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PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Zasadowy węglan niklawy Zamiast 
PN-55/C-80560 

1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest zasadowy węglan niklawy 
stosowany jako odczynnik chemiczny. Zasadowy węglan . 

niklawy ma: 
a) przybliżony wzór chemiczny NiCOJ' 2Ni(OHh . 

. 4H20, 
b) masę cząsteczkową 376,2 dla substancji bezwod

nej 304,2. 

2. PODZIAL I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości zanieczysz
czeń rozróżnia się dwa gatunki zasadowego węglanu 
niklawego, oznaczone: 

cZ.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 
2.2. Przykład oznaczenia zasadowego węglanu nikla

wego czystego do analizy: 

ZASADOWY WĘGLAN NIKLAWY eZ.d.a. BN-87/6191-183 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Zasadowy węglan niklawy 
powinien być proszkiem barwy jasnozielonej, nieroz
puszczalnym w wodzie, łatwo rozpuszczalnym we 
wszystkich kwasach mineralnych. 

3.2. Wymagania chemiczne wg tab\. l. 

Tablica 1 

Wymagania 
Gatunki 

eZ.d.a. cz. 

a) Tożsamość wg 5.4.3 
b) Ni 2+, O/o( mlm), .. 

47,0 45,0 /lIe mniej nlz 
c) Substancji nierozpuszczalnych 

w HCI. %(m/m), nic więcej niż 0,01 0,02 
d) Chlorków (Cr), %(m/m), nie wię-

ceJ niż 0,005 0,010 
e) Siarczanów (SD ~-), %(m/m), me 

więcej niż 0,002 0,010 
f) Olowiu (Pb2'), %(m/m), nie więcej 

niż 0,002 0,004 
g) Miedzi (Cu2+), %(m/m), nie więcej 

niż 0,003 0,006 

Grupa katalogowa 1051 

cd. tabl. I 

Wymagania 
Gatunki 

cZ.d.a . cz. 

h) Kobaltu (C02), %(mlm), nie wię-
cej ni:ż 0,02 0,10 

i) Żelaza (Fel·), %(m/m), nie więcej 
niż 0,001 0,005 

j) Cynku (Zn2+), %(mlm), nie więcej 
niż 0,002 0,010 

k) Suma zawartości sodu, potasu, 
wapnia i magnezu (Na· + K+ + 
+ Ca2' '+- Mg2'), %(mlm), nie wię-
cej niż 0,06 0,15 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Zasadowy węglan niklawy na
leży pakować, znakować, przechowywać i transporto
wać zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obo
wiązującymi przepisami w transporcie kolejowym i dro
gowymi). 

4.2. Pakowanie , 
4.2.1. Opakowania jednostkowe 
a) Słoje ze szkła brunatnego typu POCH wg 

BN-84/6833-23, zamykane nakrętką z tworzywa sztucz
nego wyłożoną podkładką polietylenową lub inną che
micznie odporną wg BN-73/64 19-02. Nakrętki dodat
kowo zabezpieczone taśmą samoprzylepną szerokości 
25 lub 50 mm wg BN-73/64 19-04. Masa netto: 100, 
250, 500, 1000 g. 

b) Worki z folii polietylenowej wg BN-84/64 14-06. 
Masa netto: 35 i 50 kg. 

4.2.2. Znakowanie opakowań jednostkowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87/C-80001. 
.Zasadowy węglan niklawy nie podlega przepisom 

znakowania odnoszącym się do substancji niebezpiecz
nych , 

4.2.3. Opakowania transportowe 
4.2.3.1. Opakowania transportowe dla słoi stanowią 

skrzynki drewniane zamknięte, wg BN-63/716I-06 lub 

I) Patrz Informacje dodatkowe p. 3. 

Zgłoszona przez Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Handlowe Polskie Odczynniki Cheniiczne 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemysłowej dnia 19 października 1987 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca 1988 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 1/1988, poz. 2) 
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palety skrzynkowe z drutu typu UJ C, odporne na na
raże nia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/0-79 100, 
odpowiednio dla grupy 2, klasy 2 i odmiany I. 
. Pojedyncze słoje należy zabezpieczyć przed rozbi

ciem materiałem amortyzującym, np. I'olią pneumopak 
lub innym podobnym i układać w skrzynkach w. jednej 
warstwie. 

4.2.3.2. Opakowania transportowe dla worków z folii 
polietylenowej sta nowią bębny tekturowel), beczki 
drewniane wg PN-76/0-7935I odporne na narażenia 

mechaniczne spra wdzone wg PN-86/0-79 100, odpo
wiednio dla grupy 2, klasy 2, odmiany 3. 

D opuszcza się inny rodzaj i wielkość opakowani a 
jedn ostkowego i transportowego, po uprzednim uzgod
ni'eniu z odbiorcą i przewoźnikiem oraz jeżeli zabez
pi ecza jakość produktu w sposób nie , go rszy niż wy
żej wymienione opakowania i ma wymiary zgodne 
z f>N -78/0-79021. 

4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87/C-8000J umieszczając dodat
kowo: 

<1) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1, 
2.4.J i 2.4.10, 

b) dopuszczalną liczbę warstw składowania. 
4.2.5. Formowanie jednostek ładunkowych. W przy

padku stosowania paletyzacji opakowania transportowe 
na leży I'ormować na paletach 800 X 1200 mm wg 
PN-8 1/ M-78216. Ładunek na palecie należy zabezpie
czyć przed przesuwa niem s ię i del'ormacją, tak aby 
tw,·,rzył wraz z paletą zwa rtą i stabilną jedn ostkę ła

dunkową· 

4.3. Przechowywanie. Zasadowy węglan niklawy na
leży pTzechowywać w krytych , suchych i dobrze wen
tylowanych pomieszczeniach magazynowych . 

