UKD 546.39'175-41

NORMA BRANZOWA BN-87
WYROBY . 6191-87
PRZEMYSLU Odczynniki —
amiast
CHEMICZNEGO Azotan amonowy I
Grupa katalogowa 1051
1. WSTEP cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — CZysty.

Przedmiotem normy jest azotan amonowy stosowany

jako odczynnik chemiczny. Azotan amonowy ma:

a) wzor sumaryczny: NH4NO;,
b) mas¢ molowa: 80,05 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.2. Przykiad oznaczenia azotanu amonowego cz.d.a:

AZOTAN AMONOWY cz.d.a.

BN-87/6191-87

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Azotan amonowy powinien
by¢ biatym krystalicznym proszkiem, rozpuszczalnym

2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zawarto$ci zanieczy- w wodzie.
szczen, rozroznia si¢ dwa gatunki azotanu amonowego: 3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania Gamaek

cz.d.a. cZ.
a) ZawartoS¢ azotanu amonowego z preparatu wysuszonego, %, (m/m), nie mniej niz 99.5 99,0
b) Wilgo¢, %(m/m), nie wigcej niz 2,0 235
¢) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,010
d) Pozostato$¢ po prazeniu, %(m/m), nie wigcej niz 0.02 0,05
¢) Fosforanow (PO‘},’). %(m/m), nie wigcej niz 0.,0005 0,0010
f) Chlorkow (Cl'), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 0,004
g) Siarczanow (SOi‘), Y%(m/m), nie wigce] niz 0,005 0,010
h) Metali cigzkich (Pb?"), %(m/m), nie wiccej niz 0,0003 0,0006
i) Zelaza (Fe'), %(m/m), nie wiecej niz 0,0002 0.0010
1) pH roztworu 5%(m/m), w granicach 4,56 45+6
k) Azotynow (NOz), %(m/m), nie wigcej niz 0,0004 0,0008
I) Wapnia (Ca®"), %(m/m), nie wiccej niz 0,003 0,005
) Magnezu (Mg?"), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 nie normalizuje si¢
m) Arsenu (As*"), %(m/m), nie wigcej niz 0,00005 0,0001
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytycrne ogolne. Azotan amonowy nalezy pa-
kowac, znakowac, przechowywac 1 transportowac zgod-
nie z PN-70/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowig stoje ze szkla
brunatnego wg BN-84/6833-23 z nakr¢tkg z tworzywa
sztucznego majgcg podktadke polict/-nowg

Masa netto: 100, 250, 500 g.

Za zgoda odbiorcy dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wiel-
kos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby wyka-
7, ze zabezpiecza ono produkt w sposOb nie gorszy
niz wyzej wymienione opakowanie 1 ma wymiary zgod-
ne z zasadami systemu wymiarowego opakowan.

4.2.2. Opakowanie transportowe stanowig skrzynki
z tarcicy wg BN-63/7161-06 odporne na narazenia me-
chaniczne wg PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy
2 klasy 3 1 odmiany 1.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-70/C-80001, umieszczajac znak
niebezpieczenstwa dla materialow utleniajacych i pod-
trzymujacych palenie (nalepka wg wzoru nr 5 wg
RID/ADR).

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-70/C-80001, umieszczajac do-
datkowo:

a) znak niebezpieczenstwa dla substancji utleniajg-
cych 1 podtrzymujacych palenie zgodnie z przepisami
transportowymi (nalepka wg wzoru nr 5 wg RID/ADR),

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.3.

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. Ladunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem si¢ 1 deformacja tak, aby
tworzyt wraz z paletg zwartg stabilng jednostke¢ ta-
dunkowsg.

4.4. Przechowywanie. Azotan amonowy nalezy prze-
chowywaé¢ w opakowaniach wg 4.2 w krytych 1 suchych
pomieszczeniach, zabezpieczany przed wplywami atmo-
sferycznymi.

Azotanu amonowego nie nalezy magazynowac¢ w po-
mieszczeniach, w ktorych sg sktadowane materiaty wy-
buchowe, zwigzki organiczne, kwasy 1 inne materiaty

palne.
Dopuszczalna warstwa skladowania dla skrzynek
drewnianych — 4 warstwy,

Okres gwarancji: 2 lata.

