢ goragcg woda do zaniku reakcji
na jon Cl” (préba z azotanem srebra) 1 wysuszy¢ w tem-
peraturze 105+110°C do stalej masy.

5.4.5.4. Wynik koncowy oznaczania. Nalezy wykonac
dwa réwnolegle oznaczania. Probka zasadowego wegla-
nu niklawego odpowiada wymaganiom normy, jezeli
masa wysuszone] pozostaloSci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 2,5 mg,

dla odczynnika cz.  — 5,0 mg.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci chlorkow

5.4.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1 oraz roztwdr wzorcowy zasadowego weglanu
niklawego nie zawierajgcego chlorkéw. 5 g zasadowego
weglanu niklawego odwazonego z dokladnoscig do
0,01 g umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml,
rozpusci¢ w mieszaninie sktadajacej si¢ z 25,0 ml kwa-
su azotowego i 40 ml wody, nast¢pnie nalezy roztwor
wygotowaé w celu odpedzenia dwutlenku wegla, dodac
3,5+4,0 ml roztworu azotanu srebra, rozcicnczy¢ do
kreski i odstawi¢ na 18520 h. |

Nastepnie nalezy roztwor przesaczy¢ 1 do przygoto-
wania roztworu porownawczego pobra¢ 20,0 ml prze-
saczu.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. | g badanego zasado-
wego weglanu niklawego, odwazonego z dokladnoscig
do 0,01 g, umies$ci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci
100 ml, zwilzy¢ 20 ml wody i1 niewielkimi porcjam!
dodawacé¢ 6,0 ml kwasu azotowego do catkowitego roz-
puszczenia osadu. Nastgpnie roztwor odparowac do
sucha. Pozostato$¢ rozpusci¢c w 10+15 ml wody 1 wy-
kona¢ oznaczanie — wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3.

Badany zasadowy weglan niklawy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli zmgtnienie powstale po 15 min
w roztworze badanym jest mniejsze lub rOwne zmet-
nieniu roztworu poroOwnawczego zawierajgcego w tej
same] objetosci te same iloSci odczynnikoéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI
1 20,0 ml roztworu wzorcowego zasadowego weglanu
niklawego nie zawierajgcego chlorkow.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci siarczanow

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.1 oraz roztwdr wzorcowy zasadowego weglanu
niklawego nie zawierajgcy siarczanow. 2,5 g zasadowego
weglanu niklawego, odwazonego z doktadnoscia do
0,01 g, umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml,
zadac¢ 70 ml wody 1 niewielkimi porcjami dodawac 10,0 ml
kwasu solnego do catkowitego rozpuszczenia osadu.
Roztwér wygotowaé w celu. odpgdzenia dwutlenku
wegla. Nastepnie doda¢ 15,0 ml chlorku barowego,
dopetni¢ do kreski i zostawi¢ na 12 h. Po uplywie
tego czasu zdekantowal przezroczysty roztwor znad
osadu i do przygotowania roztworu poroOwnawczego
pobra¢ 20,0 ml przesaczu.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 ¢ badanego za-
sadowego weglanu niklawego odwazonego z doktad-
noscig do 0,01 g umieSci¢ w kolbie stozkowej po-
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jemnosci 100 ml, zwilzy¢ 10 ml wody 1 niewielkimi
porcjami dodawaé 20,0 ml kwasu solnego 25%(m/m)
do catkowitego rozpuszczenia osadu.

Nastgpnie roztwor odparowac do sucha. Pozostatos¢
rozpuscic w 10=15 ml wody 1" wykona¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04519 p. 2.3.2.

Badany zasadowy weglan niklawy odpowiada wyma-

ganiom normy, jezeli zmgtnienie powstale w roztworze
badanym jest mniejsze lub réwne zmgtnieniu roztworu
poroOwnawczego, zawierajacego w tg] samej objetosct
ic same 1losci odczynnikow oraz: ;

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg SO24‘,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg SO%_{
i 20,0 ml roztworu ‘wzorcowego zasadowego weglanu
niklawego nie zawierajgcego siarczanow.

