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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest chlorek magnezowy stoso-
wany jako odczynnik chemiczny.
Chlorek magnezowy ma:

a) wzér ogdlny MgCl, - 6H;0,

b) mas¢ molowa — 203,33 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtdwnego
skladnika i zanieczyszczen norma ustala dwa gatunki
chlorku magnezowego:

cz.d.a. — czysty do analizy,
cz. — czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia chlorku magnezowego
cz.d.a.:

CHLOREK MAGNEZOWY cz.d.a. BN-88/6191-06

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Chlorek magnezowy powi-
nien mie¢ posta¢ bezbarwnych krysztatéw, rozptywa-
jacych si¢ na powietrzu, rozpuszczalnych w wodzie
i w alkoholu etylowym 96%(V/V).

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

c.d. tabl 1.
Wymagania Gatunki
cz.d.a. . CZ

f) Fosforanéw (PO,

%(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,002
g) Metali cigzkich  (jako

Pb?"), %(m/m), nie wigcej

niz 0,0005 0,001
h) Zelaza (Fe*"), %(m/m),

nie wigcej niz, 0,0005 0,001
i) Cynku (Zn?*"), %(m/m),

nie wigcej niz 0,003 0,005
j) Baru (Ba®"), %(m/m), nie

wigcej niz ‘ 0,002 0,005
k) Wapnia (Ca?"), %(m/m),

nie wigcej niz 0,005 0,02
1) Potasu (K"), %(m/m), nie

wigcej niz 0,008 0,02
1) Sodu (Na"), %(m/m), nie

wigce] niz 0,005 0,01
m) Arsenu (As), %(m/m), nie

wigcej niz 0,00005 0,0001

Tablica 1
Waithsgasiia Gatunki
cz.d.a. cz.

a) Zawarto$¢ chlorku magne-

zowego (MgCl; 6H0)|

%(m/m), nie mniej niz 99.0 98.0
b) Substancji nierozpuszczal-

nych w wodzie, %(m/m),

nie wigcej niz 0,005 0,01
c) Wolnych kwaséw (jako

HCl), %(m/m), nie wigce]

niz 0,0009 0,0045
d) Siarczanow (SO,

%0(m/m), nie wigcej niz 0,003 0,005
e) Azotu ogblnego (N),

%(m/m), nie wigcej niz 0,001 0,005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
‘ I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Chlorek magnezowy nalezy
pakowaé, przechowywal i transportowaé zgodnie z
PN-87/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowia stoje szkla-
ne wg BN-84/6833-23 z nakr¢tka z tworzywa sztucz-
nego z polietylenowa podktadka lub stoje z tworzywa
sztucznego z nakre¢tka 1 podktadka z tego samego ma-
terialu. Masa netto: 250, 500, 1000 g.

W uzgodnieniu z odbiorca dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposéb nie gor-
szy niz podane opakowania i ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan wg PN-78/
0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 i PN-76/0-79251.
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4.2.3. Opakowania transportowe stanowig skrzynki z
tarcicy wg BN-63/7161-06 odporne na narazenia me-
chaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowied-
nio dla grupy 2, klasy 3 i odmiany 1.

Pojedyncze stoiki w skrzyniach nalezy zabezpieczyé
przed rozbiciem Srodkiem amortyzujgcym 1 ukladac
w jednej warstwie.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ wg PN-87/C-80001, umieszczajac dodatkowo:
" a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1

1 p. 24.3, '
b) liczb¢ warstw sktadowania — 3 warstwy,
¢) liczbe warstw tadowania — 2 warstwy dla prze-

sylek drobnicowych.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm
wg PN-81/M-78216. fadunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢é przed przesuwaniem si¢ 1 deformacja tak, aby
tworzyl z paleta zwartg stabilng jednostk¢ fadunkowa
1 nie powinien by¢ wyzszy niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanije. Chlorek magnezowy nalezy
przechowywa¢ zgodnie z PN-87/C-80001 w magazy-
nach suchych, o zawarto$ci wilgoci ponizej 50%, dobrze
wentylowanych, w temperaturze 15 <+ 30°C. Okres
gwarancji — 1 rok. Liczba warstw w przechowywaniu
—_