Okres gwa rancji wynosi 2 lata od daty produkcji. 
Dopuszczalna liczba warstw skladowania dla beczek 

drewnianych i dla skrzynek wyn()~i 4, dla palet skrzyn
kowych z drutu - 3, dla bębnów tekturowych - I. 

4.4. Transport. Zasadowy węglan niklawy nie pod
lega przepisom RIO/ ADR . Opakowa ny wg 4.2 można 
przewozić dowolnym krytym środkiem transportu , 
zgodnie z obowiązującym i przepisami transportowymi 2). 

Dopuszcza lna liczba warstw ładowania dla skrzynek 
wynosi 4, dla beczek drewnianych - 3, dla palet skrzyn
kowych z drutu - 2, dla bębnów tekturowych - I. 

Wago ny lub samochody po winny być zaopatrzone 
w znaki manipulacyjne wg PN-85/ 0-79252 oraz mieć 
potwierdzenie o dopuszczen iu do eksploatacji. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzenie wymagań ogó ln ych (3.1), 
b) spnlwdzenie tożsam ośc i (3.2a), 
e) oznaczan ie zawart()śei niklu (3.2b), 
d) pznaezanie I.awa rtości substancji nierozpuszczal

nyc h w kwasic solnym (J.2c), 

') Wl'dlll~ ZN-79/ ZZG-I II - I77. 
' ) P"lr~ In lon1,acjl' dodalkowl' p. 3. 

e) oznaczal1le zawartości chlorków (3.2d), 
f) oznaczal1le zawartości siarczanów (3.2e ), 

g) oznaczal1le zawartości ołowiu (3.2r), 
h) oznaczanie zawartości miedzi (3.2g), 
i) oznaczal1le zawartości kobaltu (3.2h), 
j) oznaczanie zawartości że l aza (3.2i), 
k) oznaczal1le zawa rt ości cynku (3.2j), 
I) oznaczanie sumy zawartości sodu, potasu, wapnia 

magnezu (3 .2k). 

5.2. Wielkość partii. Partię produktu opakowanego , 
stanowi najwyżej 500 kg zasadowego węglanu nikla-
wego. 

5.3. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika gatunku 
cZ.d.a. należy pobierać zgodn ie z PN-70/ C-80047, prób
ki odczynnik a gatunku cz. należy pobierać zgodnie 
z PN-67/C-04500. Z przedstawionej do badań partii ' 
należy wylosować sposobem losowym "na ślepo" opa
kowania w liczbie podanej w tabl. 2. Z każdego wy
losowanego opakowania na l eży pobrać co najmniej 2 
próbki pierwotne. Najmniejsza wielkość , próbki pier
wotnej powinna wynosić 100 g, natomiast wielkość 

śred niej próbki laborato ryj nej powinna wynosić 500 g. 

Tablica 2 

Liczba opakowań w partii Liczba opa kowań wylosowanych 

do 15 5 
16 -0-25 7 
26 -0-63 8 
64 -o- 160 9 

ponad 160 10 

5.4. Opis badań 
5.4.1. Wytyczne ogólne. Podczas analizy , jeżeli me 

zaznaczono inaczej należy stosować wyłącznie odczyn
niki w ga tunku cZ.d .a. oraz wodę destylowaną lub wodę 
o równoważnej czystości. Ważenie do stałej masy na
leży interpretować wg PN-81 /C-O 1055 p. 2.4.4. 

5.4.2. Sprawdzanie wymagań ogólnych. Ocenić wizu
a lni e postać i barwę próbki zasadowej węglanu nikla
wego wg PN-8I1C-01055 p. 2.l.l i 2.1.2; rozpuszczal
ność określić wg PN-8I1C-01055 p. 2.2. 

5.4.3. Sprawdzanie tożsamości 
5.4.3.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na reakcji 

tworzenia w środowisku zasadowym różowoczerwone

go osadu dwumetyloglioksymianu niklawego. 

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak, roztwór 1O%(m/m). 
b) Dwumetyloglioksym, roztwór alkoholowy 

I %(m/ m), przygotowany wg PN-8I1C-06500 p. 2.2.26. 
c) Kwas so lny, roztwór o p (HCI) = 1,12 g/mI. 

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Około 0,1 g próbki 
zasadowego węglanu nik lawego umieścić w probówce 
pojemności 15 mI , dodać 2 mI wody, następnie ostroż
nie kroplami dodać 0,5 mI kwasu so lnego i ogrze- . 
wać do rozpuszczenia osadu . Następnie zobojętnić 

amoniakiem do słabo zasadowc~o odczynu wobec uni
wersalnego papierka wskaźn ik owego. Powinien wytrą
cić się różowoczerwony osad dwumetyloglioksymi'anu 
niklawego. 
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5.4.4. Oznaczanie zawartości niklu 
5.4.4.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na kom

pleksometrycznym miareczkowaniu jonów ' Ni 2+ werse
nianem dwusodowym. 

Nikiel reaguje z wersenianem dwusodowym w sto
sunku ' molowym l: l. 

Koniec reakcji oznacza się za pomocą mieszaniny 
wskaźnikowej mureksydu lub sulfarsazynu. 