5.4.8. Oznaczanie zawartosci ofowiu

5.4.8.1. Zasada metody. Oznaczanie otowiu wykonuje
si¢. metodg ptomieniowe] absorpcyjnej spektrometri
atomowey.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz., roztwor 25%(m/m).

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Pb?", przy-
sotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b), rozcienczo-
ny 10+90.

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
|-197™% o Pb%"

5 4.8.3. Aparatura i przyrzady

ay Spektrometr do absorpeji atomowe) 7 komplet-
nyin wyposazeniem.

b) Lampa otowiowa z katoda wngkowg.

5.4.8.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wvkona¢ w  plomieniu  acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancj¢ otowiu nalezy mierzy¢ przy “diu-
vodci tali 217 lub 283.3 nm.

Przvrzgd do pomiaru nalezy przygotowac zgodnie
7 instrukejg obstugl.

5.4.8.5. Przyvgotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ okoto 4 g badancgo zasadowego weglanu nikla-
wego z dokladno$cia do 0,01 ¢, umies$ci¢c w kolbie
pomiarowe] pojemnosci 100 ml, zwilzy¢ 20 ml wody,
doda¢ 1518 mi kwasu azotowcgo, w razie potrzeby

lekko podgrzacd 1 wymiceszaé¢ do rozpuszezenia osadu, -

dopetni¢c do kreski 1 dokladnie wymieszac (roztwor A).

5.4.8.6. Wzorcowanie. Do czterech kolb pomiaro-
wych pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0.5, 1,0,
2.0, 4.0 ml rozciciczoncgo roztworu wzorcowego oto-
wiu, dopetni¢ do kreski 1 dokfadnie wymieszacd.

Stg¢zenie olowiu w poszezegdinych kolbach wynosi:
5107, 1-10°% 2-10°, 4-10° o/ml. Zmierzy¢ absor-
bancje otowiu w przygotowanej skali wzorcow w wa-
runkach podanych w 5.4.8.4, a z uzyskanych wynikow
sporzadzic wykres krzvwey wzorcowe), odktadajac na
ost odcigtych stezenia w ¢/ml, a na ost rzgdnych —
odpowiadajace tm wartosct absorbancii.

5.4.8.7. Wykonanie oznaczania. Zmicrzy¢ absorbancje
olowiu w roztworze przygotowanym wg 5.4.8.5, w wa-
runkach podanych w 5.4.8.4. Z krzywe] wzorcowe]
odczytal stezenic otowiu w roztworze.

5.4.8.8. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢
otowiu (X,) obliczy¢ w % mas. wg wzoru
ai Vz - 100
13(2 - (:Z)

M2

w ktoérym:
a1 — ste¢zenie olowiu odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/mil,

V, — objetos¢ roztworu przygotowanego wg 5.4.8.5,
ml, -
m, — masa odwazki badanego zasadowego weglanu

niklawego, g.

5.4.8.9. Wynik koticowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng
wynikow dwoch rownolegtych oznaczan. Réznica mig-
dzy S$rednig arytmetyczng a poszczegdlnymi wynikami
nic powinna by¢ wigeksza niz 0,0002% dla gatunku
cz.d.a. 1 0,0004% dla gatunku cz.

5.4.9. Oznaczanie zawartosci miedzi

5.4.9.1. Zasada metody. Oznaczanie miedzi wykonuje
si¢. metoda plomieniowej absorpcyjne) spektrometri
atomowej.

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory. RoztwOr wzorcowy
zawierajacy jony Cu?’, przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.42 1 rozcienczony 10+90. | ml roz-
cieAczoneweo roztworu wzorcowego zawiera 1-107% ¢
Cu?".

5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpc) atomowe] z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katoda wng¢kowa.

5.4.9.4. Warunki fotometrowania — wo 5.4.8.4.
Absorbancj¢e miedzi nalezy mierzy¢ przy diugosci fal
3247 nm.

5.4.9.5. Przygotowanie probki do oznaczania. 50,0 ml
roztworu A wg 5.4.8.5 przenie$¢ do kolby pomiarowej
pojemnosct 100 ml, dopetni¢- woda do kreski 1 staran-
nie wymieszac.