4.5. Transport. Chlorek magnezowy nie jest materia-
tem niebezpiecznym wg RID/ADR, moze by¢ trans-
portowany dowolnymi $rodkami transportu, zgodnie
z obowigzujacymi przepisami kolejowymi i samochodo-
wymi!’. Liczba warstw w transporcie — 2.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogoélnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci chlorku magnezowego
(3.2a),

C) oznaczahie zawartoSci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zawartoSci

€) oznaczanie zawartosci
f) oznaczanie zawartoSci
g) oznaczanie zawartoSci
h) oznaczanie zawartosci
1) oznaczanie zawarto$ci
j) oznaczanie zawartoSci
k) oznaczanie zawartosci
1) oznaczanie zawartosci
}) oznaczanie zawartosci

m) oznaczanie zawartosci sodu (3.2}),

n) oznaczanie zawartosci arsenu (3.2m).

5.2. Pobieranie prébek. Probki odczynnika cz.d.a. na-
lezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/C-80047, probki odczyn-
nika cz. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-67/C-04500
przyjmujac:

a) wielkos¢ partii — najwyzej 500 kg,

wolnych kwaséw (3.2¢),
siarczanoéw (3.2d),
azotu ogdlnego (3.2e),
fosforanéw (3.2f),
metali cigzkich (3.2g),
zelaza (3.2h),

cynku (3.2i),

baru (3.2)),

wapnia (3.2k),

potasu (3.21),

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

b) wielkos¢ prébki pierwotnej — 200 g,
c) liczba probek jednostkowych — wg tabl. 2,

Tablica 2
Liczba opakowan jednostkowych FICZba probek
X jednostkowych
w partii, sztuk
sztuk
do 15 5
16 + 25 7
26 +~ 63 8
powyzej 100 10

d) wielko$¢ probki ogdlnej rowng sumie mas wszy-
stkich prébek jednostkowych,
e) wielko§¢ $redniej probki laboratoryjnej — 500 g.

5.3. Opis badan
- 5.3.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylacznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wodg¢ destylowang lub woda o réw-
nowaznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych. Wyglad zew-
netrzny chlorku magnezowego sprawdzié wizualnie.
Rozpuszczalno$é chlorku magnezowego sprawdzi¢ w
nastepujacy sposob: 5 g badanego chlorku magnezo-
wego odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g, powinno
rozpuscié sie w 10 ml wody (w temperaturze okoto
20°C) oraz w 20 ml alkoholu etylowego 96%(V/V).

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci chlorku magnezowego
(MgCl: - 6H,0).

5.3.3.1. Zasada metody. Metoda polega na miarecz-
kowym oznaczaniu zawarto$ci magnezu roztworem
wersenianu  dwusodowego wobec wskaznika czerni
eriochromowej T.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Czerti eriochromowa T, wskazZnik przygotowany
wg PN-81/C-06501 p. 2.6.9.

b) Wersenian dwusodowy roztwdér mianowany O
c(di-Na-EDTA) 0,05 mol/1, przygotowany wg PN-82/
C-04950 p. 2.5b).

c) Roztwér buforowy o pH = 10 przygotowany wg
PN-82/C-04950 p. 2.4.3. _

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 2 g badanego
chlorku magnezowego odwazonego z doktadno$cig do
0,0002 g rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 250 ml, uzupeinié¢ woda do kreski i doktadnie
wymiesza¢. 25 ml otrzymanego roztworu przenie$¢ do
kolby stozkowej pojemnosci 200 ml, doda¢ 10 ml roz-
tworu buforowego oraz niewielka ilos¢ wskaznika czer-
ni eriochromowej T.

Miareczkowaé roztworem wersenianu dwusodowego
do zmiany barwy roztworu z czerwonej na czystonie-
bieska.

5.3.3.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ chlorku mag-
nezowego (X) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

0,010166 - V - 100 - 250 s 10,166 - V
25 ' m

X = (1)

m -
w Kktorym:
V' — objeto$¢ wersenianu dwusodowego zuzytego do
miareczkowania, ml,
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m — masa badanej probki chlorku magnezo-
wego, g,
0,010166 — ilo$¢ chlorku magnezowego odpowiada-

jaca 1 ml roztworu wersenianu dwuso-

dowego o ¢(Na:EDTA = 0,0500 mol/1).