4.5. Transport. Azotan amonowy jest materialem nie-
bezpiecznym kl. 5.1.1.m.501 p. 6a RID, kl. 5.1 I.m.2501
p. 6a ADR. Opakowany i oznakowany wg 4.2 nalezy

przewozi¢ zgodnie z obowigzujgcymi przepisami trans-
1)

portowymi'’.
Dopuszczalna liczba warstw tadowania dla skrzynek
drewnianych — 3 warstwy.

Y Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogolnych (3.1.),

b) oznaczanie zawarto$ci azotanu amonowego (3.2a),

¢) oznaczanie wilgoci (3.2b),

d) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (3.2¢),

e) oznaczanie

f) oznaczanie

g) oznaczanie

h) oznaczanie

1) oznaczanie

]) oznaczanie

k) oznaczanie

pozostatosci po prazeniu (3.2d),
zawartosci fosforanow (3.2e),
zawarto$ci chlorkow (3.2f),
zawarto$ci siarczanow (3.2g),
zawartosci metali ciezkich (3.2h),
zawartosci zelaza (3.21),

pH roztworu 5%(m/m) (3.2)),

|) oznaczanie zawarto$ci azotynow (3.2k),

I) oznaczanie zawartosci wapnia (3.21),

m) oznaczanie zawartosci magnezu (3.21),

n) oznaczanie zawartosci arsenu (3.2m).

5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika cz.d.a. na-
lezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Probki od-
czynnika cz. nalezy pobieraé¢ zgodnie z PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielkos¢ partu — 500 kg,

b) wielkos¢ prébki pierwotnej — 200 g,

c¢) liczb¢ probek jednostkowych — wg tabl. 2,

d) wielko$¢ probki ogdlnej — rdéwna sumie mas
wszystkich probek jednostkowych,

¢) wielkos$¢ sredniej probki laboratoryjne; — 500 g.

Tablica 2
Liczba opakowan Liczba probek
jednostkowych w partii jednostkowych
do 15 5
16 +25 7
26 63 8
64 160 9
powyzej 161 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylacznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub wode o row-
nowaznej czystosci. '

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych. Wyglad zew-
n¢trzny azotanu amonowego sprawdzi¢ wizualnie. Roz-
puszczalno$é sprawdzi¢ w nastgpujacy sposob: 5 g ba-
danego azotanu amonowego, odwazonego z dokfadnos-
cia do 0,01 g powinno rozpusci¢ si¢ w 10 ml wody,
w temperaturze okoto 20°C.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci azotanu amonowego
NHNO; z preparatu wysuszonego

5.3.3.1. Zasada metody polega na zwigzaniu jonu
amonowego 1 miareczkowaniu wydzielonego kwasu
azotowego wodorotlenkiem sodowym wobec fenolofta-
leiny.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina roztwor alkoholowy 1%(m/m).

b) Formalina roztwor 35%((V/V).

¢) Wodorotlenek sodowy roztwOr mianowany
o ¢(NaOH) = 1,000 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/01 p. 2.2.
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5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 2,5 g badane-
go azotanu amonowego odwazonego z dokladnoscig
do 0,0002 g, uprzednio wysuszonego w temperaturze
105°C do statej masy wg 5.3.4 rozpusci¢ w 100 ml wody
destylowane;j.

Dodaé roztwor przygotowany przez zmieszanie 25 ml
roztworu formaliny 1 25 ml wody destylowanej, uprzed-
nio zobojetniony wodorotlenkiem sodowym wobec 0,1
ml roztworu fenoloftaleiny. Po 30 min miareczkowac
roztworem wodorotlenku sodowego.

5.3.3.4. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ azotanu
amonowego (X)) obliczy¢ w procentach wg wzoru

V7 -0,08005 - 100 V- 8,005

1 (1)
m mi
w ktorym:

V' — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego wg ¢(NaOH) = 1,0000 mol/l zuzy-

tego do miareczkowania, ml,
mi — masa badanej probki azotanu amono-

wego, g,

0,08005 — ilos¢ azotanu amonowego odpowiadaja-

ca 1 ml roztworu wodorotlenku sodowe-
go o ¢(NaOH) = 1,0000 mol/l.
5.3.3.5. Wynik. Za wynik przyjac¢ $rednig arytmetycz-
ng co najmniej dwoch réwnolegltych oznaczan, nie roz-
niacych si¢ migdzy sobg wigcej niz 0,15%.

