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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azo-

tan bizmutawy stosowany jako odczynnik chemiczny.
Azotan bizmutawy ma:

a) wzdr chemiczny Hi(NO,_%)g
by mase czgsteczkows 485,001 (1901 r.).
Al

. SHZO.

1.2. 7akres stosowania normy. Norme nalezy stoso-
wac w zakresie produkcji i obrotu.
2. PODZIAL | OZNACZENIE
2.1.. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gléwnego

sktadnika i zanieczyszczen,w normie ustala sie dwa gatunki
azotanu bizmutawego, oznaczone:
cz.d.a. - czysty do analizy,

CZz. - CZySsly.

2.2. Przyklad oznaczenia azotanu bizmutawego czys-

tego do analizy:

AZOTAN BIZMUTAWY cz.d.a. BN-79/0191-150

3. WYMAGANIA

J.1. Wymagania ogdlne. Azotan bizmutawy powinien

miel postad bezbarwnego krystalicznego proszku lub nie-
wielkich krysztaléw rozpuszczalnych w kwasach., W  wo-

dlzie rozkiada si¢ tworzac sél zasadowa.

J.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tabl. 1.

cd. tabl. 1
Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.

b) Zawartos$é substancji nie-

nierozpuszczalnych w kwa-

sie azotowym, %, nie

wiecej niz 0,003 0,005
c) Zawartoéé chlorkéw (Cl1 ),

nie wiecej niz ' 0,002 0,005
d) Zawartos$é siarczandw (SOi—),

%, nie wigcej niz 0,02 0,05
e) Zawarto$é soli amonowych

(N}{z), %, nie wiecej niz ©0,0025 | 0,005

. e3 2+
f) Zawartosé zelaza (Fe™ ),

%, nie wiecej niz 0,001 0,002
g) Zawartos$é miedzi (Cu2+), %y

nie wigcej niz 0,001 0,002
h) Zawarto$é magnezu (Mgz+) ;

%. nie wigcej niz 0,005 0,01
i) Zawartos$é olowiu (Pb2+) ; B

nie wiecej niz 0,01 0,02
j) Zawartoéé srebra (Ag+) y %,

nie wigcej niz 0,001 0,01
k) Zawartosé wapnia, sodu

i potasu (Ca+Na+K), %,

nie wiecej niz 0,01 0,02
1) Zawartoséd arsenu (As), %,

niec wiecej niz 0,0001 0,0002

L. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Tablica 1
Azotan bizmutawy nalezy pakowad, przechowywad i trans-
Gatunki
Wymagania portowaé zgodnie z PN-70/C-80001.
cz.d.a. Sl Rodzaj opakowania: sloiki szklane z  doszlifowanym
a) Zawartoéé trédjtlenku bizmu- korkiem, z nakretka z tworzywa sztucznego i podkladka
tawego | 131203; . To. nie ) polietylenows .
mniej ni.. 47,5 47,0
Masa opakowan netto: 100 g, 250 g, 500 g.
Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 30 kwietnia 1979 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 kwietnia 1980 r.
\ (Dz. Norm. i Miar ar 26 /1979 poz.119)
NYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1980, Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 1,00 Nakt. 2200455 Zam. 3183/79 Cena zt 5,40
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Na zyczenie odbiorcdw dopuszcza sig inny rodzaj opa-

kowania, jezeli przeprowadzone préby wykazg, ze zabez-
piecza ono produkt w sposdb nie gorszy od ww. opakowan i
ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-

kowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartoéci tréjtlenku bizmutawego (3.2a),
b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w kwa-
sie azotowym (3.2b),

c) oznaczanie zawartosci chlorkdw (3.2¢),

d) oznaczanie zawartoéci siarczandw (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci soli amonowych (5.3¢),

f) oznaczanie zawartoéci zelaza (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2g),

h) oznaczanie zawartoéci magnezu (3.2h),

i) oznaczanie zawartosci olowiu (3.2i),

j) oznaczanie zawartoéci srebra (3.2)),

k) oznaczanie zawarto$ci wapnia, sodu i potasu (J3.2k),

1) oznaczanie zawartoéci arsenu (3.21).

