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1. WSIED

1.1. Przedmiotf normy. I'rzedmiolem wnorwmy Jesgt
tlenek niklawy techniczny otrzymywany

Zenie weglanu niklawego.

przez pra-

1.2. Zakres stosowania przedmioctu normy. Tlenek
niklawy techniczny stosowany jest w hutnictwie Zo-
laga i stali przy produkcji stali stopowych, a#-
wierajgcych nikiel jako materialt niklodajny za-
miast niklu metalicznego.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIL

2.1. Podziat. Tlenek niklawy techniczny produ-

kuje ele w jednym gatunku.

2.2. Preyklad oznaczenis tlenku niklawego tech-

nicznego:
TLENEK NIKLAWY TECHNICZEKY BU=757088%-0
3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Tlenek niklawy techni-

czny powinien mieé postaé prosgku ¢ barwie szaro-

brunatnej, powinien byé Jjednorodny i wolny od za-
niecsyszezen mechanicaznych. Wystepajace grudki po-
winny sie tatwo rozsypywacd.

5,2. Sklad chemiczny - wg tablicy.

Wymagania
a) Tlenku niklawego w przeliczeniu na Ni, %, 55
co najmniej il
b) Miedzi w przeliczeniu na Cu0, %, najwyzej 0,5
¢) Siarczandw w przeliczeniu na 504, %, 0.4
najwyzej ot
d) Wilgotnosé, %, najwyiej 3

Pozostalosé do 100% stanowi gldwnie Fe w postaci
Fe,0, i niewielkie ilosci kobaltu w postaci CoQ oraz
§ladowe ilosci tlenkéw innych metali.

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANTIE I TRANSFORT

4.1. Pakowanie. Tlenek niklawy techniczny paku-

Je sle do workéw papierowych lub pojemnikow bla-
szanych. Masa tlenku niklawego techricznegs v o~
pakowanin nie powinna przekraczaé 50 kg, Na k3.

dym sorku lub pojemniku powinien znajdovad sie

.

napis zawls2rajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwirow,

W) navwe produksu,

¢} uomer partii.

Zamiast napisu dopuszcza s5i¢  Stosowanie pray-
wieszek sawierajgcych wymicuione dane.
4,2, Frzechowywahie. Tlanek niklawy technicany

praechowuje gle w pomieszozeniach krytyeh i su-
chych.

4,5, Trapsport. Tlenek nikiawy techunlczny prze-

wori sie krytymi srodkemi btransportowymi z zacho-
waniem obowigzujgcych przepisow w transporcie ko-
lejowym lub samochodowyn.,

[ TR
Qe biea

HeMe Ruduaje badan

a) sprawizenic wygladu mewrcvirzaege (3.1),

) sprawdgenie tlenku niklawego
(3.2a},

¢) sprawdgenie zswartcici misazi (3.2b),

zavariosci

d) sprawdzenie zawartosci siurczanéw (3.2¢),
e) sprawdgenie zawartoscl wilgoel (5.24).

cecds Perbvis. Parbtie shapowl tlenek niklawy te-
cheiczny yrzedastawiony Jedancrasowo de badan. Masa
partii nie powinna przekraczad 4 t.

De2e Fobicrapje i1 przymotowanie prébek

2434, Frobrl do sprawdzenia wygladu zewnetrz-
nego. Spravdieniu wyglagdu zewngtrznego podlegajsg

wsaystkie cpakowania wehodszocs w skiad partii.

5e%.2. Viobki do gprawdsenis skiadu chemicanego
pobiera sig¢ 1 prayrgotowuje wg PN-58/0-04400.

Préobki jednostkowe poblera si¢g 2z kazdego opu-
kowania wchodzacezo w sklad partii.
Wielkosé srednied probki laboratoryjnej nie po-

winna byé mniedsza niz 200 g.

5.4, Opis badan

5.4,1. Postenowienia ogdlne

Seb.0.. Unyshodd casnnikow. Jezeli nie po-

davo inanve | w ssezesclowyeh  zestawieniach e

uzwnnfk@ﬁ, naiesy stosowss odezynpiki o stopnic

i . i 3] - .
swystosnijen.dias Do snorzgdeania  roztworbw 2

f
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przebiegu analizy nalezy stosowaé wode destylo-

wang.