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny, roztwór 25%(m/m), przygotowany 

wg PN-81/C-06500 p. 2.2.38. 
b) Roztwór buforowy I wg PN-82/C-04950 p. 2.4.3. 
c) Wersenian dwusodowy, roztwór mianowany 

o c(di-Na-EDT A) = 0,05 mol/I, przygotowany wg 
PN-82/C-04950 p. 2.5. 

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

5.4.4.3. Przygotowanie próbki do oznaczania'. Odwa
żyć około 0,2 g próbki zasadowego węglanu niklawego 
z dokładnością do 0,0002 g, przenieść do kolby stoż
kowej pojemności 250 mi , dodać 2+3 mI wody i 0,5 mi 
kwasu solnego, ogrzewać do rozpuszczenia osadu pod 
szkiełkiem zegarkowym. Szkiełko zmyć wodą. 

5.4.4.4. Wykonanie oznaczania. Próbkę zasadowego 
węglanu niklawego, przygotowaną wg 5.4.4.3, rozcień
czyć wodą do objętości 100 mi i wykonać oznaczame 
wg PN-82/C-04950 p. 2.6.15. 

5.4.4.5. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 

niklu (XI) , oblic zyć w % mas. wg wzoru 

w którym: 
VI 

VI' 0,002935 . 100 
(l) 

objętość roztworu wersemanu dwuso-
dowego o c( di-Na-EDT A) 
= 0,0500 molll zużyta do miareczko
wania, mi, 
masa odważki próbki zasadowego wę-
glanu niklawego, g, 

0,002935 ilość niklu odpowiadająca l mi roz-
tworu wersemanu dwusodowego 
o c(di-Na-EDT A) = 0,0500 mol/I ,.g/ml. 

5.4.4.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco
wy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wy
ników dwóch równoległych oznaczań. Różnica między 
śr~Jnią arytmetyczną i poszczególnymi wynikami ozna
czań nie powinna być większa niż 0,3%. 

5.4.5. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz
czalnych w kwasie solnym 

5.4.5.1. Zasada oznaczania po\eg(1, na ogrzewaniu od
ważki badanego zasadowego węglanu niklawego z roz
tworem kwasu solnego, odsączeniu, wysuszeniu i zwa
żeniu nie rozpuszczonej pozostałości. 

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory 
a) Azotan srebra, roztwór o c(AgN0 3) = 0,1 mol/l. 
b) Kwas solny, roztwór o p(HCI) = 1,12 g/mI. 
5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 25 g bada-

nego zasadowego węglanu niklawego z dokładnością 
do 0,01 g, przenieść do zlewki pojemności 400 mi, 
dodać 75 mi wody. Następnie dodać 125,0 mi kwasu 

solnego, przykryć szkiełkiem zegark.owym i ogrzewać 
w ciągu l h na wrzącej łaźni wodnej. Nierozpuszczo
ną pozostałość odsączyć przez szklany tygiel do są

czenia nr 4, przemyć gorącą wodą do zaniku reakcji 
na jon CI- (próba z azotanem srebra) i wysuszyć w tem
peraturze 105+llO°C do stałej masy. 

5.4.5.4. Wynik końcowy oznaczania. Należy wykonać 
dwa równoległe oznaczania. Próbka zasadowego węgla
nu niklawego odpowiada wymaganiom normy, jeżeli 
masa wysuszonej pozostałości nie przekroczy: 

dla odczynnika cZ.d.a. - 2,5 mg, 
dla odczynnika cz. - 5,0 mg. 
5.4.6. Oznaczanie zawartości chlorków 
5.4.6.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04518 

p. 2.3.1 oraz roztwór wzorcowy zasadowego węglanu 
niklawego nie zawierającego chlorków. 5 g zasadowego 
węglanu niklawego odważonego z dokładnością do 
0,01 g umieścić w kolbie pomiarowej pojemności 100 mi , 
rozpuścić w mieszaninie składająccj się z 25,0 mI k wa
su azotowego i 40 mi wody, następnie należy roztwór 
wygotować w celu odpędzenia dwutlenku węgla, dodać 

3,5+4,0 mi roztworu azotanu srebra, rozci eńczyć do 
kreski i odstawić na 18+20 h. 

Następnie należy roztwór przesączyć i do przygoto
wania roztworu porównawczego pobrać 20,0 mi prze
sączu. 

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. l g badanego zasado
wego węglanu niklawego, odważonego z dokładnością 
do 0,01 g, umieścić w kolbie stożkowej pojemności 

100 mi, zwilżyć 20 mi wody i niewielkimi porcjami 
dodawać 6,0 mi kwasu azotowego do całkowitego roz
puszczenia osadu. Następnie roztwór odparować do 
sucha. Pozostałość rozpuścić w 10+15 mi wody i wy
konać oznaczanie - wg PN-82/C-045l8 p. 2.3.3. 

Badany zasadowy węglan niklawy odpowiada wyma
ganiom normy, jeżeli zmętnienie powstałe po 15 min 
w roztworze badanym jest mniejsze lub równe zmę t 

nieniu roztworu porównawczego zawierającego w tej 
samej objętości te same ilości odczynników ora z: 

dla odczynnika cZ.d.a. - 0,05 mg CI -, 
dla odczynnika cz. - 0,1 mg cr 

i 20,0 mi roztworu wzorcowego zasadowego węglanu 
niklawego nie zawierającego chlorków. 