5.2. Pobieranie préobek. Prdébki odczynnika cz.d.a.

nalezy pobieraé¢ zgodnie z PN-70/C-80047.

Ogdlna masa $redniej pobrane) prébki powinna wynosic
co najmniej 200 g.

Przy pobieraniu prébek odczynnika w gatunku cz.. na-
lezy stosowad wytyczne wg PN-07/C-04500, przyjmujgc:

a) wielko§é partii - 500 kg;

b) wielkosé prdébki pierwotnej - 200 g;

¢) liczbe probek jednostkowych - wg tabl. 2;

Tablica 2

Liczba opakowan jednost- lLiczba prdbek
kowych w partii jednostkowych

do 15 5

16 3+ 25 7

26 + 03 3

04 + 100 J

powyzej 100 10

d) wielkos$¢é prébki ogdlnej - rdwng iloczynowi wielkos-

ci probki pierwotnej i liczby prébek jednostkowych.

5.3. Op's badan

5.3.1.

(11,0,

Oznaczanie zawartosci trdjtlenku  bizmutawego

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).
b) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwdr scisle O,05N,

przygotowany wg PN-08/C-04950.

c¢) Fiolet pirokatechinowy - wskaznik, O,1-procentowy
roztwor.

badanego

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,4000 g

azotanu bizmutawego rozpuécié w 3 cm3 kwasu azotowego,
rozcienczyé wodg do objgtosci okolo 100 cm3 i wymie-
szaé. Dodaé do roztworu 4:5 kropli fioletu pirokatechino-
wego i miareczkowad roztworem wersenianu dwusodowego

do zmiany zabarwienia z niebieskiego na zdlte.

Zawartos$c trdjtlenku bizmutawego (X) obliczyé w  pro-
centach wg wzoru
X - V-0,01165 . 100 V- 1,165 (1)

m m

w ktérym:
V - objetosé dcisle 0.05M roztworu wersenianu
dwusodowego zuzytego do miareczkowania, cm;q
m - odwazka badanego arzotanu bizmutawego. g,
0.01165 - iloéé trdjtienku bizmutawego,

J
1 cm

odpowiadajgca
$cidle 0.05M roztworu wersenianu

dwusodowego.

5.3.2. Oznaczanie substanc i nierozpuszcza!nych W

kwasic azotowym

.3.2.1. Odczynniki i roztwory. Kwas azotowy cz.d.a.

B~

(1,411,15).

badanego

5.3.2.2. Wykonanic oznaczania. 20,00 g
2
azolowe-

T 3
azotanu bizmutawego rozpusci¢ w 50 em™ kwasu
go. Roztwdr ogrzewad przez 20 min na lazni wodnej i prze-
sqczyé przez szklany tygiel do sgczenia G4, uprzednio prre-
myly roztworem kwasu azotowego, wodg, wysuszony do

o) . Z
stalcj masy w temperaturze 100:105 C i zwazony 2z  do-
azotowe-

kladnoscia do 0,0002 g, przemy¢ 100 cn‘f3 kwasu

3
. ry ~ . . ’
go i 100 cm™ gorgcej wody i wysuszyd % temperaturze

105:110°C do stale) masy.

Zawartosé substancji nierozpuszcza'nych w kwasic
azotowym (X ) obliczyé w procentach wg wzoru
‘Yi _ __a__r_n]L—)o (2,
w ktérym:
@ - masa wysuszoncj pozostalosci, g.

m - odwarika badancgo azotanu bizmutawego, ¢.

5.3.3. Oznaczanie zawartodci chlorkdw (Cl )

5.3.3.1. Odczynniki i roziwory - wg PN-68/C-04518

o

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 100 g badanego azo-

-

; Lo >
tanu bizmutawego rozpuscid w 10 cm™ kwasu azotowego,

rozcienczy¢ roztwér wodg do objotodei 25 em” i dalej
prowadzié oznaczanie wg PN-08/C-043138 p. 2.4.