5.3.4. Oznaczanie zawarto$Sci wilgoci. Okoto 2 g ba-
danego azotanu amonowego, odwazonego z doktadnos-
cig do 0,0002 g, przenies¢ do naczynka wagowego,
uprzednio wysuszonego do statej masy w temperaturze
105°C 1 zwazonego z doktadnoscia do 0,0002 g. Za-
wartos¢ naczynka suszy¢ w temperaturze 105°C do sta-
te) masy. Wysuszony azotan amonowy pozostawi¢ do
oznaczania zawarto$ci wg 5.3.3. Zawartos¢ wilgoci (X?»)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

(al L (12) - 100
Xz = (2)
>
w ktorym:
@1 — masa naczynka z badanym azotanem amono-
wym przed suszeniem, g.
a» — masa naczynka z badanym azotanem amono-
wym po suszeniu, g,
m, — masa badanego azotanu amonowego, g.

5.3.5. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 50 g badanego azotanu amonowe-
go, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpuscié
w 100 ml wody i1 wykonaé oznaczanie wg PN-54/
C-04517.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
obliczy¢ w procentach (X3) wg wzoru

as - 100
Xi= (3)
M3
w ktorym:
a; — masa pozostatosci, g,
m3 — masa badanego azotanu amonowego, g.

5.3.6. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory. Kwas
(H2SO4) = 1.84 g/ml.

starkowy

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego azota-
nu amonowego, odwazonego z doktadnoscia do 001 g,
umie$ci¢ w uprzednio wyprazonym do stalej masy
w temperaturze 800°C 1 odwazonym z doktadnoscig
do 0,0002 g tyglu porcelanowym.

Doda¢ 1 ml kwasu siarkowego 1 ogrzewa¢ w plomie-
niu palnika do usunigcia soli amonowych. Nast¢pnie
wyprazy¢ w temperaturze 800°C do statej] masy. Po-
zostato$¢ po prazeniu zachowaé do oznaczania wapnia
I magnezu wg 5.3.14 1 5.3.15.

Pozostato$¢ po prazeniu (X4) obliczy¢ w procentach
Wg WZOoru

as - 100
X4 = (4)
ny
w ktorym:
as — masa pozostatosci, g,
ms — masa badanego azotanu amonowego, g.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci fosforanéw PO

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (HNO3) = 14 g/ml oraz roztwor
rozcienczony (1+2).

b) Metawanadan amonowy (NHsWO3), roztwor
przygotowany w nast¢pujacy sposob: w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 1000 ml umiesci¢ 2,50 g metawa-
nadanu amonowego, rozpusci¢ w 500 ml wrzgcej wody.
Po ostudzeniu doda¢ 20 ml kwasu azotowego (HNO3) =
= 1.4 g/ml 1 uzupetni¢c wodag do 1000 ml.

¢) Molibdenian amonowy, roztwor S%(m/m).

d) Mieszanina reagujgca, przygotowana w nast¢pu-
jacy sposOb: zmieszaé rOwne objg¢tosci roztworoOw w po-
nizej podanej kolejnosci: roztwor kwasu azotowego,
roztwOr metawanadanu amonowego 1 molibdenianu
amonowego.

¢) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony PO . przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.27 i rozcienczo-
ny (10 + 990).

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg PO7.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego azo-
tanu amonowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g
rozpusci¢ w 20 ml wody, doda¢ I ml kwasu azotowego
(HNO3) = 1.4 g¢/ml, doda¢ 10 ml mieszaniny reagujgcej,
a nastgpnie roztwor rozcienczy¢ wodg do 50 ml.

Badany azotan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie powstate po uplywie 1 h
w badanym roztworze nie bgdzie intensywniejsze niz
zabarwienie powstate w roztworze porOwnawczym, za-
wierajacym te same ilosci odczynnikOw co roztwor ba-
dany oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg PO,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg PO7.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci chlorkow Cl°

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-0451%
p. 2.3.1.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego azo-
tanu amonowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g,
rozpusci¢ w 40 ml wody, wykona¢ oznaczanie wg
PN-82/C-04518 p. 2.3.2 sposéb A.
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Do roztworu por6wnawczego dodac:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg CI,
dla odczynnika cz. — 0,08 mg CI.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci siarczanéw SO

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy roztwor 5%(m/m).

b) Siarczan potasowy.