5.4.9.6. Wzorcowanie. Do czterech kolb pomiaro-
wych pojemnosct 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0,2, 0,5,
1,0, 3,0 ml rozcienczonego roztworu wzorcowcgo mie-
dzi, dopetni¢ do kreski i doktadnie wymieszac. Steze-
nie miedzi w poszczegdinych koibach wynosi: 2107,
5-107% 1-10%; 3-10° g/ml.

Zmierzy¢ aborbancje micedzi w przygotowane] skall
wzorcow w warunkach podanych w 5.4.9.4, a z uzys-
kanych wynikéw wykresli¢ krzywg wzorcowg wg 5.4.8.6.

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancj¢
mied7zi w roztworze przygotowanym wg 5.4.9.5 w wa-
runkach podanych w 5.4.9.4. Z krzywe) wzorcowej od-
czytaé stgFenie miedzi w roztworze.

5.4.9.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartosc¢
miedzi (X3) obliczy¢ w 9% mas. wg wzoru

a> - Vy - 100 - 100 a*V,-2-100
X3 = - == (3)
ms - 50 2
w ktorym:
a, — stezenie miedzi odezytane z krzywej wzorco-

wej, 2/ml,
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V2 — objetos¢ roztworu przygotowanego wg 5.4.8.5,
ml,
masa odwazki badanego zasadowego weglanu
niklawego wg 5.4.8.5, g.

5.4.9.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczng
wynikow dwoch rownolegltych oznaczan. Roznica mig-
dzy srednia arytmetyczng a poszczegolnymi wynikami
nie powinna by¢ wigksza niz 0,0003% dia gatunku
cz.d.a. 1 0,0006% dla gatunku cz.

5.4.10. Oznaczanie zawartosci ikobaltu

5.4.10.1. Zasada metody. Oznaczanie kobaltu wyko-
nuje si¢ metodg ptomieniowe] absorpcyjnej spektrome-
trii atomowej.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor WZOTCOWY
zawierajgcy jony Co*, przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.35, rozcienczony 10+90. 1 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zawiera 1-10™ g Co?".

5.4.10.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampa kobaltowa z katoda wngkowa.

5.4.10.4. Warunki fotometrowania — wg 54.8.4.
Absorbancj¢ kobaltu nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali
240,7 nm.

5.4.10.5. Przygotowanie probki do oznaczanin. 25,0 ml
roztworu A wg 5.4.8.5 przentes¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnos$ci 100 ml, dopelni¢ woda do kreski 1 do-
ktadnie wymieszac.

5.4.10.6. Wzorcowanie. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnos¢ci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 1.0, 2,0, 5,0,
10,0, 20,0 ml rozcienczonego roztworu WwzOrcowego
kobaltu, dopeini¢c do kreski 1 dokiadnie wymieszac.
Stgzenie kobaltu w poszczegdlnych kolbach wynosi:
1-10°%, 2-10%, 5-10°%, 1-107, 2:107° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje kobaltu w przygotowanej skali
wzorcoOw w warunkach podanych w 5.4.10.4, a z uzys-
kanych wynikow sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowe]
wg 5.4.8.6.

5.4.10.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ kobaltu w roztworze przygotowanym wg 5.4.10.5,
w warunkach podanych w 5.4.10 4. Z krzywej wzor-
cowe] odczyta¢ stgzenie kobaltu v roztworze.

5.4.10.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
kobaltu (X4) obliczy¢ w % mas. wg wzoru

as - V,-100 - 100 as - Vo 4 i
A}d — s e (4)

m:

N

mz - 25 12
w ktoryin:
as — st¢zenie kobaltu odczytanc z krzywej wzor-
cowej, g/ml,
Vo — objetod¢ roztworu przygotowanego wg 5.4.8.5,
i,
m: — masa odwazki badanego zasadowego weglanu

niklawego wg 5.4.8.5, g.
5.4.10.9. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng
wynikow dwoch rownoleghveh oznaczan. Roznica mie-
dzy Srednig arytmetyczng a poszczegOinyini wynikami

L]

nie powinna by¢ wigksza niz 0,002% dla gatunku cz.d.a.
1 0,01% dla gatunku cz.