Badany azotan bizmutawy odpowiada wymaganiom  nor-
my, jezeli powstala po 10 min opalizacja nie bgdzie inten-
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sywniejsza od opalizacji roztworu porédwnawczego, przy-
gotowanego réwnoczesnie 1 zawvierajgcego te same ilosci
odczynnikdéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg Cl,

dla odczynnika cz. - 0,05 mg Cl .

5.3.4. Oznaczanie zawartosci siarczandw (SOi—_}

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory przygotowane wg

PN-08/C-04319 oraz:
a) Amoniak, 10-procentowy roztwaér.
b) @ -dwunitrofenol. O, 1-procentowy roztwér alkoholo-

WYy.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 3,00 g badanego azo-

. G o i 3 .
tanu bizmutawego. rozpuscié¢ w 10 cm™ kwasu solnego (1,12).

Rozlwdr rozcieniczyé wodg do objetodci 80 Cms, zobojet-
ni¢ rozlworem amoniaku wobec papierka lakmusowego, po
czym obj¢toéé roztworu uzupelnié wodg do 120 em™.

Po uplywie 20 min roztwdr przesgczyd, odrzucajac
pierwszg porcje przesgczu.

Do 20 (.‘ITIS przesaczu (=0,5 g) dodaé 243 krople roz-
tworu &-dwunitrofenolu i zneutralizowad roztworem kwasu
solnego, dodajgc go kroplami az do odbarwienia sie roz-
tworu, uzupelnié roztwdér woda do objetosci 45 Cm3 i da-
le‘j prowadzié oznaczanie wg PN-08/C-0451S p. 2.4.3.

Badany azotan bizmutawy odpowiada wymaganiom  nor-
my ., jezcll zmgtnienie powstale w roztworze badanym po
uplywie 1 h nie bedzie wieksze niz zmetnienie roztworu po-
réwnawczego, przygotowanego rownoczesnie i zawlera-

Jacym w te) same) objetosci te same ilosci odczynnikdw

oraz.;
dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg SOi",
dla odczynnika cz. - 0,25 mg 804_
5.3.5. Oznaczanie zawartosci soli amonowych (NH4+}

.3.5.1. Odeczynniki i roztwory

Ul

a) Kwas solny cz.d.a. (1,19).
b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 10-procen-
towy niezawierajgcy soli amonowych, przygotowany wg
PN-68/C-06500 p. 2.2.30.

¢) Odczynnik Nesslera przygotowany wg PN-68/C-06500
p. 2.2.28.

d) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84) 1+2, 0,1Nroztwdr.

, ; . 3 t
e¢) Roztwdér wzorcowy zawierajgcy jony NH,,

przygo-
towany wg PN-068/C-06500 i rozciericzony w  stosunku
10:990. 1 cm™ rozcienczonego roztworu wzorcowego za-

wiera 0,01 mg NH;'

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo-

. , L 4 [-‘ 3
tanu bizmutawego rozpuéci¢ w 5 cm~ kwasu solnego w kol-

3

bie aparatu destylacyjnego i rozciericzyé wodg do 100 cm

Kolbe potaczyé przez tapacz kropli z chiodnica zakorczo-

ng przedluzaczem zanurzonym w odbieralniku  zawierajg-
% , .

cym 5 em” 0,1N roztworu kwasu siarkowego i 35 cm~ wo-

dy. QOdbieralnik zabezpieczy¢ od mozliwosci  pochtaniania

amoniaku z otoczenia za pomocg pluczki ochronnej, zawie-
rajgcej roztwor kwasu siarkowego (1+2).

Przez rozdzielacz umieszczony w korku kolby destyla-
cyjnej i zamykany korkiem wlaé 45 Cm3 roztworu wodoro-
tlenku sodowego, po czym oddestylowaé z kolby 80 cm3 cie-
czy do odbieralnika.

Roztwdr w odbieralniku uzupeini¢ wodg do 100 cm
i wymieszacd.

Do oznaczania pobraé 50 cm3 roztworu do cylindra po-

miarowego pojemnosci 100 cm™ z doszlifowanym  korkiem,

dodac¢ 2 cm‘3 roztworu wodorotlenku sodowego oraz 2 cm3
odczynnika Nesslera.