¢) Alkohol etylowy rektyfikowany 96%.

d) Kwas solny o p = 1,15 g/ml.

e) Alkoholowy roztwdr siarczanu pot:sowego przy-
gotowany w nast¢pujgcy sposob: odwazy¢ 0,02 g siar-
czanu potasowego przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnoS$ci 100 ml, rozpusci¢ w alkoholu etylowym 30%
i rozcienczy¢ alkoholem 30% do kreski 1 dobrze wy-
mieszac.

f) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony SO?, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.55 1 rozcieniczony
(1499). 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg SOZ.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. |1 g badanego azotanu
amonowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g,
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 100 ml i rozpusci¢ w 20
ml wody.

Nastepnie roztwor zakwasi¢ 0,5 ml kwasu solnego.
~ Do zlewki pojemnosct 50 ml doda¢ 0,25 ml alko-
“holowego roztworu siarczanu potasowego, | ml roz-
* ‘tworu chlorku barowego.

Zawartos¢ zlewki dobrze wymieszaé (roztwor zaszcze-
piajacy), dodac roztwdr (20 ml) zawierajacy rozpuszczo-
na probk¢ 1 calo$¢ wymiesza¢. PorOwnaé powstate
zmg¢tnienie po upltywie 15 min z roztworem wzorco-
wym.

Badany azotan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale zmgtnienie w roztworze bada-
nym nie jest intensywniejsze niz zmetnienie roztworu
porOwnawczego, przygotowanego jednocze$nie i zawie-
rajgcego te same ilosci odczynnikdéw co probka badana
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO?Z,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SO7.

5.3.10. Oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich Pb?"

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny roztwér 25%(m/m).

b) Gliceryna.

¢) Octan amonowy.

d) Tioacetamid roztwor 4%(m/m), trwaly w ciagu
3 dni.

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

f) Roztwor buforowy o pH = 3.5, przygotowany
w nastepujacy sposob: do kolby pomiarowej pojem-
nosci 200 ml odwazy¢ 50,00 g octanu amonowego,
doda¢ 50 ml wody, 70,0 ml roztworu kwasu solnego,
rozcienczy¢ wodg do kreski i dobrze wymieszac.

g) Tioacetamid odczynnikowy, roztwOr przygotowa-
ny w nastgpujacy sposob: 2,0 ml roztworu tioacetami-
du i 10,0 ml roztworu mieszaniny wodorotlenku sodo-
wego 1 gliceryny wg h) wprowadzi¢ do probowki, wy-
miesza¢ i ogrzewa¢ w tazni wodnej w ciggu 20 s. Roz-

roztwOr mianowany

twor nalezy kazdorazowo przygotowa¢ bezposrednio
przed dodaniem do roztworu badanego.

h) Mieszanina wodorotlenku sodowego 1 gliceryny,
przygotowana w nastepujacy sposéb: do kolby stozko-
we] pojemnosct 100 ml przenies¢ 15 ml roztworu wo-
dorotlenku sodowego, 5 ml wody, 20 ml gliceryny 1 do-
brze wymieszac.

i) Roztwdér wzorcowy zawierajacy jony Pb?", przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1 1 rozcienczony
woda (10+990).

I ml tak przygotowanego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Pb?".

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego azo-
tanu amonowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g
rozpusci¢ w 50 ml wody, doda¢ 5,0 ml roztworu bu-
forowego 1 wymieszac.

Nast¢pnie doda¢ 3,0 ml ogrzanego odczynnikowego
roztworu tioacetamidu, wymiesza¢ i porOwna¢ powstate
$ciemnienie po uplywie 2 min. Badany azotan amonowy
odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstate Sciem-
nienie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu porOwnawczego, zawierajace-
go w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikow
co roztwor badany oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,03 mg Pb?",

dla gatunku cz. — 0,06 mg Pb%".

5.3.11. Oznaczanie zawartoéci zelaza Fe’”
5.3.11.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/05 p. 4.

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego azota-
nu amonowego, odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g,
rozpusci¢ w 25 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg
PN-81/C-04521/05 p. 7 lub 8.

Badany azotan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie powstale w badanym roz-
tworze nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roz-
tworu porOéwnawczego zawierajagcego w takiej same]
objetosci te same ilo$ci odczynnikdéw co roztwor bada-
ny oraz:

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

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Fe*'".

5.3.12. Oznaczanie wartoSci pH roztworn 5% (m/m)

5.3.12.1. Odczyrniki i roztwory — wg PN-77/
C-04963 p. 2.2.3.
5.3.12.2. Aparatura i przyrzady — wg PN-77/

C-04963 p. 2.2.2.