5.4.7. Oznaczanie zawartości siarczanów 
5.4.7.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04519 

p. 2.3.1 oraz roztwór wzorcowy zasadowego węglanu 
niklawego nie zawierający siarczanów. 2,5 g zasadowego 
węglanu niklawego, odważonego z dokładnością do 
0,01 g, umieścić w kolbie pomiarowej pojemności 100 mi, 
zadać 70 mi wody i niewielkimi porcjami dodawać 10,0 mi 
kwasu solnego do całkowitego rozpuszczenia osadu. 
Roztwór wygotować w celu, odpędzenia dwutlenku 
węgla. Następnie dodać 15,0 mi chlorku barowego, 
dopełnić do kreski i zostawić na 12 h. Po upływie 
tego czasu zdekantować przezroczysty roztwór znad 
osadu i do przygotowania roztworu porównawczego 
pobrać 20,0 mi przesączu. 

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego za
sadowego węglanu niklawego odważonego z dokład
nością do 0,01 g umieścić w kolbie stożkowej po-
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jemności 100 mI, zwilżyć 10 mI wody i niewielk imi 
po rcjami dodawać 20,0 mI kwasu solnego 25 %(m/m) 
d o całkowitego rozp uszczenia osadu. 

5.4.8.8. Obliczanie 
ołowiu (X2) obliczyć 

X2 

wyników oznaczania. Zawartość 

w % mas. wg wzoru 

al . h . 100 
(2) Następnie roztwór odparować do sucha . Pozostałość 

rozpuścić w 10-.;-15 mI wod y i wykonać oznaczanie 
wg PN-82/C-04519 p. 2.3.2. -. w k tórym: 

Badany zasadowy węglan niklawy odpowiada wyma-
gani om normy, jeżeli zmętnien ie powstałe w roztworze 
badanym jest mniejs ze lub równe zmętnieniu roztworu 
porówna wczego, zawierającego w t~j samej objętości 

te same il ośe i odczynn ik ów oraz: 
d la odczynnika cZ. d.a. - 0,01 mg ScY4-, 

dl a odczyn nika cz. - 0,05 mg SO~-
i 20 ,0 mI ro ztworu ' wzorcowego zasadowego węglanu 
niklawego nie zawierającego siarczanó w. 

54.8. Oznaczanie zawartości ołowiu 
5.4.8.1. Zasada metody. Oznaczanie ołowi u wyko nuje 

się metodą płomie niowej absorpcyjn ej spektrometrii 
a tomowej. 

5,4.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy spek tralnie cz., roztwór 25%(m/m). 
b) Roztwór wzorcowy za wierający jony Pb2

+, przy
go towany wg PN-81/C-06503 p . 2.2.1.46b), rozcieńczo
ny !0+90. 

I mI rozcieńczonego rozt wo ru wzorcowego zawie ra 
I . I U-4 g Pb2 +. 

5.4.8.3. Apa ratura i przyrządy 
al Spektrometr do absorpcji ato mowej z komplet

nym wyposażeniem. 

b l Lampa o łowiowa z katodą wnękową. 

5.4.8.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wy k onać w pl o mieniu acetyle nowo-powietrznym, 
w o ptymalnych wa runk ach ustalonych dla stosowanego 
aparatu. Absorba ncję ołowiu n a l eży mierzyć przy 'dłu
gości fali 217 lub 283,3 nm. 

Pr:ryrząd do po miaru należ y przygotować zgodnie 
z instrukcje) obsługi . 

5.4.8.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. Od wa
żyć około 4 g badanego zasadowe!,!o węgla nu nikla 
wego z dokładnością d o 0 ,0 I g, umieścić w kolbie 
pom iarowej poj e mn ości 100 mi, zwilżyć 20 m I wody, 
dodać 15 -.;- 18 mi kwasu azo towego , w razie potrzeby 
lekko podgrza ć i wym i e szać do roz puszczenia osadu , · 
dopełn ić do kreski i dokładnie wymieszać (roztwór A). 

5.4.8.6. Wzorcowanie . Do czterech kolb pomiaro
wych pojemności 100 mI odm ierzyć kolejno: 0,5 , 1,0, 
2,0. 4,0 mi rozcieńczon ego roztwo ru wzorcowego oło
wiu . dopełnić do kreski i dokładn ie wymieszać. 

St<;że ni e ołowiu w poszczególnych ko lbac h wynosi : 
5· 10-7 I· 10-6 2· 10-6 4· 10-6 ~/ml. Zm i erzyć a bsor-

~ , , L · '" 

ba nej<; ołowiu w przygotowanej ska li wzorców w wa
runkacll podanych w 5.4.8.4, a z uzyskanyc h wyników 
sporządzić wyk res krzywej wzo rco wej , odkładając na 
osi odci<;tych s t<;żeni a w g/m i, a na osi rzędnyeh -
odpowi adające im wartości a bsorbancji. 

5.4.8.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorbancję 
ołowiu w roz two rze przygo towanym wg 5.4.8.5, w wa
ru nkach po danych w 5.4.8.4. Z krzy wej wzorcowej 
odczytać st<;żen ie ołowi u w roZI worZl·. 

a I stę żen ie ołowiu odczy tane z krzywej wzorco
wej, g/mi, 
objętość roztworu przygotowanego Vvg 5.4. 8.5, 
mi , 
masa odważki badanego zasadowego węglan u 

niklawego, g. 

