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NORMA BRANZOWA BN_go
WYROBY 54 - 6191-121
PRZEMYStLU czynnixi I
CHEMICZNEGO Chlorek wapniowy krystaliczny BN-73/6191-121
$ Grupa katalogowa 1051
1. WSTEP cd. tabl. I
——— Gatunek
Przedmiotem normy jest chlorek wapniowy krysta- FIIRBAn:: . .
liczny stosowany jako odczynnik chemiczny. ———— -
Chlorek wapniowy krystaliczny ma: g) Metali ci¢gzkich (jako Pb*"), %(m/m),
. 1 iece] niz 0,0005 0,001
a) wzor chemiczny CaCl; - 6H:0, e R Bl
b) mase molowa — 219,09 g/mol. h) Magnezu i metali alkalicznych (jako siar-
’ czany), %(m/m), nie wigcej niz 0,3 0,6
i) Magnezu (Mg?"), %(m/m), nie wigce]
2. PODZIAL 1 OZNACZENIE niz') 0.05 0.1
2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zawarto$ci gtdwnego i) Sodu (Na'), %(m/m), nie wigcej niz') 0,2 0.3
sktadnika i zanieczyszczen, norma ustala dwa gatunki k) Potasu (K"), %(m/m), nie wiecej niz') 0.01 0.02

chlorku wapniowego Kkrystalicznego:
cz.d.a. — czysty do analizy,
cz. — czysty.
2.2. Przyklad oznaczania chlorku wapniowego krysta-
licznego czystego do analizy
CHLOREK WAPNIOWY KRYSTALICZNY cz.d.a.
BN-90/6191-121

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Chlorek wapniowy krysta-
liczny powinien mie¢ posta¢ bezbarwnych krysztatow,
rozptywajacych si¢ na powietrzu, fatwo rozpuszczal-
nych w wodzie i w alkoholu etylowym 96%(V/V).

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

) Oznaczenie magnezu, sodu i potasu przeprowadza si¢ nie
rzadziej niz 1 raz/rok i1 przy zmianie technologii produkcji.

Tablica 1
Wymagania Stk
cz.d.a. cz.
a) Zawarto$¢ chlorku wapniowego (CaCl; -
- 6H;0), %(m/m), nie mniej niz 98,5 97,5
b) Substanc)i nierozpuszczalnych w wodzie,
%(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,01
¢) Wolnych kwaséw (jako HCI), %(m/m),
nie wigcej niz 0,004 0,007
d) Siarczanéw (SO4?), %(m/m), nie wigcej
niz 0,005 0,01
e) Baru (Ba?"), %(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,01
f) Zelaza (Fe®"), %(m/m), nie wiecej niz 0,0002 | 0,0005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Chlorek wapniowy krystalicz-
ny nalezy pakowac, przechowywaé 1 transportowac
zgodnie z PN-87/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig:

a) Stoje ze szkia brunatnego szklane wg BN-84/
6833-23 z nakrg¢tka z tworzywa sztucznego z polie-
tylenowa podkiadka lub sloje z tworzywa sztucznego
z nakretka 1 podkladka z tego samego materiatu. Ma-
sa netto: 1000 g.

b) Worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06,
umieszczone w workach papierowych.

W uzgodnieniu z odbiorca i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezel prze-
prowadzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz podane opakowania 1 ma wy-
miary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan wg PN-89/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonaé zgodnie z PN-88/C-80001 i PN-76/0-79251.
Na kazdym opakowaniu transportowym nalezy umies-
ci¢ znak ostrzegawczy i napis ,Produkt przechowywac
w temp. najwyze] 25°C".

Zgtoszona przez PPH Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 27 kwietnia 1990 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 stycznia 1991 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 9/1990, poz. 21)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1990.