5.4.1.2. Dokitadnosé wazenia., Jezelil
inaczej, nalezy wazyé:

do 2 g - 2 doktadnoscig do 0,0002 g,

powyiej 2 do 5 g - z dokiadnoscig do 0,001 g,

powyzej 5 do10 g -~ z dokisdnoscig do 0,005 e.

nie podano

S5.4.1.3, Wykreglanie krazywed wzorgowelj. Pray
przeprowadzaniu analizy metodg fotometryczng krzy-
wa wzorcowg nalezy wykreélaé w ukladzie osi wspdi=-
rzednych, odkiadajgc na osi
nie zawartosci oznaczanego skiadnika w gramach,
a na osl rzednych - zmierzong absorpcje odpo-
wiednich roztwordéw wzorcowych.

odcietych odpowied-

5.4.2. Spravdzenie wygladu zewnetrznego prze-
prowadza sie nieuzbrojonym okiem.
S5.4.%, Oznacganie zawartoéci tlenku niklawego

S5.4.3%,1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prob-
azotowego,

ki w roztworach kwasu solnego i kwasu
wydzielenie niklu w obecnosci kwasu winowego i
wagowe oznaczanie w postaci dwumetyloglioksanianu

niklawego.

5.4,%.2. Odcgynniki i roztwory

a) Ewas solny (1,18), roztwér 1+1,

b) Kwas azotowy {1,40), roztwor 1+1.

¢) Ewas winowy, roztwor 10-procentowy.

d) Amoniak (0,91), roztwor 1+3 i 0,5-procentowy
(5 cm5 amoniaku (C,91) rozcienczyé wodg do obje-
togci 1000 cm”).

e) Dwumetyloglioksym,
alkoholu etylowym.

£) Oranz metylowy, roztwér wodny O,1-procentowy.

roztwor 1=procentowy w

S5.4.3.3., Wykonanie oznacganja. 1 g tlenku ni-
klawego technicznego umiescié w zlewce pojemnosci
400 + 600 cm3 rozpuscié na gorgeo w 30 cm3 roztwo-
ru kwasu solnego {(1+1), 2:3 cm3 roantworu kwasu
azotowego {1+1) i odparowaé do sucha. Rozpus-—
c¢ié osad soli w 1002150 om’ wody, dodajgc 3:5 om5
roztworu kwasu solnego (1+1), przeniesé do kol-
by pomiarowej pojemnosci 250 cm5, dopeinié wodg
do kreski i wymieszaé. Roztwér ©przesgczyé przesz
suchy saczek do suchej zlewki pojemnosci 400 cm5,
codrzucajac pierwsze 30:40 cm przesgczu. Odmie-
rzyé pipetag 25 cm5 przesgczu, przeniesé do &mlew-
ki pojemnosci 400+600 cm5 i rozclenczyé wodg do
objetosci 2002250 cm5. Dodaé 20225 cm’ roztworu

roztwér dc temperatury
alkoholowego roztworu dwu-

kwasu winowego, ogrzat
60:70°C, dodaé 50 cm’
metyloglioksymu. Nast¢pnie dodawaé kroplami rosz-
twér amonialku (4+3) do uzyskanis odczynu
wego wobec oranzu metylowego i dodaé 410 cm3
miaru. Roztwér 2z wytraconym osadem pozostawié na
tatni wodnej w temperaturze 50 + 60°C przez 30 =
40 min. Wydzlelony osad odsgczy¢ przez szklany ty-
glel z dnem porowatym 6-3, uprzednio wysuszony do
state] masy w temperaturze 120°c, Osad w tyglu
przemy¢ 5+6 razy 0,5-procentowym rogtworem amonia-
ku i 3+4 razy gorscg wodg. Tyglel z osadem wysu-

zasado-
nad-

szy¢ w temperaturze 12000 do state) masy 1 po o~

chiodzeniu w eksykatorze, gwazyd.