5.4.8.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń
co wy oznacza nia należy przyjąć śred n ią arytmetyczną 

wyników dwóch równoległych oznaczań. Różnica mię
d zy średnią a rytm etyczną a p oszczegó lnymi wynikami 
nie powinna być większa niż 0,0002% d la gatun ku 
cZ.d .a . i 0,0004% d la gatunku cz. 

5.4.9. Oznaczanie zawartośc i miedzi 
5.4.9.1. Zasada metody. Oznacza nie miedzi wykonuje 

się met odą płomien i owej absorpcyjnej spektrometrii 
a tom o wej . 

5.4.9.2. O dczynniki i roztwory. Roztwór wzorcowy 
zawierający jon y Cu2+, przygotowany wg PN-8l/ 
C-06503 p. 2.2 . 1.42 i rozcieńczony 10+90. l mI roz
c ieńczo nego roztworu wzorcowego za wiera l· 10-4 g 
C 2+ 

U . 

5.4.9.3 . Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcji atomo wej z kompletnym 

wyposą żeniem. 

b) Lampa miedziowa z katodą wnęk ową. 

5.4.9.4. Warunki fotometrowania wL~ 5.4 .8>4. 
Absorbaneję miedzi należy mierzyć przy długoś ci fali 
324,7 nm. 

5.4.9.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. 50,0 mI 
rozt woru A wg 5.4.8.5 przenieść do kolby p o m iarowej 
pojemnośc i 100 mI, dopełnić , wodą do kresk i i staran
nie wy 11ll eSzać. 

5.4.9.6. Wzorcowanie. D o czterech ko lb pomiaro
wych pojemności 100 mI odmi erzyć kolejno: 0,2, 0 ,5, 
1,0, 3,0 mI rozcień czonego roztworu wzorcowego mie
dzi, dopełni ć do kreski i dokładnie wymieszać . Stęże

nie mi edzi w poszczegó lnych kolbach wynos i: 2 ' 10-7
, 

5· 10-7 , l · 10-6 , 3· 10-6 g/mI. 

Zmierzyć aborbancję miedz i w przygotowanej ska li 
wzorców w warun kach podanych w 5.4.9.4 , a z uzys
kanych wyników wykreś lić krzywą wzorcową wg 5.4.8.6. 

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. Zmie rzyć abso rbancję 

mied 7i w roztworze przygotowanym wg 5.4.9.5 w wa
runkach poda nyc h w 5.4.9.4. Z krzywej wzorcowej od
czytać st<;7e ni c miedzi w roztworze . 

5.4.9.8. Obliczanie wyników oznaczania. Za wa rtość 
miedzi (X3) obliczyć w % mas. wg wzoru 

a 2 . V2 . 100 . 100 

m 2· 50 

w którym: 

a 2 ' V 2 ·2· 100 
(3) 

m 2 

a 2 - s tęże ni e miedzi odczytane z krzywej wzorco
wej , g/ mI, 
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V2 - objętość roztworu przygotowanego wg 5.4.8 .5 , 
mi , 

1/12 - masa odważki badanego zasadowego węglan u 
nik lawego wg 5.4.8. 5, g. 

5.4.9.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wyni k koń

cowy oznaczania należy przyjąć ś rednią arytmetyczną 

wyników dwóch równo l egłych oznaczań . Różnica mię

dzy średni ą ary tmetyczną a p oszczególnymi wynikami 
nie po winna być większa niż 0,0003% dia gatunku 
cz.d.a . i 0,0006% dla gatunku cz. 

5.4.10. O znaczanie zawartości l.;.>baltu 
5.4.10.1. Zasada metody. Oznaczanie kobaltu wyko

nuje s ię metodą płom i en i o wej absorpcyjnej spektrome
trii atomowej. 

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory . Roztwór wzorcowy 
• 

zawierający jony Co2+, przygotowany wg PN-811 
C-06503 p. 2.2.1.35 , rozcieńczony 10+90. 1 mi rozcień
czonego roztworu \V7orcowego zawiera 1 . 10-4 g C 0 2+. 

5.4.10.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcj i atomowej z ko mplet

nym wyposażen iem. 
b) Lampa kobaltowa z ka todą wnękową. 
5.4.10.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.8.4. 

Absorbancję kobaltu należy mierzy~ przy długości fali 
240,7 nm. 

5.4.10.5. Przygotowanie próbki do oznaczani :'!. 25,0 mI 
roztworu A wg 5.4.8.5 przenieść do kolby pomia ro
wej pojemności 100 mI , dopełnić wodą do kreski i do
kładnie wymieszać. 

5.4.10.6. Wzorcowanie. Do pi ęci u kolb pom iarowych 
pojem nośc i 100 mI odm ierzyć kolejno: 1,0 , 2,0 , 5,0, 
10,0, 20,0 mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
koba ltu , dopełn ić do kreski i dokładnie wymieszać . 

Stęże ni e k obaltu w poszczególnych kolbach wy nos i: 
I . 10-6 2· 10-6 5· 10-6 I· 10-5 2· 10-5 o/mI , , , , b' 

Zm ie rzyć absorbancję kobaltu w przygo,towanej skali 
wzorców w warunkach podanych w 5.4.10 .4, a z uzys
kanych wyników spo rządzić wykres krzywej wzorcowej 
wg 5.4. 8.6. 

5 .4.10.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć ahsOI ban
cję k oba ltu w roztworze przygotowanym wg 5.4.10.5 , 
w warunkach podanych w 5.4.10 1. Z krzywej wzor
cowej odczytać stężen i e kobaltu v, roztwocz"". 