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd. 1,00 Nakf. 1600 + 27 Zam. 1216/90/6
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4.2.3. Opakowania transportowe dla stoi stanowig
skrzynki z tarcicy wg BN-63/7161-06 odporne na na-
razenie mechaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100
odpowiednio dla grupy 2, klasy 3 i odmiany 1. Opa-
kowanie transportowe dla workoéw z folii polietyleno-
wej wg BN-84/6414-06 stanowig begbny tekturowe,
beczki drewniane wg PN-76/0-79351 odporne na nara-
zenie dla grupy 2, klasy 2, odmiany 3 lub inne opa-
kowania gwarantujgce wlasciwe zabezpieczenie opako-
wan. Pojedyncze stoiki w skrzyniach nalezy zabezpie-
czy¢ przed rozbiciem $Srodkiem amortyzujagcym 1 ukla-
da¢ 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

ip. 24.3,
b) liczb¢ warstw sktadowania — 3 warstwy,
c) liczb¢ warstw tadowania — 2 warstwy dla prze-

sytlek drobnicowych.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach o wymiarach 800X1200 mm wg
PN-88/M-78216.

Ladunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem si¢ 1 deformacjg tak, aby tworzyl z paleta
stabilng jednostk¢ tadunkowag i nie powinien byé wyz-
szy niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Chlorek wapniowy krystaliczny
nalezy przechowywac zgodnie z PN-87/C-80001 w ma-
gazynach suchych, o zawartosci wilgoci ponizej 75%,
dobrze wentylowanych, w temperaturze nie przekracza-
jace] 25°C.

Liczba warstw skladowania — 3.

4.5. Transport. Chlorek wapniowy krystaliczny nie
jest materialem niebezpiecznym wg RID/ADR, moze
by¢ transportowany dowolnymi $rodkami transportu,
zgodnie z obowigzujagcymi przepisami kolejowymi i sa-
mochodowymi®).

Liczba warstw sktadowania — 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogolnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci chlorku wapniowego (3.2a),

¢) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zawartos$ci

€) oznaczanie zawartos$ci

f) oznaczanie zawartosci

g) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2f),

h) oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich (3.2g),

1) oznaczanie zawarto$ci magnezu 1 metali alkalicz-
nych (jako siarczany) (3.2h),

J) oznaczanie zawarto$ci magnezu (3.21),

k) oznaczanie zawarto$ci sodu (3.2)),

) oznaczanie zawarto$ci potasu (3.2k).

wolnych kwasow (3.2c¢),
siarczanow (3.2d),
baru (3.2e),

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ produktu opakowanego
stanowi najwyze] 500 kg chlorku wapniowego krysta-
licznego. o '

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

a) wielko$¢ partii — najwyzej 500 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotne; — 200 g,

c) liczba prébek jednostkowych — wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba probek jed-
nostkowych, sztuk

Liczba opakowan jednostkowych
w partii, sztuk

do 15 5

16+ 25 7
26+ 63 -8
64--100 9
powyzej 100 10

d) wielkos¢ probki ogélnej rowng sumie mas wszyst-
kich probek jednostkowych,

e) wielkos$¢ sredniej probki laboratoryjnej — 500 g.

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie za-
znaczono 1naczej, nalezy stosowa¢ wytgcznie odczynni-
ki cz.d.a. oraz wode¢ destylacyjng lub wod¢ o row-
nowaznej czystosci, zwanej w dalszej treSci normy wo-
da.

Wazenie do stalej masy nalezy interpretowaé wg
PN-81/C-01055 p. 2.4.4.

5.4.2. Sprawdzenie wymagan ogolnych. Oceni¢ wizu-
alnie postac i1 barwe préobki chlorku wapniowego kry-
stalicznego wg PN-81/C-01055 p. 2.1.1 1 2.1.2, roz-
puszczalnos¢ okreslic wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Przygotowanie roztworu do badan. 40 g chlorku
wapniowego krystalicznego rozpusci¢ w wodzie, prze-
nies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml, uzu-
peini¢ do kreski woda, wymieszac.

Otrzymany roztwor przesaczy¢ (uzywa¢ do oznacza-
nia siarczanOw, baru, zelaza, metali ci¢zkich jako otow,
magnezu 1 metali alkalicznych jako siarczany, magnezu,
sodu 1 potasu).

Roztwor ten okresla si¢ symbolem A.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci chlorku wapniowego
(CaCl. - 6H0)

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Mctoda polega na mia-
reczkowym oznaczaniu zawartosci wapnia roztworem
wersenianu dwusodowego wobec wskaznika tymolofta-

leksonu.