5.3.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy

przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikOw co najmniej

dwoch rownoleglych oznaczan, réznigcych si¢ miedzy
sobg nie wiecej niz o 0,2%.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 50 g badanego chlorku magnezo-
wego odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g, rozpuscic
w 200 ml wody i wykonaé¢ oznaczanie wg PN-54/
C-04517.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci nie
przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 2,5 mg,

dla odczynnika cz. — 5,0 mg.

Przesacz wraz z pierwszag woda z przemywania osa-
du uzupetni¢ woda do obj¢tosci 250 ml 1 pozostawié
do nast¢pnych oznaczan jako roztwér A wg p. 5.3.10
1 5.3.12. ‘ '

5.3.5. Oznaczanie zawartesci wolnych kwaséw (jako
HCl)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy roztwér mianowany
¢(NaOH) = 0,0100 mol/l przygotowany wg PN-81/
C-04530/01 p. 2.3 i rozcienczony woda,

b) Bigkit bromotymolowy okoto 0,1%(m/ V) roztwér
alkoholowy przygotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.3.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 20 g badanego chlor-
ku magnezowego odwazonego z doktadnos$cia do 0,01 g
rozpusci¢ w 60 ml wody. Do roztworu doda¢ 2 krople
roztworu blgkitu bromotymolowego i miareczkowac,
(dodajac kroplami z mikrobiurety) roztworem wodo-
rotlenku sodowego do zmiany barwy roztworu z z6ttej
na niebieska.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli do zmiareczkowania zuzyje si¢ roz-
tworu wodorotlenku sodowego najwyzej:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,5 ml,

dla odczynnika cz. — 2,5 ml.

I ml roztworu wodorotlenku sodowego o ¢(NaOH) =
= 0,01 mol/l = 0,00036 g kwasu solnego.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO4)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3. ;

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego chlorku
magnezowego odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g,
rozpusci¢ w 46 ml wody i wykonaé oznaczanie wg
PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zm¢tnienie badanego roztworu pow-
stale po uplywie 1 h nie bedzie intensywniejsze od
zmgtnienia roztworu porOwnawczego, przygotowanego
roOwnocze$nie 1 zawierajacego w tej samej objetosci te
same 1loSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. 0,03 mg SOZ,

dla odczynnika cz. 0,05 mg SO4&".

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci azotu ogélnego (N)

5.3.7.1. Aparatura — wg PN-81/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/ C-04527
p. 2.4.2.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. | g badanego chlorku
magnezowego odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g
rozpusci¢ w kolbie aparatu destylacyjnego w 150 ml
wody. Dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-81/C-04527
p. 244, '

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 10 min zabarwienie
roztworu badanego poréwnywane w jednakowych cy-
lindrach z jednakowego szkla nie bgdzie intensywniej-
sze niz zabarwienie roztworu porOwnawczego, przygo-
towanego rOwnocze$nie i zawierajgcego w tej samej
objetosci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg N,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg N.

5.3.8. Oznaczanie zawarto$ci fosforanéw (PO4)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04503
p. 2.3.3. )

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku
magnezowego odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g
rozpusci¢c w 20 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg
PN-82/C-04503 p. 2.3.5. Badany chlorek magnezowy
odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstale po
10 min zabarwienie roztworu badanego nie bgdzie in-
tensywniejsze niz zabarwienie roztworu poréwnawczego
przygotowanego rOwnocze$nie i zawierajagcego w tej sa-
mej objetosci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg POs",

dla odczynnika cz. — 0,04 mg PO/

5.3.9. Oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich (Pb*")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Gliceryna.

b) Kwas solny 25%(m/m).

c) Octan amonowy.

d) Tioacetamid roztwor 4% (m/m), trwaty przez 3 dni.

e) Wodorotlenek sodowy ¢(NaOH) = 1 mol/l.

f) Roztwér buforowy o pH 3,5 przygotowany w na-
stgpujacy sposob: do kolby pomiarowej pojemnoSci
200 ml odwazy¢ 50,00 g octanu amonowego, doda¢
50 ml wody, 70,0 ml roztworu kwasu solnego, roz-
cienczy¢ woda do kreski i dobrze wymieszac.

g) Mieszanina wodorotlenku sodowego 1 gliceryny
przygotowana w nastgpujacy sposob: do kolby stozko-
wej pojemnos$ci 100 ml przenies¢ 15 ml roztworu wo-
dorotlenku sodowego wg poz. e), 5 ml wody, 20 ml
gliceryny i1 dobrze wymieszad.

h) Roztwér tioacetamid odczynnikowy przygotowa-
ny w nast¢pujacy sposob: 2,0 ml roztworu tioaceta-
midu wg poz. d) i 10,0 ml roztworu mieszaniny wodo-
rotlenku sodowego 1 gliceryny wg poz. g) wprowadzi¢
do probowki, wymiesza¢ i ogrzewa¢ w tazni wodnej
przez 20 min.