Sele3.4. Obliczanie wynikdw, Zawartosdé tlenku
niklawego (X) obliczyé w procentach wg wzoru

*+ 0,258
X:-——————-—————b ":55 - 100
w ktérym:
b - masa osadu dwumetyloglioksaaianu ni-

klawego, g,
0,2585 ~ zawarto$é tlenlku niklawegp w 1 g dwu-
metyloglioksanianu niklawego,
m -~ odwazka prébki odpowiadajges
roztworu pobranego do analizy, g.

czefcl

+4.3.5. Dopuszczalne réinice miedzy wynikami
réwnoleglych ogznaczan nle powinny przekraczaé
0,5%.

5.4.4. Oznaczanle zawartosci miedszi

S5.b4.4.1. Zasada oznaczania. HRozpuszczenie préb-—
ki w kwasach 1 oznaczanie mledzi metodg ekstrak-
oy lno~fotometrycany przez pomiar absorpcji chloro-
formowego roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu mie-—
dzi przy dtugosci fali 435 nm,

2e4.4.2. Aparatura. Fotometr z pelnym wyposaze-
niem.

S5.4.4,3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18), roztwér 1+1.

b) Kwas azotowy (1,4), roztwér 1+,

¢) Amoniak (0,91) 1 roztwér 1+1,

d) Cytrynian amonowy, roztwér  40-procentowy}
wymieszaé 410 om> amoniaku (0,91) z 300 om> wody,
nastepnie dodaé porcjaml 400 g kwasu oytrynowego il
mieszaé¢ do rozpuszczenia. Dodaé amoniaku (0,91)
do uzyskania pH = 8,0 + 8,5 (sprawdzié przy ugy-
ciu pehametru).
pojemnosci A de, dodad 5 cm3 roztworu dwuetylo-
dwutiokarbaminianu sodowego, 20 om3 chloroformu 1
wyekstrahowad $lady miedzi, Ekstrakecje ochlorofor-
mowym roziworem dwuetylodwutliokarbaminianem sodo-
wym nalezy prowadzié porojami a2z do zupelnego za-
niku jonéw miedziowych (bezbarwny ekstrakt chlo-
roformowy). Pozostalo$é chloroformu odpedzié przez
wygotowanie roztworu przez 345 min, nastepnie roz-
twédr ochiodzié, przesgezyé i rozelefozyé wodg do
objetosdel 4 dm”.

e) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roztwér Q,1-
-procentowy: 0,5 g dwuetylodwutiokarbaminianu so-
w 300 = 400 om’ wody,dodaé krop-
lami roztwér amoniaku (1+1) do ustalenia pH =
= 8,0 £ 8,5 1 dopeinié¢ wodg do objetosei 500 0m3.
Roztwdr przechowywany w clemmne] butelce jest trwa=-
2y przez kilka tygodni.

f) Wersenian dwusodowy, roztwér 10-procentowy.

g) @-naftol-ftaleina, reztwér O,1-procentowy w
70-procentowym alkoholu etylowym.

h) Chloroform.

i) Siarczan sodowy, bezwodny.

Roztwdr przelaé do 1rozdzielacza

dowego rozpudeid

J) Wzorcowe roztwery miedsi:
Rozbtwor A: 0,1 g miedzi o zawartosci minimum
99,97% Cu rozpuécié w 20 cm” roztworu Kwasu &zo-



BN-75/0885=01 3

towego (1+1) i odparowaé do sucha. Suchg pozosta-

tosé rozpuscié w 20 om’ Toztworu kwasu solnego
(141) 1 ponownie odparowaé do sucha, powtarzajac
te operacje jeszcze dwa razy.

Osad soli rozpuscié w 20 cm5 roztworu kwasu

solnego (1+1), przelaé do kolby pomiarowej poje-
mnosci 1 dm”, usupeinié wodg do kdeski i
szad,

1 om3 roztworu wzorcowego A zawiers 0,1 mg mie-
dei.