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien metylowa, wskaznik przygotowany wg
PN-81/C-06501 p. 2.2.11.

b) Kwas solny, roztwor o ¢(HCI) = 1 mol wg PN-81/
C-04530/01 p. 2.1.3.

c) Tymoloftalekson, wskaznik przygotowany wg
PN-81/C-06501 p. 2.6.33.

d) Wersenian dwusodowy, roztwoér mianowany
o c¢(di-Na-EDTA) 0,05 mol/I, przygotowany wg PN-82/
C-04950 p. 2.5b).
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e) Wodorotlenek potasowy, roztwoér o ¢(KOH) =
= 2 mol/Il. ' ' : :

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego chlorku
wapniowego krystalicznego, odwazonego z dokladno-
$cig do 0,001 g, rozpusci¢é w wodzie i ‘przeniesé do kol-
by pomiarowej pojemnaosci 250 ml, uzupetnié objgtosé
kolby do kreski wodg.i wymieszaC.

Do oznaczenja odmierzy¢ 25 ml, przenie$¢ do kolby
stozkowej pojemnosci 500 ml, dodaé¢ 200 ml wody,
1 krople czerwieni metylowej, nast¢pnie dodac¢ ostroz-
nie kwasu solnego do zmiany barwy roztworu na rézo-
w3, 5 ml wodorotlenku potasowego, szczypte tymolo-
ftaleksonu 1 miareczkowa¢ wersenianiem dwusodowym
do zmiany barwy z bigkitnej na szara (dopuszcza si¢
odcien fioletowy). ' -

Nalezy wykonaé $lepa probe z wszystkimi odczyn-
nikami jak przy probie badanej i zuzyte ml wersenia-
nu odjaé od zuzytych ml przy probie badanej.

Zawarto$¢ chlorku wapniowego CaCl; - 6HO (X))
obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru
v -0,0109545 - 500 - 100 ¥ - 21,909
X, = = (1)

- m - 25 m

w ktoérym:
V — objetos¢ wersenianu dwusodowego o
c(di-Na-EDTA) = 0,0500 mol/l, po
~odjeciu proby Slepej, zuzyta do mia-
reczkowania, ml,
m — masa odwazki prébki chlorku wapnio-
~wego krystalicznego, g.
0,0109545 — 1ilos¢ CaCl: - 6H;0, odpowiadajgca
1 ml roztworu wersenianu dwu-
“sodowego o c¢(di-Na-EDTA) =
= 0,0500 mol/l, g/ml.

5.4.4.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica mig-
dzy Srednig arytmetyczng i poszczegdlnymi wynikami
oznaczan nie powinna by¢ wigksza niz 0,3%.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie .

5.4.5.1, Zasada oznaczania polega na rozpuszczeniu
chlorku wapniowego krystalicznego w wodzie, wygrze-
waniu, odsgczaniu, wysuszeniu i1 zwazeniu pozostatosci.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory. Azotan srebra, roz-
twor o c¢(AgNOs) = 0,1 mol/I.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. 50 g badanego chlor-
ku wapniowego, odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g,
rozpu$ci¢ w wodzie i uzupehié objetos¢ do 150 ml,
nastgpnie wygrzewa¢ w ciggu 1 h na wrzgcej tazni wod-
nej, przesaczy¢ przez uprzednio wysuszony w tempe-
raturze 105 £5°C szklany tygiel z dnem porowatym
G-4, przemy¢ goraca woda do zaniku reakeji na Cl
(proba z roztworem azotanu srebra), wysuszy¢ i zwa-
7y€. ‘

Badany chlorék wapniowy odpowiada wymaganiom
normy, jezell masa nie przekroczy: .

dla odczynnika cz.d.a. — 2,5 mg,

dla odczynnika cz. — 5,0 mg.