5.4.10.8. Obliczanie wyników oznaczania . Zawartość 
koba lt u (X4) obliczyć w % mas. wg wzo ru 

w któ rym : 

a 3 • V 2 • I 00 . 100 

f?'l 2 · 25 
(4) 

a3 - stę żenie kobaltu odczy tane z krzywej wzor
cowej, g/m I, 

V 2 - objęrość roztworu przygotowanego wg 5.4.8.5, 
in !, 

1/1 2 - masa odważ k i bada nego zasadowego węglanu 
niklawego wg 5.4.8.5, g. 

5.4.10.9. Wynik końcowy oznaczania . Za wynik k oń
-cowy oznaczania n a l eży przyjąć śred n i ą a rytmetyczną 

wyników d wóch równol egłych oznacza ń. Różnica mię

dzy średnią arytmetyczną a poszczegółIlj 'l;i wy nika mi 

nie powinna być większa niż 0,002% dla gatunku cZ.d.a. 
0,01% dla ga tunku cz. 
5.4.11. Oznaczanie zawartości żelaza 
5.4.11 .1. Zasada metody. Oznaczanie że la za wykohu

je s ię metodą płomieniowej a bsorpcyjnej spektrometrii 
atomowej. 

5.4.11.2. Odczynniki i roztwory . Roztwór wzorcowy 
za wierający jony Fe3+, przygotowan y wg PN-8I1C-06503 
p. 2.2.1.75 , rozc i eńczony 10+ 90. 1 mI rozclenczonego 
roztworu wzorcowego zawiera 1· 10-4 g Fe3+. 

5.4.11.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do a bsorpcj i atomowej z komplet

nym wyposażen iem. 
b) La mpa żelazowa z katodą wnękową. 

5.4.11.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.8.4 . 
A bsorbancję żela za na leży mierzyć przy długości fali 
248,3 nm. 

5.4.11 .5. Przygotowanie próbki do oznaczania - wg 
5.4 .8. 5. 

5.4.11.6. Wzorcowanie. Do pi ęciu ko lb pomiarowych 
pojemności JOO m I odmierzyć kolejno: 0 ,3, 0,5 , 1,0, 
2,0, 3,0 mi rozcieńczonego roztwo ru wzorcowego żela
za, dopełnić do kreski i dokładnie wym ieszać. Stęże

nie żelaza w poszczegó lnyc h ko lbac h wynosi: 3· JO', 
5· JO-7 1 · 10-6 2 .10-6 3· 10-6 u/mI , , , b ' 

Zmierzyć absorbancję żelaza w przygotowanej ska li 
wzorców w waru nkach podanych w 5.4.11, ,a z uzys
kanych wyników sporządzić wykres krzywej wzorco
wej wg 5.4.8.6 . 

5.4.11.7. W-ykonanie oznaczania. Zmierzyć absorban
cję żelaza w roztworze przygo towa nym wg 5.4.11.5 , 
w warunkach poda nyc h w 5.4. 11.4. Z krzywej wzor
cowej odczytać stężen i e że laza w roztworze . 

S.4.D .8. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 
żelaza (X5) ob liczyć w % mas. wg wzoru 

a4 • V2 . 100 
XS= (5) 

w którym : 
a 4 s tężenie że laza odczy tane z krzywej wzorco

wej, g/mI , 
V 2 objętość roztworu przygo towa nego wg 5.4.8.5, 

mI, 
1/12 masa odważk i badanego zasadowego węglanu 

niklawego, g. 
5.4.11.9. Wynik 'końcowy oznaczania. Za wyni k f.oń

cowy oznaczania należy przyjąć średnią a rytme tyczn ą 

wyników dwó ch równo l egłyc h oznaczań. Różn ica mię

dzy ś red ni ą aryt metyczną a poszczególnymi wyni kami 
nie p owi nna być większa ni ż 0,0002% dla gatunku 
cz.d.a. i 0,0005% dla ga tunku cz. 

5.4.12. Oznaczanie zawartości cynku ,/ 
5.4.12.1. Zasada metody. Oznaczanie cynk u wykonu

je się metodą płomie niowej absorpcyjnej spektro metrii 
atomowej. 

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory. Ro ztwór wzorcowy 
zaw i erający jo ny Zn 2+, przygo towa ny wg PN-811 
C-06503 p. 2.2 .1.23 , rozc ieńczony 1+99 . 1 mI rozcień

czonego roztworu wzorcowego za wiera l· 10-5 g Zn2+. 
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5.4.12.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet

nym wyposażeniem. 
b) Lampa cynkowa z katodą wnękową. 
5.4.12.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.8.4. 

Absorbancję cynku należy mierzyć przy długości fali 
213,9 nm. 

5.4.12.5. Przygotowanie próbki do oznaczania - wg 
5.4.10.5. 

5.4.12.6. Wzorcowanie. Do czterech kolb pomiaro
wych pojemności 100 mI odmierzyć kolejno: 1,0, 5,0, 
10,0, 20,0 mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
cynku, dopełnić do kreski i dokładnie wymieszać. Stę
żenie cynku w poszczególnych kolbach wynosi: l . 10', 
5'10-7,1'10-6,2'10-6 g/ml. 

Zmierzyć absorbancję cynku w przygotowanej skali 
wzurców w warunkach podanych w 5.4.12.4, a z uzys
kar.ych wyników sporządzić wykres krzywej wzorcowej 
wg 5.4.8.6. 