5.4.11. Oznaczanie zawartoSci Zelaza

5.4.11.1. Zasada metedy. Oznaczanie zelaza wykonu-

fe sie¢ metoda ptomieniowe] absorpcyjnej spektrometrii

atomowej.

5.4.11.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzorcowy
zawierajacy jony Fe’", przygotowany wg PN-81/C-06503
p. 2.2.1.75, rozcienczony 10+90. 1 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 1-107™ g Fe’".

5.4.11.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampa zelazowa z katoda wngkowa.

5.4.11.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.8.4.
Absorbancj¢ zelaza nalezy mierzy¢ przy dlugosct fali
2483 nm.

5.4.11.5. Przygotowanie probki do oznaczania — wg
5.4.8.5.

5.4.11.6. Wzorcowanie. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0,3, 0,5, 1,0,
2,0, 3,0 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zela-
za, dopelni¢ do kreski i doktadnie wymieszac. Steze-
nie zelaza w poszczegdlnych kolbach wynosi: 3-107,
5-107, 1-10°¢, 2-107%, 3-10° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza w przygotowanej skali
wzorcoOw w warunkach podanych w 5.4.11, a z uzys-
kanvch wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej wzorco-
wej wg 5.4.8.6.

5.4.11.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cie zelaza w roztworze przygotowanym wg 5.4.11.5,
w warunkach podanych w 5.4.11.4. Z krzywe] wzor-
cowej odczytaé st¢zenie zelaza w roztworze.

5.4.1'.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartosc¢
7elaza (Xs) obliczy¢ w % mas. wg wzoru

as - V> - 100 E &
Xs = (5)
m:
w ktorym:
as — st¢zenie Zelaza odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/ml,

V) — objetos$¢ roztworu przygotowanego wg 5.4.8.5,

ml, .
mz; — masa odwazki badanego zasadowego weglanu

niklawego, g.

5.4.11.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik ken-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczna
wynikow dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica mig-
dzy Srednig arytmetyczng a poszczegélnymi wynikami
nie powinna by¢ wicksza niz 0,0002% dla gatunku
cz.d.a. 1 0,0005% dla gatunku cz.

5.4.12. Oznaczanie zawartosci cynku :

5.4.12.1. Zasada metody. Oznaczanie cynku wykonu-

je si¢ metoda plomieniowe) absorpcyjne) spektrometri

atomowe].

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzorcowy
zawierajacy jony Zn*", przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.23, rozcienczony 1+99. 1 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zawiera 1-107 g Zn*",

[
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5.4.12.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampa cynkowa z katoda wng¢kowas.

5.4.12.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.8.4.
Absorbancje cynku nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali
213,9 nm. ,

5.4.12.5. Przygotowanie prébki do oznaczania — wg
5.4.10.5.

5.4.12.6. Wzorcowanie. Do czterech kolb pomiaro-
wych pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 1,0, 5,0,
10,0, 20,0 ml rozcienczonego roztworu wzOorcowego
cynku, dopetni¢ do kreski i doktadnie wymieszac. Stg-
zenie cynku w poszczegdlnych kolbach wynosi: 1107,
5107, 110, 2-10° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ cynku w przygotowanej skali
wzorcOw w warunkach podanych w 5.4.12.4, a z uzys-
karnych wynikow sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej
wg 5.4.8.6.

5.4.12.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ cynku w roztworze przygotowanym wg 5.4.12.5
w warunkach podanych w 5.4.12.4. Z krzywej wzor-
cowej] odczyta¢ stgzenie cynku w roztworze.

5.4.12.8. Obliczanie wynikdow oznaczania. Zawartos¢
cynku (Xg) obliczy¢ w % mas. wg wzoru

as-V,-100 - 100 as-Vy-4-100

Xe = = (6)

my - 25 ma;
w Ztorym:

as — stezenie cynku odczytane z krzywej] wzorco-
we), g/ml,

V, — objgtos¢ roztworu przygotowanego wg 5.4.8.5,
ml,

m; — masa odwazki badanego zasadowego weglanu

niklawego wg 5.4.8.5, g.