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci wolnych kwaséw (jako
HCI)

5.4.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina okoto 0,1%(m/V) roztwér alkoho-
lowy, przygotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.4.10.

b) Wodorotlenek sodowy roztwoér mianowany
¢(NaOH) = 0,0100 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/01 p. 2.2. z roztworu o ¢(NaOH) = 1 mol/I.

c) Woda destylowana nie zawierajaca CO;, przygo-
towana wg PN-89/C-06500 p. 2.2.148.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego chlor-
ku wapniowego krystalicznego, odwazonego z dokfad-
noscig do 0,01 g, rozpusci¢c w 100 ml wody bez COs,
dodac¢ 2 krople roztworu fenoloftaleiny 1 miareczkowac
(dodajac kroplami z mikrobiurety) roztworem wodoro-
tlenku sodowego do wystapienia stabo roézowego za-
barwienia.

Zawartos¢ wolnych kwaséw jako HCI (X;) obliczy¢
w %(m/m) wg wzoru

V1 -0,00365 - 100 V-0,365
X: = = (2)
mi m
w ktoérym:
Vi — objgtos¢ roztworu wodorotlenku sodo-

wego o c¢(NaOH) = 0,0100 mol/l, zu-
zyta do miareczkowania, ml,
m; — masa odwazki probki chlorku wapnio-
wego krystalicznego, g,
0,00365 — iloé¢ kwasu solnego (HCI), odpowiada-
jaca 1 ml roztworu o c¢{(NaOH) =
= 0,0100 mol/l, g/ml.

5.4.6.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikow dwoéch réwnoleglych oznaczan.

Réznica migdzy Srednig arytmetyczna, a poszczegol-
nymi wynikami nie powinna by¢ wigksza niz 0,001%
dla gatunku cz.d.a. 1 cz

5.4.7. Oznaczanie zawartoSci siarczanow

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.1,

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 5 ml roz-
tworu A, przygotowanego wg 5.4.3, 1 uzupeini¢c wodg
do objetodci 46 ml. Oznaczanie nalezy wykonac¢ w cy-
lindrach Nesslera pojemnosci 100 ml wg PN-82/C-04519
p. 25.3,

Badany chlorek wapniowy krystaliczny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zmg¢tnienie powstate w roz-
tworze badanym jest mniejsze lub réowne zmgtnieniu
roztworu poréwnawczego, zawierajacego w tej same)
objetosci te same 1loSci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg SO,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg SO4°.

5.4.8. Oznaczanie zawarto$ci baru (Ba®")

5.4.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Dwuchromian potasowy 10%(m/m).

b) Kwas octowy lodowaty.

c) Octan sodowy 30%(m/m).

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Ba?" przygo-
towany wg PN-81/C-06503, rozcienczony woda (10 +



4 BN-90/6191-121

+ 990). I ml tak przygotowanego roztworu wzorcowego
zawiera 0,01 mg Ba?",

e) Roztwor chlorku wapnia nie zawierajacy baru:
20 g chlorku wapniowego CaCl, - 6 H;O rozpusci¢
w 50 ml wody, doda¢ 15 ml octanu sodowego, 0,3 ml
kwasu octowego 1 10 ml dwuchromianu potasowego,
uzupeini¢ obj¢tos¢ do 100 ml i odstawi¢ na 8 =+ 10 h.
W przypadku wytrgcenia osadu przesgczy¢ przez twar-
dy saczek.

5.4.8.2. Wykonanie oznaczania. Do oznaczenia od-
mierzy¢ 5 ml (= 2,0 g) roztworu A, przygotowanego
w 5.4.3, przenieS¢ do cylindra Nesslera pojemnosci
50 ml, doda¢ 25 ml wody, 3 ml roztworu octanu so-
dowego, 1 kroplg kwasu octowego i po 10 min 2 ml
roztworu dwuchromianu potasowego.

Badany chlorek wapniowy krystaliczny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zmg¢tnienie, powstale w roz-
tworze badanym w ciggu 15 min, jest mniejsze lub
rOwne zme¢tnieniu roztworu porownawczego, zawiera-
jacego w tej samej objetosct te same ilosci odczynni-

kow (ilos¢ dwuchromianu potasowego — 1 ml) oraz:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg Ba®",
dla odczynnika cz. — 0,2 mg Ba?'

oraz 10 ml roztworu chlorku wapniowego nie zawie-
rajacego Ba®” i odczynniki jak przy probie badanej.

5.4.9. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe’")

5.4.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/02 p. 4.