Badany azotan bizmutawy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstale zabarwienie roztworu badanego nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu pordéwnaw -

wodoro-

3

czego, zawierajgcego w tej samej objetosdci 2 cm
tlenku sodowego, 2 cm3 odczynnika Nesslera oraz 50 cm
roztworu przygotowanego w nastgpujacy sposdéb: do kolby
aparatu destylacyjnego wlacé 45 cm3 roztworu wodorotlenku
3 |
sodowego, 2 cm  kwasu solnego oraz:
dla odczynnika cz.d.a. - 0,025 mg NH4+,

dla odczynnika cz. - 0,05 mg NH +,

rozciericzy¢ wodg do objetodci 145 cm3 i dalej postepowad

tak jak z prdébka badang.

5.3.6. Oznaczanie zawartos$ci zelaza, olowiu, magne-

zu, miedzi i srebra

5.3.6.1. Aparatura

a) Spektrograf kwarcowy Sredniej dyspersji Q-24.
b) Generator tuku pradu statego.
¢) Mikrofotometr nierejestrujgcy.

d) Spektroprojektor.

5.3.6.2. Odczynniki i materialy pomocnicze

a) Proszek grafitowy spektralnie cz. SU 601.

b) Chlorek sodowy spektralnie cz.

c) Tlenki zelaza miedzi, magnezu, otowiu spektralnie cz.
oraz azotan srebra spektralnie cz.

d) Tlenek bizmutawy spektralnie cz.

e) Wywolywacz ID-2 rozciericzony przed uzyciem wodg
w stosunku 1:2,

f) Utrwalacz zwykly kwasny, przygotowany w naste-
pujacy sposdb: rozpuscié kolejno w 500 cm3 wody  desty-
lowanej, 400 g tiosiarczanu sodowego i 25 g pirosiarczynu
potasowego, uzupelnié objetosé roztworu woda do 1000 cm‘3
i wymieszad.

g) Alkohol etylowy 96-procentowy roztwdér cz.d.a.

h) Mieszanina zawierajgca 20% proszku grafitowego,

5% chlorku sodowego i 75% tlenku bizmutowego, przygoto-
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wana w nastepujacy sposob: odwazy¢ 4,000 g proszku gra-

fitowego SU 601, 1,000 g chlorku sodowego  spektralnie

cz. i 15,000 g tlenku bizmutawego spektralnie cz. Odwaz-
ki przeniesé ilosciowo do mozdzierza agatowego i ucierad
z dodatkiem 5 cm3 alkoholu etylowego przez 2 h, nastepnie
wysuszyé w temperaturze 70s 80°C. Przygotowang miesza-
nine przechowywac w szczelnie zamknigtym naczynku z po-
lietylenu.

i) Elektrody grafitowe spektralnie cz.,produkcji CSRS,
typ SU 316 1 SU 202 0 $rednicy 6 mm (SU 316 o glebokosci
kraterka 2,5 mm, SU 202 z zakonczeniem stozkowym).

j) Plyty fotograficzne Agfa Gevaert 34B50.

k) Waga torsyjna.

5.3.6.3. Przygotowanie prébek wzorcowych. Ze $wie-

zo przeprazonych tlenkéw metali odwazy¢ nastepujace ilos-
ci:

CuO 25 mg prazony w temperaturze okolo 600°C,

Fe203 28 mg prazony w temperaturze okolo 600°C ,

PbO 21 mg prazony w temperaturze okoto £400°C,

MgO 34 mg prazony w temperaturze okolo 1OOOOC,

AgNO‘3 31 mg

139

Odwazki przeniesc ilosciowo do mozdzierza agatowego,

0,100 mg chlorku

rozetrzeé, dodaé 1,361 g Bi sodo-

%%
wego i 0,400 g proszku grafitowego. Calos¢é ucieraé¢ z do-
datkiem 2 Crn3 alkoholu etylowego przez 2 h, nastepnie wy-
suszy¢ w temperaturze 70:80°C.