5.4.12.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorban
cję cynku w roztworze przygotowanym wg 5.4.12.5 
w warunkach podanych w 5.4.12.4. Z krzywej wzor
cowej odczytać stężenie cynku w roztworze. 

5.4.12.8. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 
cynku (X6) obliczyć w % mas. wg wzoru 

w 

as ' V2 . 100·100 a s . V 2' 4 . 100 
X 6 = - (6) 

m2·25 m2 

:: tórym: 
as stężenie cynku odczytane z krzywej wzorco-

wej, g/mi, 
V2 objętość roztworu przygotowanego wg 5.4.8.5 , 

mi , 
m 2 - masa odważki badanego zasadowego węglanu 

niklawego wg 5.4.8.5, g. 
5.4.12.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń

cowy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną 
wyników uwóch równoległych oznaczań. Różnica mię
dzy średnią arytmetyczną a poszczególnymi wynikami 
nie powinna być większa niż 0,0002% dla gatunku 
cZ.d.a . i 0,001 % dla gatunku cz. 

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

5.4.13.1. Zasada metody. Oznaczanie sodu, potasu, 
wapnia i magnezu wykonuje się metodą płomieniowej 

absorpcyjnej spektrometrii atomowej. 
5.4.13.2. Odczynniki i roztwory 
a) Chlorek lantanowy, roztwór O,4%(m/m), 1,33 g 

tlenku lantanowego, odważonego z dokładnością do 
0,01 g zwilżyć wodą, dodać 2,0 mi kwasu solnego, 
dopełnić ' do objętości 500 mi i wymieszać. 

b) Kwas solny spektralnie cz. p(HCI) = 1,19 g/mI. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Na+, przy

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.60, rozcieńczony 
10+90. I mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego za
wiera I· 10-4 g Na +. 

d) Roztwór wzorcowy zawierający jony K+, przygo
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49, rozcieńczony 
10+90. I mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego za
wiera I· 10-4 g K+. 

e) Roztwór wzorcowy zawierający jony Ca2+, przy
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70, rozcieńczony 
10+90. l mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego za
wiera l· 10-4 g Ca2+. 

f) Roztwór wzorcowy zawierający jony Mg2+, przy
gotowany wg PN-81/C-0650J p. 2.2.1.39a), rozcieńczo
ny 10+90. l mi rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera l· 10-4 g Mg2+. 

5.4.13.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet

nym wyposażeniem. 

b) Lampy: sodowa, potasowa, wapniowa magne
zowa z ka todami wnękow~mi . 

5.4.13.4. Warunki fotometrowania wg 5.4.8.4. 
Absorbimcję sodu należy mierzyć przy długości fali 
589,0 nm , potasu przy długości fali 766,5 nm, wapnia 
przy długości fali 422,7 nm, a magnezu przy długości 
fali 285 ,2 nm. 

5.4.13.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. Odwa
żyć l g badanego zasadowego węglanu niklawego z do
kładnością do 0,01 g, umieścić w kolbie pomiarowej 
pojemności )00 mI , dodać 1,5+2 mi kwasu solnego 
i mieszać do rozpuszczenia osadu . Następnie dodać 
20 mi roztworu chlorku lantanowego, dopełnić do kre
ski i dokładnie wymieszać. 

5.4.13.6. Wzorcowanie. Do czterech kolb pomiaro
wych pojemności 100 mI odmierzyć kolejno po: 1,0, 
3,0, 5,0 i 7,0 mi rozcieńczonych roztworów wzorco
wych sodu , potasu , wapnia i magnezu, dodać po 20 mi 
roztworu chlorku lantanowego, dopełnić do kreski i do
kładnie wymieszać. Stężenie sodu, potasu, wapnia 
i magnezu w poszczególnych kolbach wynosi: l· 10-6

, 

3 . 10-6 , 5· 10-6 , 7· 10-6 g/mI. Zmierzyć absorbancję so
du , potasu , wapnia i magnezu w przygotowanej skali 
wzorców, a z uzyskanych wyników sporządzić wykre
sy krzywych wzorcowych wg 5.4.8.6. 

5.4:13.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorban
cję 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 odczytać stężenie 
sodu, potasu, wapnia i magnezu w roztworze. 

5.4.13.8. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 
sodu (X7) , potasu (X8) , wapnia (X9) i magnezu (X 10) 
obliczyć w % mas. wg wzoru 

X 7,8,9, 10 

a 6 7 8 9 . V) . 100 , , , 
(7) 

w którym': 

a6,7,8.9 stężenie odpowiednio s.odu, potasu, 
wapnia i magnezu odczytane z krzy
wych wzorcowych, g/ml, 
objętość roztworu przygotowanego wg 
5.4.13.5, mI, 

m ) masa odważki badanego zasadowego 
węglanu niklawego, g. 

Sumę XII zawartości sodu, potasu, wapnia mag
nezu obliczyć w % mas. wg wzoru 

(8) 
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5.4.13.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń
cowy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną 
wyników dwóch równoległych oznaczań. Różnica mię
dzy średnią arytmetyczną a poszczególnymi wynikami 
nie powinna być większa niż 0,006% dla gatunku cZ.d.a. 

0,015% .dla gatunku cz. 

5.5. Ocena wyników badań. Partię zasadowego 
węglanu niklawego należy uznać za zgodną z wyma
ganiami normy, jeżeli wyniki badań próbki zasadowego 

węglanu niklawego, pobranej wg 5.3, odpowiadają wy
maganiom wg rozdz. 3. 