Roztwodr nalezy przygotowaé kazdorazowo przed do-
daniem do roztworu badanego.

i) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Pb?” przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46 i rozcienczony
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woda (10 + 990). 1 ml tak przygotowanego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb?".

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego chlorku
magnezowego odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g
rozpusci¢ w 15 ml wody, doda¢ 5,0 ml roztworu bu-
forowego wg 5.3.9.1 {) i wymieszac.

Nastgpnie doda¢ 3,0 ml ogrzanego odczynnikowego
roztworu tioacetamidu wg 5.3.9.1 h), wymieszaé i po-
rowna¢ powstate Sciemnienie po uptywie 2 min.

Badany. chlorek magnezowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate Sciemnienie roztworu ba-
danego nie bgdzie intensywniejsze niz zabarwienie roz-
tworu poréwnawczego, zawierajacego w tej samej ob-
jetosci te same 1losci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a- — 0,025 mg Pb*",

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb*"

5.3.10. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe“)
5.3.10.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/03 p. 4.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 25 ml
(= 5,0 g) roztworu A przygotowanego wg 5.3.4 1 wy-
kona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04521/03 p. 7.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale zabarwienie roztworu badanego
nie bedzie iniensywniejsze niz zabarwienie roztworu
poréwnawczego, przygotowanego rownoczeSnie i za-
wierajacego w tej samej objetosci te same ilosci od-
czynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Fe'’,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Fe'".

5.3.11. Oznaczanie zawarto$ci cynku (Zn>")

5.3.11.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z cynkowag katoda wnekowas.

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o p(HNO;) = 1,15 g/ml oraz o
¢(HNO3) = 0,001 mol/l.

b) Roztwdér wzorcowy roboczy cynku (Zn®") przy-
gotowany w nastgpujacy sposob: 1,2446 g ZnO (zlota
piecz¢¢) rozpuscic w 10 ml kwasu azotowego d =
= (1,15) g/ml przenies¢ ilosciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 1000 ml, uzupetni¢ woda do kreski
.1 doktadnie wymiesza¢. 1 ml roztworu zawiera 1,107%g
Zn*". Roztwdr rozcienczyé w stosunku 1 < 99 roztwo-
rem kwasu azotowego o ¢(HNO3) = 0,001 mol/I (1 ml
otrzymanego roztworu zawiera 1,107%g Zn?").

5.3.11.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowopowietrznym w op-
~tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa-
ratu. Cynk nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali 213,9 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcjg obstugi.

5.3.11.4. Przygotowanie skali wzorcéw i sporzadzanie
krzywej wzorcowej. Do pigciu kolb pomiarowych po-
jemnosci po 100 ml wprowadzi¢ kolejno 2,0; 4,0; 6.,0;
8,0 1 10 ml roztworu wzorcowego roboczego cynku,
uzupetni¢ roztworem kwasu azotowego o ¢ = 0,001
mol/1 do kreski i1 doktadnie wymieszac. Stezenie cynku

w poszczegdlnych kolbach wynosi 2 - 107, 4 - 107,
6 - 107, 8 - 107 i1 - 107 g/ml. |

Wykonaé¢ pomiar absorbancji cynku w tak przygoto-
wanych roztworach, a z uzyskanych wynikéw sporza-
dzi¢ wykres krzywej  wzorcowej.