5.4.12.9. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw dwdch réwnolegltych oznaczan. Roznica mig-
dzy $rednig arytmetyczng a poszczegdlnymi wynikami
nie powinna by¢ wicksza niz 0,0002% dla gatunku
cz.d.a. 1 0,001% dla gatunku cz.

5.4.13. Oznaczanie sumy zawartosci sodu, potasu,
wapnia i magnezu

5.4.13.1. Zasada metody. Oznaczanie sodu, potasu,
wapnia 1 magnezu wykonuje si¢ metoda ptomieniowej
absorpcyjnej spektrometrii atomowe;j.

5.4.13.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek lantanowy, roztwor 0,4%(m/m), 1,33 g
tlenku lantanowego, odwazonego z dokladnosciag do
0,01 g zwilzy¢ wodg, doda¢ 2,0 ml kwasu solnego,
dopetni¢ do objetosci 500 ml i wymieszadé.

b) Kwas solny spektralnie cz. p(HCI) = 1,19 g/ml.

¢) RoztwOr wzorcowy zawierajacy jony Na', przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.60, rozcienczony
10+90. I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 1-10™* g Na’.

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony K, przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49, rozcienczony
10+90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 1-10™ ¢ K"

e) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Ca?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70, rozcienczony
10+90. 1 ml rozcienczonego roztworu wWzZorcowego za-
wiera 1-10™ g Ca?".

f) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Mg?", przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39a), rozcienczo-
ny 10+90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego -
zawiera 1-10™ g Mg?",

5.4.13.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampy: sodowa, potasowa, wapniowa 1 magne-
zowa z katodami wng¢kowymi.

5.4.13.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.8.4.
Absorbancje sodu nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali
589,0 nm, potasu przy dtugoéci fali 766,5 nm, wapnia
przy dlugodci fali 422,7 nm, a magnezu przy dlugosci
fali 285.2 nm.

5.4.13.5. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ 1 g badanego zasadowego we¢glanu niklawego z do-
ktadnoscia do 0,01 g, umiesci¢ w kolbie pomiarowej
pojemnosci 100 ml, doda¢ 1,5+2 ml kwasu solnego
i miesza¢ do rozpuszczenia osadu. Nastgpnie dodac
20 ml roztworu chlorku lantanowego, dopetni¢ do kre-
ski 1 dokladnie wymieszad.

5.4.13.6. Wzorcowanie. Do czterech kolb pomiaro-
wych pojemno$ci 100 ml odmierzyé kolejno po: 1,0,
3,0, 5.0 1 7,0 ml rozcienczonych roztworé6w wzorco-
wych sodu, potasu, wapnia i magnezu, doda¢ po 20 ml
roztworu chlorku lantanowego, dopetni¢ do kreski 1 do-
ktadnie wymieszaé. Stg¢zenie sodu, potasu, wapnia
i magnezu w poszczegdlnych kolbach wynosi: 1-10°°,
3:10%, 5-10°%, 7-10"° g/ml. Zmierzy¢ absorbancj¢ so-
du, potasu, wapnia i magnezu w przygotowanej skali
wzorcOw, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykre-
sy krzywych wzorcowych wg 5.4.8.6.

5.4.13.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ sodu, potasu, wapnia i magnezu w roztworze przy-
gotowanym wg 5.4.13.5 w warunkach podanych
w 5.4.13.4. Z krzywych wzorcowych odczytac stgzenie
sodu, potasu, wapnia i magnezu w roztworze.

5.4.13.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos$¢
sodu (X7), potasu (Xs), wapnia (X9) i magnezu (Xio)
obliczy¢ w % mas. wg wzoru

a6!7,8!9 " V3 * 100

ms;

X789.10 = (7)

w ktorymm
6789 — stquqie | odpowiednio sodu, potasu,
wapnia i magnezu odczytane z krzy-
wych wzorcowych, g/ml,

V3 — objetos¢ roztworu przygotowanego wg
5.4.13.5, ml,
‘m3; — masa odwazki badanego zasadowego

weglanu niklawego, g.
Sume¢ X1 zawartos$ci sodu, potasu, wapnia i mag-
nezu obliczy¢ w % mas. wg wzoru

X11=X7+X3+X9+X10 ' (8)
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5.4.13.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw dwoch rownoleglych oznaczan. Réznica mig-
dzy $rednig arytmetyczng a poszczegdlnymi wynikami
nie powinna by¢ wigksza niz 0,006% dla gatunku cz.d.a.
i 0,015% dla gatunku cz.