Rogtwér B: 100 cm3 roztworu wzorcowego A prze-
nie$é do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, dodaé
20 om? roztworu kwasu solnego (1+1), dopeinié do
kreski wodg i wymieszaé.

wynie-

1 dm5 roztworu wzorcowego B zawiera 0,01 mg

miedzi.

Sy4.,4.4, Przygotowanie krzywe;j wzorcowej. Do 7
rozdzielaczy pojemnosci 1503200 om” cdmierzyé ko-
lejno 0; 1,0; 2,03 4,0; 6,0; 8,0 i 10,0 cm’ roz-
tworu wzorcowego B i rozcienczyé woda do objetos-
ci 25 cmB. Dodaé kolejno {mieszajac zawarto$é roz—
dgielacza pe wprowadzeniu kazdego romtworu odczyn-
nika) po 5 cm5 roztworu cytrynianuamonmm%p,4b cm3
roztworu wersenianu sodowego, 2+3 krople roztworu
« -naftol-ftaleiny, a nastepnie amoniaku (0,91)
do zmiany zabarwienia z 261tego na niebieskie 1
5 om5 roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu sodowe-
go. Wymieszaé zawartosé rozdzielacszy, dodaé po
10 cm” ohloroformu i wytrzasadéd przez 2:3 min. Po
rozdzieleniu sie warstw, warstwy chloroformows
przeniesé do kolb pomiarowych o pojemnosci 25 omq
Ekstrakcje powtéreyé jeszcze dwukrotnie, dodajge
za kazdym razem po 5 cm5 chloroformu.

Zawartosé kolb dopeinié chleoroformem do kreski
i wymieszaé. ekstraktéw chlo-
roformowych prezesgczyé je przez suche sgczki Ared-
niej gestosci, albo dodaé do kolb 0,541 g
wiedniej grubosci i wykonaé pomiar absorpc]i roz-
tworow pregy diugosci fali 435 nm w odniesieniu do
roztworu otrzymanego przy £lepej prdbie.

W celu osuszenia

odpo-

1 g lub 0,5 g
zlewce

5,4.4.5. Wykonanie ogznaczania.
tlenku niklawego technicznego umiescié w
pojemnosci 400+600 cmﬁ, dodaé¢ 25+30 cm3

kwasu solnego (1+1), 3:5 cw’ kwasu azotowego (1+1)
i odparowaé do sucha. Do suche] pozostatosci do-
daé 10:15 om® roztworu kwasu solnego (141) i po=-
nownie odparowaé do sucha, powtarzajgc tg opera-
cje jeszcze rar. Rozpuscié osad soli w 50+60 cm

wody 1 3:5 cm’ roztworu kwasu solrego (1+41), prze-
niesé roztwdér do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm5, dopeinié wodg do kreski i wymieszaé. Do

roztworu

oznacgania fotometrycznego odmierzyé wspodimiernsg
crgi4 roztworu proébki zawierajsca 0,01:0,1 mg
miedziy przenies$f jg do rozdzielacza pojemnosci

1503250 cm”® i rozcieficzyé wodg do chjetosci 25cm
Dodawaé kolejno roztwory odczynnikéw, mieszajge
zawartosé rozdesielacza - 5 cm5 roztworu ¢ytrynia-
nu amonowego, 10 cm3 roztworu wersenianu
go, 2+3 krople roztworu &-naftol-ftaleiny,

sodowe-
amo-

niaku (0,91) - do zmiany zabarwienia z z6ttego na
niebieskie 1 5 cm3 rozSworn dwuetylodwutiokarba-
minianu sodowege. Dodaé 10 cm3 ohlorcformu i 2+3
nin energicznie wstrzgsnaé., Po
sie cieczy zlaé chloroformowy ekstrakt
pomiarowej pojemnosci 25 cm5.
Powtérzyé jeszcze dwukrotnie ekstrakcje, uzywa-
jgn ze kazdym razem po 5 cm3 chloreformu. Ostatni

rogwarstwienin
do kolby

ekstrakt powinien byé bezbarwny. Jesli jest za~

barwiony, bto oznaczanie fotometryczne nalezy po-
wtérzyé, odmierzajgc mniejszg Czes¢ wspdimierng

roztworu prébki. Zebrane w kolbie ekstrakty do-

petnié do objetosci 25 cm5 czystym chloroformen
i wymieszaé. Roztwér chloroformowy przesgczyé
przez suchy sgczek sredniej gestosci &lbo dodaé

0,5¢1 g bezwodnego siarczanu sodowego w celu osu-
sgenia od pozostaiej wody.