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego chlor-
ku magnezu odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g
przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnoS$ci 100 ml, roz-
pusci¢ w wodzie, uzupetni¢ woda do kreski i doktadnie
wymiesza¢. Wykona¢ pomiar absorbancji tak przygo-
towanego roztworu w warunkach identycznych, jak
przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej. Zawartos¢ cyn-
ku (X:) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

Cl * V] * 100
X, = (2)
m
w ktoérym:

C, — stezenie cynku odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

Vi, — objetos¢ prébki przygotowanej do pomiaru,
ml,

m, — masa badanego chlorku magnezowego, g.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci baru (Ba®")

5.3.12.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy roztwér mianowany c(H2SO4) =
= 1 mol/l.

b) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Ba?' przy-
gotowany wg PN-81/C-06503, rozcienczony wodg
(10+990). 1 ml tak przygotowanego roztworu Wzor-
cowego zawiera 0,01 mg Ba?",

5.3.12.2. Wykonanie oznaczania. Do 10 ml (= 2 g)
roztworu A przygotowanego wg 5.3.4, doda¢ 10 ml
wody, 2 ml kwasu siarkowego i odstawi¢ na 1 h.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zmgtnienie powstale w badanym roztwo-
rze nie bedzie silniejsze niz zme¢tnienie powstale w roz-
tworze porOwnawczym, przygotowanym roéwnocze$nie
i zawierajacym w tej samej objgtosci te same iloSci
odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,04 mg Ba?’,

dla odczynnika cz. — 0.1 mg Ba?"

5.3.13. Oznaczanie zawartoSci wapnia (Ca®")

5.3.13.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z wapniowa katoda wng¢kows.

5.3.13.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy o p (H2S04) = 1,84 g/ml.

b) Roztwér wzorcowy wapnia (Ca®") przygotowany
wg PN-68/C-04953 p. 2.6.6. 1 ml tak przygotowanego
roztworu zawiera 1 - 107g Ca?’.

5.3.13.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa-
ratu. Wapn nalezy oznaczaé przy dtugosci fali 422,7 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowa¢ zgodnie
z instrukcja obstugi.

5.3.13.4. Przygotowywanie skali wzorcow i sporzadza-
nie krzywej wzorcowej. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnosci po 100 ml doda¢ po okoto 10 ml wody
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i po 0,3 ml kwasu siarkowego oraz kolejno 0,05; 0,1;
0.2; 0,4 oraz 0,6 ml roztworu wzorcowego Ca?’, uzu-
petni¢ woda do kreski i doktadnie wymieszac. Stgzenie
wapnia w poszczegdlnych kolbach wynosi 5 + 107,
1 - 10°% 2 - 10°, 4 - 107 g/ml.

Wykona¢ pomiar absorbancji wapnia w tak przygo-
towanych roztworach, a z uzyskanych wynikéw spo-
rzadzié wykres krzywej wzorcowe;.

5.3.13.5. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlor-
ku magnezowego odwazonego z doktadnos$cig do 0,01 g
wprowadzi¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml,
rozpusci¢ w wodzie, dopetni¢ woda do kreski i do-
ktadnie wymieszac. Wykona¢ pomiar absorbancji tak
przygotowanego roztworu w warunkach podanych w
3.3.13.3; '

Zawarto$¢ wapnia (X;) obliczy¢ %(m/m) wg wzoru

Cy - Va2 - 100 |
X, = (3)
m>
w ktérym:
C, — stgzenie wapnia odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,
V2, — objetos¢ probki przygotowanej do pomiaru,
ml, '

m> — masa badanego chlorku magnezowego, g.

5.3.14. Oznaczanie zawartoSci sodu Na' i potasu K"

5.3.14.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-68/
C-04953 p. 2.3. '

5.3.14.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wzorcowy sodu przygotowany wg PN-68/
C-04953 p. 2.4d). 1 ml przygotowanego roztworu za-
wiera 1 -+ 107g Na".

b) Roztwoér wzorcowy potasu przygotowany wg
PN-68/C-04953 p. 2.4e). 1 ml przygotowanego roztwo-
ru zawiera 1 - 107%g K"

¢) Roztwdr wzorcowy roboczy sodu Na® i potasu
K" przygotowany przez wprowadzenie do kolby po-
miarowe] pojemnos$ci 100 ml po 10 ml roztworéw wzor-
‘cowych przygotowanych wg 5.3.14.2a) i b), dopelni¢
wodg do kreski 1 doktadnie wymiesza¢. 1 ml tak przy-
gotowanego roztworu zawiera po 1 - 10™g Na" i K"

5.3.14.3. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego
chlorku magnezowego odwazonego z doktadno$cig do
0,01 g umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml,
rozpusci¢c w wodzie, uzupetni¢ woda do kreski i doktad-
nie ~wymiesza¢ (roztwor B) (V3).