5.4.9.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 25 ml
(= 10,0 g) roztworu A, przygotowanego w p. 5.4.3,
I wykona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04521/02 p. 8.

Badany chlorek wapniowy krystaliczny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zabarwienie roz-
tworu badanego nie bgdzie intensywniejsze niz zabar-
wienie roztworu porownawczego, przygotowanego jed-
noczesnie 1 zawierajacego w tej samej objetosci te same
ilosci odczynnika oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Fe,

dla odervanika cz. — 0,05 mg Fe.

5.4.10. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich (jako
Pb?)

5.4.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Gliceryna.

b) Kwas solny 25%(m/m) 1 roztwor o stezeniu ¢ (HCI)
I mol/l.

¢} Octan amonowy.

d) Ticacetamid roztwor 4%(m/m), trwaty przez trzy
dni.

e) Wedorotlenck sodowy ¢(NaOH) = 1 mol/I.

) Roztwor buferowy o pH 3,5 przygotowany w na-
stgpujgey sposob: do kolby pomiarowej pojemnosci
200 ml odwazy¢ 50,00 ¢ octanu amonowego, dodaé
56 il wody, 70,0 kwasu solnego 25%(m/m), rozcien-

v wodg do kreski 1 dobrze wymieszad.

< Mieszanina wodorotlenku sodowego 1 gliceryny
Pooycolowana wonastgpujgcey sposob: do kolby stozko-
wep pojemnoscr 100 ol przeniesé 15 ml roztworu wo-
cotvdenku sodowego wg e), 5 ml wody, 20 ml gli-

FYRY 1 GoRTe wyinicszac.

h) Roztwor tioacetamidu odczynnikowy przygotowa-
ny w nast¢pujacy sposob: 2,0 ml tioacetamidu wg d)
1 10 ml roztworu mieszaniny wodorotlenku sodowego
1 gliceryny wg g) wprowadzi¢ do probéwki, wymieszac
1 ogrzewa¢ w lazni wodnej przez 20 s.

Roztwor nalezy przygotowaé kazdorazowo przed do-
danem do roztworu badanego.

i) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Pb*", przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46 1 rozcienczony
woda (10 + 990).

1 ml tak przygotowanego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Pb*".

5.4.10.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 12,5 ml
(= 5,0 g) roztworu A przygotowanego wg 5.4.3, do-
prowadzi¢ roztworem kwasu solnego o st¢zeniuc (HCI)=
= 1 mol/l do pH 3-4, doda¢ 5,0 ml roztworu bufo-
rowego wg 5.4.10.1f) 1 wymieszac.

Nastgpnie doda¢ 3,0 ml ogrzanego odczynnikowego
roztworu tioacetamidu wg 5.4.10.1h), wymieszac 1 po-
rOwnaé¢ powstale Sciemnienie po uptywie 2 min.

Badany chlorek wapniowy krystaliczny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale Sciemnienie roz-
tworu badanego nie bg¢dzie intensywniejsze niz zabar-
wienie roztworu porOwnawczego, zawierajacego w tej
samej objgtosci te same ilosci odczynniko6w oraz:

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

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb*"

5.4.11. Oznaczanie zawartosci magnezu i metali alka-
licznych (jako siarczany)

5.4.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak 10%(m/m) przygotowany wg PN-89/
C-06500 p. 2.2.11.

b) Czerwien metylowa, wskaznik przygotowany wg
PN-81/C-06501 p. 2.2.11.

c¢) Kwas solny 25%(m/mo).

d) Kwas siarkowy 96%(m/m).

e) Szczawian amonowy 4%(m/m).

5.4.11.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 2,5 ml
10 g roztworu A przygotowanego w 5.4.3, dodac
12,5 ml wody, 1 ml kwasu solnego 1 ogrza¢ do wrze-
nia.