5.3.12.3. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego azo-
tanu amonowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01
g, rozpusci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosct 100 ml
w okoto 80 ml wody, nie zawierajagcej dwutlenku wegla,
a nastepnie rozcienczy¢ woda do 100 ml 1 dobrze wy-
mieszac.

Do suchego naczynka wla¢ cz¢$¢ badanego roztworu,
zanurzy¢ w roztworze elektrody (szklana — kalome-
lowa) lub elektrod¢ kombinowanag 1 sprawdzi¢ wska-
zania uprzednio wzorcowanego pehametru. Za wynik
nalezy przyjaé srednia arytmetyczng dwdch zgodnych
wynikOw pomiaru.

5.3.13. Oznaczanie zawarto$ci azotynéw NO;
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5.3.13.1. Odczynniki i
C-04536 p. 2.3.1.

5.3.13.2. Wykonanie oznaczania. | g badanego azota-
nu amonowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g
rozpus$ci¢c w 40 ml wody. Roztwdr przesaczyC¢ przez
saczek uprzednio przemyty woda, doda¢ 1 ml odczyn-
nika 1 wymieszac.

Badany azotan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie powstate w roztworze (bada-
nym po uplywie 10 min) nie be¢dzie intensywniejsze,
niz zabarwienie roztworu poréwnawczego przygotowa-
nego jednocze$nie, a zawierajgcego w tej samej objg-
tosci te same 1losci odczynnikow co roztwdr badany
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,004 mg NO3,

dla odczynnika cz. — 0,008 mg NO,.

5.3.14. Oznaczanie zawarto$ci wapnia Ca®’

5.3.14.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z wapniowa katodg wngkowq.

5.3.14.2. Odczynniki i roztwory

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

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Ca?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70 i rozcienczony
woda (10+90).

I ml tak przygotowanego roztworu wzorcowego za-
wiera 1 - 10 g Ca®".

5.3.14.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego
aparatu. Przyrzagd do oznaczania nalezy przygotowacd
zgodnie z instrukcjg obstugi. Pomiary nalezy wykonac
przy dilugosci fali 4227 nm.

5.3.14.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno 0,5, 1,0, 2,0, 4,0, 6,0 ml roztworu
wzorcowego wapnia, uzupeini¢ woda do kreski 1 do-
ktadnie wymieszac.

Stezenie wapnia w poszczegdlnych kolbach wynosi:

roztwory — wg PN-86/

5107, 1-10°%2-10°%4-10% 6 -10° g/ml. Zmie- .

rzy¢ absorbancje¢ wapnia w sporzgdzonych roztworach,
a z uzyskanych wynikdw sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOTcowej.

5.3.14.5. Wykonanie oznaczania. Pozostato$¢ po pra-
zeniu otrzymang w 5.3.6.2 rozpus$ci¢ w 2 ml roztworu
kwasu solnego, przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml, uzupetni¢ woda do kreski i do-
ktadnie wymieszac¢ (roztwor A). Zmierzy¢ absorbancje
wapnia w sporzadzonym roztworze w warunkach iden-
tycznych jak przy sporzgdzaniu krzywej] wzorcowej.

Zawarto$¢ wapnia (Xs) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

ci - Vi - 100
Xs = (5)
ms
w ktorym:
c1 — stezenie wapnia odczytane z krzywej wzorco-

wej, g/ml,

Vi — objetos¢ probki roztworu A przygotowanego
do pomiaru, ml,
ms — masa badanego azotanu amonowego wg

5.3.6.2, g.

5.3.15. Oznaczanie zawartosci magnezu Mg’

5.3.15.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z magnezowg katoda wng¢kowa.

5.3.15.2. Odczynniki i roztwory. RoztwOr wzorcowy
zawierajacy jony Mg?', przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.39, a rozcienczony wodg (14+99). 1 ml
tak rozciedczonego roztworu wzorcowego zawiera
1 - 107 g Mg¥"

5.3.15.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa-
ratu. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgod-
nie z instrukcjg obstugi. Pomiary nalezy wykonac przy
dtugosci fali 285,2 nm.

5.3.15.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno 2.0, 4,0, 6,0, 8,0 1 10,0 ml roztworu
wzorcowego magnezu, uzupetni¢ woda do kreski 1 do-
ktadnie wymieszac.