5.6. Interpretacja wyników. Przy obliczaniu wyników 
należy stosować zasady interpretacj i wg PN -70/ N -02120 
p. 2.3.2 (metoda Z). 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Do każdej 

partii zasadowego węglanu niklawego producent obo
wiązany jest wystawić i przesłać odbiorcy zaświadcze
nie, w którym m.in. należy podać wyniki przeprowa
dzonych badań. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Przeds i ębiorstwo Przemy
słowo-Handlowe - Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zakład 
Odczynników Chemicznych, Lublin. 

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-55/C-80560 
a) wprowadzono oznaczanie zawartości niklu metodą komplek

sometryczną zamiast oznaczania zawa rtośc i niklu metodą wagową. 

b) wprowadzono oznaczanie zawartości siarczanów metodą tur
bidymetryczną zamiast wagową i zaostrzono wymagania dotyczące 
dopuszcza lnej zawartości siarczanów dla gatunku- cZ.d .a. i cz. 

c) wprowadzono oznaczanie zawartości miedzi i olowiu metodą 

absorpcji atomowej za miast oznaczania zawartoś ci metal i ciężkic h 

grupy siarkowodorowej. 
d) wprowadzono oznaczanie zawartości żela za i koba ltu metodą 

abso rpcji atom owej i zaostrzo no wymagan ia dla ga tunku cz.d.a . 
I cz. 

e) wprowadzono oznaczanie zawartości cynku metodą absorpcj i 
atomowej i zaostrzono wymag:lI1ia dla gatunku cZ.d.a. i cz. 

I) wprowadzono oznaczanie zawartości sodu. potasu. wapnia 
i magnezu metodą absorpcji atomowej zam iast oznaczania za war
tości soli metali ni e strącających się siarczkiem amonowym. 

3. Normy i . dokumenty związane 
PN-81/C-OI055 Analiza chemiCzna. Wytyczne wykonywania badań 
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. 'Wytyczne pob ierania i przy

gotowywania próbek 
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie mal ych zawartości 

chlorków metodą turbidymetryczną 

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawa rtości 

siarczanów w bezbarwnych roztworach metodą t urbidymetryczną 

PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody. 
oznaczania zawartości kationu głównego skład n ika 

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygo towanie odczy nników 
i roztworów pomocniczych 

PN-81 /C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie ro ztworów do 
kolorymetrii i nefelometrii 

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste Pakowa
nie, przechowywanie i transport 

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobiera nia próbek i przygo
towania śred niej próbki laboratoryjnej 

PN-81/M-78216 Palet y ładunkowe pła s kie j ed n opł y t owe czte rowCj-
ściowe bez skrzydeł drewniane ~OO X 1200 - EU R 

PN-70/ N-02120 Zasady zaokrąglania i za pisywania liczb 
PN-7&,0 -7902 1 Opak o wania. System wymiarowy 
PN-86/0-79100 Opako wania transportowe . Odporność na na ra7en ia 

ll1echaniczne. Wymagania i badani~l 

PN-85/0-79252 Opakowania transpo rtowe z za wart ością. Znaki 

i znakowanil' . Wymagania podstawowe 
PN -76/0-79.15 1 Opakowania t ranSpOrlllWe drewniane. BCCl~i 

BN-~4/6414-06 Opak o wania transpo rt owe z twOrtyw sztucznych . 
Worki polietyleno we o twa rte pła skie , bez fałd bocznych z!2 rze
want:' 

BN -73/64 19-02 Opakowania z two rzyw sztucznych. Zamkni,cia. Wy
magania i badania 

BN-73/64ł9-04 Taśmy sa mo przylepne z folii wi skozowej i ni ep l;lS
tyfik o wanego polichlorku wi nylu . Szeregi wymiarowe 

BN-84/ 683 3-23 Opa kowania jednostkowe szk lane. Słoj e typu POCH 

do odczyn nikó w chemicznych 
BN-6317 161-06 Skrzynk i i komple ty skrzynk owc' z ta rci cy d" "d-

czyn ników c hemicznydl . 
Us tawa z dnia 15 li stopada J9g4 r. Pr<lwo Przewozowe (Dz. U. 

nr 53 poz. 272 z 1984 r.) 

Regulamin Przedsiębi o rstwa PKP o lado wa niu i zaho.pi c·czeniu p rze
syłek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z Ins r .) 

Przepisy o ladowa niu wagonó w tow'!I'(l\vyc h. Zal;jcznik 11 do Umow\ 
o wzajemnym u żytkowaniu wagonó w tow<l rowych w komu n i~ ; \

cji między narodowej (RIV) (Dz. T iZ K nr 15 pOI. 119 z 1<)8 1 r. J 
wra z z późnIejs zymI 7m lanaml 

Zarządzenie Ministra KOlllunikacji z dnia 7 marc<l 1<)63 r. w sp r,, 
wie ładowania samochodów c i ,żarowyc h i p rzyczep (Mo n. Po l. 
nr 24 poz. 123 z 196.1 r. i nr 35 poz. 250 z 1968 r.) 

4. Symbol wg SWW 
cZ.d.a. - 1331-11.-
cz. - 1331-42. 
5. Autor projektu normy - l11 t! r K rystyn<l Piot rowska-Zub . 

Renata Wójto wicz - Przedsi9bi o rstwo Przc·myslow(l-Hancllmw -
Polskie Odczynniki C hem iczne, Gliwice . Z" kbrd OdClynników Che
micznych . Lublin. 