Do czterech kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
wprowadzi¢ po 20 ml roztworu B (V4) oraz kolejno

0: 1,0; 2,0 1 4,0 ml roztworu wzorcowego roboczego
przygotowanego wg 5.3.14.2 c), uzupelni¢ wodg do
kreski i dokladnie wymieszac (V).

St¢zenia (dodatkdéw wzorca) sodu oraz potasu Co,
c1, €2, ¢3 wynoszg odpowiednio 0; 1 - 107 2 - 10°%;
4 - 10 g/ml.

Nastgpnie wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04953
p. 2.5. Zawarto$¢ sodu Y, oraz potasu Y, obliczy¢
w %(m/m) wg wzoru

E Yn

Yow = p (4)

Ao Cp - Vi - Vs - 100
Y,= p (5)

(An = A()) ms - [‘4

w ktorym:
n=1,2,3,

Ao — wskazanie micrnika przyrzadu przy rospyla-

niu roztworu probki bez dodatku wzorca,
wskazanie miermka przyrzadu przy rozpyla-
niu roztworu probki z dodatkiem wzorca,
¢n — stezenie dodatku, g/ml,

An —

Vi — objgtos¢ roztworu, w KtOrym rozpuszczano
mas¢ probki, ml,

Vs — objgetos¢ roztworu pobranego z Vi, ml,

Vs — objetosé roztworu, do ktore) rozcienczono Va,
ml, '

ms; — masa badanej prébki, g.

Za wynik przyja¢ Srednia arytmetyczng otrzymanych
wynikéw, przy czym roznica migdzy nimi nie powinna
by¢ wigksza niz +109% wartosct Sredniej. -

5.3.15. Oznaczanie zawartosci arsenu (As)

5.3.15.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-KI/
C-04511 p. 2.3.2.
5.3.15.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-31/

C-04511 p. 2.3.3.

5.3.15.3. Wykonanie oznaczania. 5 g badancgo chlor-
ku magnezowego odwazy¢ z doktadnosciyg do 0,01 g
i wykonaé oznaczanie wg PN-81/C-04511 p. 2.3.6.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie papierka bromortgcio-
wego uzyskane z badanego roztworu nic¢ be¢dzie inten-
sywniejsze niz zabarwienia papierka bromortgciowego
uzyskanego z roztworu porOwnawczego zawicrajjcego
w tej] samej objetosci te same 4losci odczynnikow, oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,0025 mg As,

dla odczynnika cz. — 0,005 mg As.

KONIEZC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsi¢gbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6191-06

a) zaostrzono wymagania na zawartos$¢: siarczanow, cynku, pota-
su 1 sodu dla gat. cz.d.a. 1 cz.

b) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci cynku, wapnia metoda
spektrometrii absorpcji atomowej,

¢) znowelizowano metody badan.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowania probek

PN-82/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
fosforanbw w bezbarwnych roztworach metoda kolorymetryczng

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
arsenu

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali ci¢zkich strgcalnych siarkowodorem

PN-54/C-04517 Analiza chemiczna. Oznaczanie substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczanéw w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartos-
ci zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyjanianu
(rodanku) amonowego

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogoélnego me-
toda destylacyjng

PN-81/C-04530/01
(roztworéw mianowanych).
waniach kwas-zasada(alkacymetrycznych) .

PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody o-
znaczania kationu gléwnego skladnika

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawartosci sodu, potasu, wapnia i strontu

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow
wskaZznikow

Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantéw

Roztwory stosowane w miareczko-

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii 1 nefelometrii

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowanie,
przechowywanie i transport

PN-88/€C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygoto-
wanie $redniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydet drewniane 800X1200 EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

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

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawarto$cig. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki 1
znakowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnik6w chemicznych '

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r.
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o ladowamu 1 zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz.T. i Z.K. nr 9, poz. 68 z 1985 r.).

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych. Zatagcznik II do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komunikacji
miedzynarodowej (RIV). (Dz.T. i Z.K. nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami.

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie ladowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
Nr 24 poz. 123 z 1963 r. i Nr 35 poz. 250 z 1968 r.).

4. Zalecenia migedzynarodowe

RWPG PC 5231-75 PeaktuBbl. Maruuii XJopHcThik
5. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42. ,

6. Autor projektu normy — mgr inz. Helena Czepelak, mgr Zofia

Pacuta — PPH POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE, Gliwice.

~Prawo przewozowe" (Dz.U. nr 53