Otrzymany wzorzec podstawowy zawiera 1% Fe, Cu, Mg,
Pb, Ag.

Wzorzec podstawowy przechowywad w szczelnie zamk-
nietym naczynku z polietylenu.
zakresie

Serie¢ rozcienczonych wzorcéw roboczych w

stezen Fe, Cu, Ag, Pb, Mg 1 - 10_1 - 1,10-4% przygo-

towadl przez kolejne rozciericzenie wzorca podstawowego

mieszaning otrzymang zgodrie z 5.3.6.2 - wg tabl. 3.

Tablica 3
Wzorzec |[Odwazka : Stezenie
j§cio ' Oawa - i iastkow
Nr wyjéciowy | wzorca ka miesza | PlETVIAS
o zawar- |wyjscio- _ - |w otrzymanym
WZOr- £ niny
toscl wego wWZzZOorcu
ca ; e g o/
pierwlast- g ‘a
kow
%
w-l | 1 0,500 £,500 - 107!
w-2 | 1-107Y| 0,500 4,500 | 1-1072
W-3 1-10°t 0,150 4,850 3. 107"
w-z | 1-107%| 0,500 4,500 | 11073
W-5 1- 10’3 0,500 4,500 I - 107
Do podanych w tabl. 3 iloéci wzorcdw i mieszaniny

. 3 oo : P
dodaé¢ 2 cm” alkoholu etylowego i uciera¢ w mozdzierzu a-

o
gatowym przez 2 h, wysuszyé w temperaturze 70:80 C.

Przygotowane wzorce przechowywac w szczelnie zam-

knigtych naczynkach z polietylenu. W celu  przygotowania
krzywej wzorcowej, odwazy¢ po 50 mg wzorcdw, poczawszy
od W-5do W-1i przenieéé iloéciowo do kraterkéw  elek-
trod grafitowych, uprzedni. przedpalonych w tuku  pradu
stalego o natezeniu 6 AW ciggu 15 s.

Elektrody z prébkami wzorcowymi przechowywad do mo-

mentu wzbudzenia w kasecie z pleksi.

5.3.6.4. Przygotowanie prébki badanej. 3,0 g badane-

go azotanu bizmutawego umiescié¢ w uprzednio wytrawlio-
nej kwasem solnym parownicy kwarcowej i odparowad do
sucha na kuchence elektrycznej z regulacjg temperatury
pokryte) plytg grafitowa.

Otrzymang suchg pozostato$é przepraiyé  w tempe-
raturze 450°C do uzyskania zdltego tlenku bizmutawego oko-
to 20 min), otrzymany tlenek rozetrzed, a nastgpnie odwa-
zyé¢ 0,7500 g, przeniesc ilosciowo do mozdzierza agato-
wego, dodaé 0,200 g proszku grafitowego, 0,050 g chlorku
sodowego, calo$é ucierad przez 10 min. 50 mg otrzymanej

mieszaniny przeniesc ilosciowo do kraterka elektrody gra-

fitowej. uprzednio przedpalonej w ciggu 15 s w luku pradu
statego o natezeniu 6 A.

5.3.6.5. Wykonanie oznaczania. Eksponowaé  kolejno
na jedng plyte fotograficzng widmo prébek badanych i pro-
bek wzorcowych w nastepujacych warunkach:

wzbudzenie - luk pradu stalego o natgzeniu 9 A.

odleglo$é miedzy elektrodami 3 mm,

przestona posérednia 3.2 mm,

uklad optyczny spektrografu - tréjsoczewkowe osdwict-

lenie szczeliny.,

szeroko$dé szczeliny 0,015 mm,

ostabiacz trdjstopniowy o przepuszczalnosdci 10, 50 i
100%,

czas ekspozycji 50 s,

elektroda dolna (z kraterkiem) anoda (1) .

elekiroda gérna (z zakonczeniem stozkowym) katoda (-).

W celu otrzymania dokladniejszych wynikow nalezy wy-
konac trzy ekspozycje probki badane).

Naswietlong plyte wywolac, czas wywolania - 4 min.
Utrwali¢ w ciggu 10 min, wyplukad i wysuszy¢.