St¢zenie magnezu w poszcezegdlnych kolbach wynosi
2107, 4 -107,6 -107, 8 - 1071 1,107 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu w sporzadzonych
roztworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wy-
kres krzywej wzorcowej.

5.3.15.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 50 ml odmierzy¢ 25 ml roztworu A
przygotowanego wg 5.3.14.5, uzupetni¢ woda do kreski
1 doktadnie wymieszac.

Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu w sporzadzonym roz-
tworze w warunkach identycznych jak przy sporzadza-
niu krzywej wzorcowej.

Zawarto$¢ magnezu (Xs) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

£ °* V| 2 : ]()0

X6 = (6)
ms
w ktorym:
c» — stezenie magnezu odczytane z krzywej] wzor-
cowej, g/ml,
Vi — objgtos¢ probki roztworu A przygotowanego
do pomiaru p. 5.3.14.5, ml,
ms — masa badanego azotanu amonu wg 5.3.6.2, g.

5.3.16. Oznaczanie zawartoSci arsenu As’’

5.3.16.1. Odczynniki i roztwory wg PN-81/C-04511
p. 2.3.3 oraz kwas solny st¢zony p (HCl) = 1,19 g/ml.

5.3.16.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego azo-
tanu amonowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g
przenieS¢ do parownicy szklanej, rozpusci¢c w 20 ml
wody, doda¢ 10 ml kwasu solnego (961,19) odparowac
do sucha na tazni wodnej.

Odparowanie powtorzy¢ dwukrotnie, rozpuszczajgc
pozostato§¢ w 20 ml wody z dodatkiem 10 ml kwasu
solnego.

Dalej postgpowa¢ wg PN-81/C-04511 p. 2.3.6.
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Badany azotan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie krazka nasyconego roztwo-
rem bromku rteciowego, w badanej probie nie bedzie
silniejsze od zabarwienia wywolanego przez roztwor
porOwnawczy, przygotowany w tym samym czasie 1 za-

wierajacy w tej samej objetosci te same 1losci odczyn-
nikOw co roztwor badany, oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,005 mg As*,

dla gatunku cz. — 0,01 mg As*".

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemy-
stowo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne* — Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6191-87

a) znowelizowano metody badan procentowej zawartosci gtobwnego
sktadnika oraz metali cigzkich,

b) wprowadzono oznaczanie wartosci pH roztworu 5%(m/m) za-
miast kwasowosci,

¢) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci
i magnezu metodg absorpcji atomowej,

d) zaostrzono wymaganie dotyczgce zawarto$ci chlorkéw w ga-
tunku czd.a. 1 siarczandOw w gatunku cz.d.a. 1 cz

wilgoci oraz wapnia

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek

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

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i prOby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosdel
chlorkOw metodg turbidymetryczng

PN-82/C-04521/05 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
tosci zelaza metoda kolorymetryczna z zastosowaniem kwasu
sulfosalicylowego

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow
(roztworOw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-
niach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-86/C-04536 Odczynniki. Oznaczanie matych zawartoSci azotynow

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworOw produktéw chemicznych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do ko-
lorymetrii 1 nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynmki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towania $redniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety fadunkowe plaskie jednoplytowe czterowej-
Sctowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200-EUR.

PN-86/0-79100 Opakowanie transportowe. Odporno$¢ na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania 1 badania

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

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

BN-63/7161-06 Skrzynki 1 komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikéw chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz.U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sytek towarowych (Dz.TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.).

Przepisy o tadowaniu wagondw towarowych. Zatgcznik Il do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV). (Dz.TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOzniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
ladowania samochodow cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zatgcznik nr 4 do Umowy
o migedzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS)
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pOzniejszymi zmianami

Rozporzgdzenie Ministrow Komunikacji 1 Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli przewozu
drogowego materiatdw niebezpiecznych (Dz.U. nr 67, poz. 301
z 1983 r.) wraz z pdiniejszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towaréw nie-
bezpiecznych (RID). Zalacznik B do konwencji o migdzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTiF) (Dz.TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pdézniejszymi zmianami
4. Symbol KTM — wg SWW
dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,
dla gatunku cz. — 1331-42.
5. Autorzy projektu normy — inz. Bozena Dudzik, Renata Nie-

wigc, mgr inz. Helena Czepelak — Przedsi¢gbiorstwo Przemystowo-

-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne® — Gliwice.