Nastepnie zmierzyé absorpcje roztworu, stosujge
kuwete odpowiedniej grubosci i filtr o maksymal-
nej przepuszczalnoéci 435 nm.

Jako pordwnawczy nalezy stosowaé ekstrakt za-

wierajgcy wszystkie uzyte do analizy odczynniki.

S.4.4.6. Obliczanie wynikow. Zawartosé miedszi

(X,) obliczyé w procentach wg wzoru

b - 1,2518
X"‘:__—E— + 100
w ktéryms

b - ilosé miedzi odozytana z krzywej wzors

cowed, &,
1,2518 - mnoznik przeliczeniowy z Cu na CuO,

m - odwazka prébki odpowiadajgca odmierzo-

nej czeéci roztworu, g.

S5.4.4.7. Dopuszeczalna roéoznica
powinna

miedzy wynikami
przekracgad

réwnoleg¥ych oznaczah nie
przy zawartosciach tlenku miedziowego:
do 0,25% - 0,01%,
powyzej 0,25% do 0,5% - 0,05%.
Za wynik nalezy preyjaé 6rednig srytmetyczng
dwéch oznaczan.

5.4.,5. Oznaczanie zawartosci siarczandw

5.4.5.1, Zapada oznaczania. Rozpuszczenie prob-
ki w kwasie solnym, strgcenie Jjonéw siarczanowych
w postaci osadu siarczanu baru, wyprazenie i zwa-

zZenie,

5.4,5.2, Odcgynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18), roztwory 141 i 5+95.

b) Kwas azotowy (1,4), roztwoér 1+9.

¢) Chlorek barowy, roztwér 10-procentowy.

d) Oranz metylowy, roztwér wodny 0,1-procentowy.

e) Wodorotlenek sodowy, roztwér 10-procentowy.

f) Azotan srebrowy, roztwdr 1-procentowy zakwa-
szony {1 cm5 roztworun kwasu azotoweso (1+9) na
100 cm? roztworu).

siarczanu ba-
chlorku
dopelnié

g) Roztwor do przemywania osadu
rowegos: 10 cm5 10-procentowego roztworu
barowego i 10 cm3 kwasu solnego (1,18)

wodg do objetosci 1 dms.
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5.4.5.3, Wykonanie oznaczania. 10 g proébki  a-
Z,
mieécié w zlewce pojemnosci 600800 cm” i rozpus-

¢ié na gorgco w 70+80 cm” roztworu kwasu solnego
{1+1). Po rozpuszczeniu prébki roztwér odparowad
do sucha. Osad soli rozpuscié w 35240 cm5
ru kwasu solnego (1+1) i ponownie odparowzé do su-

roztwo-

cha, powtarzajac te¢ czynnosé jeszcze raz. Rozpus-
¢cié na gorgco suchg pozostalose w 10:15 cm5
tworu kwasu solnego (1+1) i 10+150 om5 wody, prze-

o2~

saczyé przez saczek éredniej gestoscl =z

razy gorgcym

miazgg
saczkowg i przemyé 5:6 roztworem
kwasu solnego (5+95), a nastepnie 3:4

Osad z sgczkiem odrzucié.

razy gora-
ca wodag.