W otrzymanych widmach prébek badanych 1 probek
wzorcowych wyznaczyd nastepujgce linie analityczne:

Fe 271,9025 nm,

Pb 283,3069 nm,

Mg 279,553 nm,

Cu 324,754 nm,

Ag 328,008 nm.

Zmierzy¢ zaczernienie linii analitycznych przy odpo-
wiednio dobranej przypuszczalnoéci w widmie préobek  ba-

danych oraz prébek wzorcowych.
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/. otrzymanych pomiardw zaczernien linii analitycznych

dla poszczegdlnych oznaczanych pierwiastkdw wykreslié
krzywe analityczne w ukladzie S, lgc
w ktérym:

S - zaczernienie linii analitycznych poszczegdlnych

pierwiastkéow w prébkach wzorcowych,

lg ¢ - logarytm stgzenia danego pierwiastka w  proéb-
kach wzorcowych, %.
Zawartosé zelaza (Xz) w badanym azotanie bizmuta-
wym obliczyé w procentach wg wzoru
lgc
X, - —25- (3)
2
w ktérym:
lgc, - logarytm stgzenia zelaza odczytany 2z  krzywej

wzorcowej, %,
2 - wspdlczynnik przeliczeniowy z tlenku bizmutawe-

€0 na azotan bizmutawy pigciowodny.

Zawartos¢ olowiu (X,) w badanym azotanie bizmuta-
wym obliczyé w procentach wg wzoru
lgc, |
X, = S (4)
w ktérym:
lge, - logarytm stgzenia olowiu odczytany  z krzywej
wzorcowej, %,
2 - wspélczynnik przeliczeniowy z tlenku bizmuta-
wego na azotan bizmutawy pieciowodny.
Zawartosé magnezu (X4) w badanym azotanie bizmu-~
tawym obliczyé w procentach wg wzoru
X lge, _
4 2 (5
w ktérym:
ig(‘B - logarytm stg¢zenia magnezu odczytany =z  krzy-
wej wzorcowej, .
2 - wspdélczynnik przeliczeniowy z tlenku bizmuta-
wego na azotan bizmutawy pigciowodny.
Zawartos¢ miedzi (Xs) w badanym azotanie bizmuta-
wym obliczy¢ w procentach wg wzoru
X, - o 6
5~ 5 (0)
w ktdrym:
lgc, - logarytm st¢zenia miedzi, odczytany z krzywe]
wzorcowej, %,
2 - wspdlczynnik przeliczeniowy 7 tlenku bizmuta-
wego na azotan bizmutawy pieciowodny.
Zawartosé srebra :Xé) w badanym azotanie bizmuta-
wym obliczy¢ w procentach wg wzoru
N lgcg -
6 2

w ktérym:
lge, - logarytm stgzenia srebra, odczytany z krzywej
wzorcowej, %,
2 - wspodlczynnik przeliczeniowy z tlenku  bizmuta-

wego na azotan bizmutawy pieciowodny.

Blad standardowy wynosi dla zelaza 16%, magnezu 13%,
miedzi 15%, olowiu 12%, srebra 9% dla preparatu cz.d.a.

i 38% dla preparatu cz.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci sodu, potasu i wapnia

5.3.7.1. Aparatura. Fotometr plomieniowy firmy Ze-

iss, wraz z kompletnym wyposazeniem.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory. Kwas azotowy cz.d.a.

(1,4) i 5-procentowy roztwdr.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. 5,000 g badanego azo-

tanu bizmutawego rozpuscié¢ w niewielkiej ilo$ci wody de-
stylowanej w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cms, dodad
8 crn3 kwasu azotowego (1,4) i mieszaé do  calkowitego
rozpuszczenia si¢ bialego osadu, po rozpuszczeniu sie

probki uzupeilnié objetosé roztworu woda destylowana do

kreski, wymieszaé i wykonadé oznaczanie wg PN-68/
C-04953 sposobem B, stosujac nastepujace filtry selek-
tywne dla:

sodu (Na) - 59,

potasu (K) - 77,

wapnia (Ca) - 63.