5.5. Ocena wynikow badan. Parti¢ zasadowego
weglanu niklawego nalezy uzna¢ za zgodna z wyma-
ganiami normy, jezeli wyniki badan probki zasadowego

weglanu niklawego, pobranej wg 5.3, odpowiadajg wy-
maganiom wg rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikéw. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowac zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdcj
partii zasadowego wegglanu niklawego producent obo-
wigzany jest wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadcze-
nie, w ktérym m.in. nalezy podac¢ wyniki przeprowa-
dzonych badan.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsicbiorstwo Przemy-
stowo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zaklad
Odczynnikdw Chemicznych, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-55/C-80560

a) wprowadzono oznaczanie zawartosct niklu metoda komplek-
sometryczng zamiast oznaczania zawarto$ci niklu metodg wagows.

b) wprowadzono oznaczanie zawartoSci siarczanOw metoda tur-
bidymetryczna zamiast wagowa i zaostrzono wymagania dotyczgce
dopuszczalnej zawartosci siarczanoéw dla gatunku cz.d.a. 1 cz

¢) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci miedzi 1 olowiu metoda
absorpcji atomowej zamiast oznaczania zawarto$ci metali ci¢zkich
grupy siarkowodorowej.

d) wprowadzono oznaczanie zawartoéci zelaza 1 kobaltu metoda
absorpcji atomowej 1 zaostrzono wymagania dla gatunku cz.d.a.
I CZ.

¢) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci cynku metoda absorpej
atomowej 1 zaostrzono wymagania dla gatunku cz.d.a. i cz.

f) wprowadzono oznaczanie zawartosci sodu, potasu, wapnia
i magnezu metodg absorpc)i atomowej zamiast oznaczania zawar-
to$ci soli metali nie strgcajacych si¢ siarczkiem amonowym.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. *Wytyczne pobicrania i przy-

gotowywania probek
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanic malych zawartosci

chlorkow metodg turbidymetryczng
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczandw w bezbarwnych roztworach metods turbidymetryczng
PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometrycztic metody.
oznaczania zawarto$ci kationu glownego sktadnika
PN-81/C-06500 Analiza chemiczna.

i roztworOw pomocniczych
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do

kolorymetrii i nefelometrii
PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste

nie, przechowywanie 1 transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygo-
towania sredniej probki laboratoryjne]

Przygotowanie odczynnikow

Pakowa-

PN-81/M-78216 Palety fadunkowe plaskie jednoplytowe czterowey-
sciowe bez skrzydel drewniane 800 X 1200 — EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania 1 zapisywania hczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. OdpornoS¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki
i znakowanic. Wymagania podstawowe

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

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polictylenowe otwarte plaskie, bez fald bocznych zerze-
wane

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamknigcia. Wy-
magania i badania

BN-73/6419-04 Tasmy samopizylepne z folit wiskozowej 1 nieplas-
tyfikowanego polichlorku winylu. Szeregl wymiarowe

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

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

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo Przewozowe (Dz. UL
nr 53 poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o ladowaniu i zabezpicezeniu prze-
sytek towarowych (Dz. TiZK nr 9 pors. 68 z 1985 r.)

Przepisy o fadowaniu wagonow towarowych. Zatgeznik IT do Umowy
0 wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komuiniha-
¢ji migdzynarodowej (R1V) (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 7z 1981 r.)
wraz z poZnicjszymi zmianami

Zarzadzenic Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochodow cigzarowych 1 przyczep (Mon. Pol.
nr 24 poz. 123 z 1963 r. i nr 35 poz. 250 7z 1968 r.)
4. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,

cz. — 1331-42,
S. Autor projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub,
Renata Wojtowicz — Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe —

Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zaktad Odezynnikow Che-
micznych, Lublin.