Do przesgczu dodaé kilka kropli roztworu oranizu
metvlowego 1 roztworu wodorotlenku sodowego do
odczynu zasadowego, unikajgc nadmiaru. Nastepnie
dodaé roztworu kwasu solnego (1+1) do odczynu sia-
2 tego kwasu na kaZ-
de 100 cm3 roztworu probki. Roztwor ogrzacd do
5 goracego roztworu chlor-
uniescié w i1azni wodnej na 30 min,
pokojowe;i

bo lwasnego i nadmiar po 2 c¢cm

wrzenia, dodaé 20225 cm
ku barowesgo,
a naste¢pnie pozostawié w temperaturze
prgez 122 godz. Roztwor z wytrgconym osadem prze-
saczyé przez gesty saczek z nieduzg iloécig migze
gi saczkowe]j 1 przemyé osad 5:6 razy roztworem do
przemywania, gz naste¢pnie wodg-do
Okoio 5 cm5
winno dawaé zmetnienias z roztworem azotanu

zaniku reakcji
na jon chlorkowy. przesaczu nie po-
sre-

browego., Nastepuie umieécié¢ saczek 2z osadem w
tyglu porcelancwym lub platyncwym, wysuszyé, spa-
lié sgeczek, wyprazyé osad w btemperaturze 90000
do state] masy.

Tygiel 2z obtrzymanym osadem

ochiodzié w eksykatorze 1 zwazyé.

sierczanu barowego

5.4.5.4,
now (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

Obliczanie wynikow. Zawartosé siarcza-

b - masaz osadu siarczanu barowego, g,

H.2.5. Dopuszczalna réfnica miedzy wynikami

réwnolegiych oznaczarr nie powinns przekraczad
0,03%.
Za wynik naleiy przyjaé Srednig arytmetyczna

dwoch oznaczan. Dopuszcza sie stosowanie innych

metod zapewniajacych wymagang dokladnosé.

5.4.6. Oznaczanie zaswartosci wilgoci

5.4.6.1. Zasada oznaczania polegs na wysuszeniu
probki w suszarce do stale]j masy w
105°C 1 zwazeniu.

temperaturze

Sil.bads
gulacja bemperatury.

Apargtura. Suszarka elektryczna 2z re-

D.4.6.5. Wykonanie oznaczania. 10 g prébki  od-
wazyé z doktadnoscig do 0,0005 g w

naczynku wa-
nagstepnie
suszyé w temperaturze 1O5OC do uzyskania stale]
masy. Naczynko z wysuszona probkg przykryé, ochlo-
dzié w eksykatorze i zwaizyd.

gowyn uprzecdnio wysuszonym i zwazonym,

Zawartosé
(X,) obliczyé w procentach wg wzoru

5.4.,6.4, Obliczanie wynikow. wilgoei

o (m - b)
X'~v—"—7n .

5 100

w kKtorym:
m ~ odwazka proébki, g,
b - masa proébki po wysuszeniu, g.

5.5. Ocena wynikéw badan

5.5.1. wygladu Ze-=
wnetrznego., Jesli wyniki sprawdzenia wygladu ze-
wWg 3.1,

Ocena wynikdéw sprawdzenia

wnetrznego nie odpowiadaja wymaganiom
partie nalezy uznaé¢ za niezgodng z normg.

5.5.2, Ocene wynikdéw sprawdzenia skladu ¢hemi-
cznego. Jefli wynikl sprawdzenia skladu chemicz-
nego nie odpowiadaja wymaganiom Wwg 3.2, partie

nalezy uznaé za niezgodna z norma.

5.6. Atest, Do kazdej partii tlerku piklawego

0,2430 - zaviartosc SO§ w ‘1 g siarczanu harowegop, technicznego nalezy dolgczyé atest wg BN.74/
m - odwatka prébki, g. 0809-01, p.2.2.
{¥ONIEC
INFORMACJIE DCODATKOWE
1. Instvtucja opracowujana norume - Zjednoczenie Gérni- BN~?4/0809-01 Metale niezolazne, Zaswiadczenie jakosci
¢zo=-Hutnicze Metall Niezelaznych METALE - C3ON. i atest
JSe Autorzy projekbu normy - inz, Zdzistew Czupryna -

2. Hormy zwiagzane

P58 /C~04400

Pigitenty, Pobierunic probek

h g

djednoczenie Gorniczo-Hutnicze Metall Nieielaznych METALE

oraz ini. Roman Kril - Huta Miedzi GLOGOW.
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