Po rozpyleniu roztworu badanego, rozpyli¢ 5-procen-
towy roztwdr kwasu azotowego w celu przemycia  fotome-
tru.

Zawarto$¢ sodu (X,) w badanym azotanie  bizmutawym
obliczy¢ w procentach wg wzoru

b, - 100
X, - - (8)
w ktérym:

b, - st¢zenie sodu odczytane z krzywej wzorcowej, %,

g -odwazka badanego azotanu bizmutawego, g.

Zawarto$¢ potasu (Xg) w badanym azotanie bizmuta-
wym obliczy¢é w procentach wg wzoru

b, - 100
b —g (9)
w ktérym:
b2 - stgzenie potasu odczytane z krzywej wzorcowej, %,

g - odwazka badanego azotanu bizmutawego, g.
Zawartoéé wapnia (Xg) w badanym azotanie bizmutawym

obliczyé w procentach wg wzoru

. 100
IS (10)



6 BN-79/6191-150

w ktérym:
b,

g - odwazka badanego azotanu bizmutawego, g.

- stezenie wapnia odczytane z krzywej wzorcowej, %,

5.3.7.4. Obliczanie sumy zawartosci sodu, potasu i wa-

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory -

P Seds

wg PN-73/C-04511

5.3.8.3. Przygotowanie skali wzorcdw i krzvwej wzor-

cowej - wg PN-75/C-04511 p. 2.5.

pnia (Na", X', Ca2+). Zawarto$é sodu, potasu i wapnia
w badanym azotanie bizmutawym (Y) obliczyé¢ w  procen-
tach wg wzoru
Y=X + X+ X, (11)

w ktdérym:

X, - zawarto$é sodu obliczona wg 5.3.7.3,

X, - zawarto$¢ potasu obliczona wg 5.3.7.3,

X, - zawarto$é wapnia obliczona wg 5.3.7.3.

9

, . 3+
5.3.8. Oznaczanie zawartosci arsenu (As"

)

5.3.8.1. Aparatura i przyrzady - wg PN-75/C-04511

fie Buds

5.3.8.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azo-

tanu bizmutawego rozpuscié¢ w 10 ecm™ kwasu solnego i od-

: ‘2 (e 3
parowad do sucha, suchg pozostalosé rozpusci¢é w 10 cm
2

kwasu solnego, uzupelni¢ wodg do objetosci 40 em®,

dodad
3: 5 .3 _ :
2 cm~ jodku potasowego, 2 cm” chlorku cynawego i dalej
prowadzié¢ oznaczanie wg PN-75/C-04511 p. 2.3.
Zawartos¢ arsenu, w miligramach, w prébce badanej.
odczytaé z krzywej wzorcowej.
Roéwnolegle nalezy wykonaé probkg kontrolng, zawie-

rajgcg wszystkie odczynniki, tak jak w prébece badanej.
Dopuszcza si¢ oznaczanie arsenu wg Farmakopei Pols-

kiej IV. T. l.s. 73, metoda Il.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Przedsigebiorstwo

Przemyslowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gli-

wice,
2. Dotychczas obowigzujgce normy. Niniejsza norma
zastepuje ZN-69/MPCh/N-1498.
J. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania prébek
PN-75/C-04511 Analiza chemiczna. Qznaczanie malych

zawartoséci arsenu

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie l;rlatych za-
wartoéci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodg
turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci siarczanéw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng ‘

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne

metody oznaczania zawartoséci substancji podstawowe]

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-foto-
metryczna metoda oznaczania malych zawartosci S0~
du, potasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od -
czynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz  roziwordw

do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie
1 transport

PN-70/C-80047 QOdczynniki. Wytyczne pobierania prébek

i przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej

Farmakopea Polska IV. T. 1, s. 75. Warszawa 1965

4. Zalecenia miedzynarodowe

RWPG PC 4284-73 PeaKTWUBH. BUCMYT a30THOKWCHLIL,

5. Symbol wg SWW
SWW cz.d.a. - 1331-11,
SWW cz. - 1331-42.