Nast¢pnie doda¢ 20 ml gorgcego roztworu szczawia-
nu amonowego, 2 krople czerwieni metylowej, amonia-
ku do zmiany barwy na z6ita i odstawi¢ na 4 h.
Objetos¢ uzupelni¢ do 40 ml i1 przesaczy¢ przez suchy
twardy saczek, odrzucajac pierwszg porcj¢ przesaczu.
Do oznaczania odmierzy¢ 20 ml klarownego przesaczu,
przenie$¢ do uprzednio wyprazonej 1 zwazonej parow-
nicy kwarcowej, doda¢ 0,5 ml kwasu siarkowego, od-
parowa¢ poczatkowo na lazni wodnej, a nast¢pnie do
sucha na tazni piaskowe;.

Parownic¢ z osadem wyprazy¢ w temperaturze 800°C
do statej masy. Jednocze$nie wykonaé nalezy probe
z tymi samymi odczynnikami i przy obliczaniu uwzgl¢d-
ni¢ poprawke.

Badany chlorek wapniowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli masa wyprazonej pozostalosci nie prze-
kracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 1,5 mg,

dla odczynnika cz. — 3,0 mg.
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5.4.12. Oznaczanie zawartosci magnezu

5.4.12.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
utworzeniu barwnego zwigzku adsorpcyjnego Mg(OH),
z 70lcienig tytanowa po oddzieleniu wapnia.

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak 25%(m/m), roztwor przygotowany wg
PN-89/C-06500 p. 2.2.10, nie zawierajacy dwutlenku
wegla.

b) Kwas octowy, roztwér o ¢(CH,COOH) 5 moli/l.

c) Molibdenian amonowy, roztwor 10%(m/m).

d) Wodorotlenek sodowy, roztwor o c¢(NaOH) =
= 5 mol/l, przygotowany wg PN-81/C-04530/01
p. 2.2.2.2, odwazajac 220 g NaOH statego.

e) Zokcien tytanowa (zolcien tiazolowa), roztwoér
0,01%(m/m). Odwazy¢ 0,01 g zoblcieni tytanowe]
[C28H19NsS2(SOsNa),] 1 rozpusci¢ w 100 ml wody.

f) Roztwdér wzorcowy magnezu przygotowaé wg
PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39, rozcienczony woda (1 + 99).
I ml tak przygotowanego roztworu zawiera 0,01 mg
Mg?".

5.4.12.3. Wykonanie oznaczania. 1 g chlorku wapnio-
wego krystalicznego odwazy¢ z doktadnoscia do 0,01 g
rozpusci¢ w 30 ml wody, doda¢ 4 ml NHsOH i1 5 ml
CH;COOH, ogrza¢ do wrzenia, nast¢pnie matymi por-
cjami dodawa¢ 22 ml molibdenianu amonowego i przez
15 min fagodnie gotowac.

Po ostudzeniu, zawarto$¢ uzupeini¢ do objgtosci
50 ml 1 przesgczy¢. Do 5 ml przesaczu doda¢ 20 ml wo-
dy, 5 ml zo6fcieni 1 10 ml NaOH. Badany chlorek
wapniowy krystaliczny odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zabarwienie jest mniejsze lub réwne roztwo-
rom porOwnawczym zawierajacym w tej samej objeto-
Sci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg Mg?’,

dla odczynnika cz. — 0,10 mg Mg?"
oraz 10 ml NaOH 1 5 ml zo6fcieni tytanowe;j.

5.4.13. Oznaczanie zawarto$ci sodu (Na") i potasu (K°)

5.4.13.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na po-
rOwnaniu intensywno$ci promieniowania rezonanso-
wych linii pierwiastkéw sodu i potasu, tworzacych si¢
w plomieniu mieszaniny spr¢zonego powietrza i acety-
lenu przy wprowadzeniu do niego roztworéw badanych
chlorku wapniowego i z wprowadzong okreslong ilo$cig
sodu 1 potasu do roztworéw badanych chlorku wap-
niowego, tzw. metodg dodania wzorca.

5.4.13.2. Aparatura i przyrzady — wg PN-88/C-04953
p. 2.4.

5.4.13.3. Odczynniki i roztwory — wg PN-88/C-04953
p. 2.3

a) Kwas solny, roztwér o ¢(HCIl) = 38%, nie za-
wierajacy Na® i K', o najwyzszej czystosci.

b) Weglan wapnia CaCOs, staty, nie zawierajacy Na*
i K*, o najwyzszej czystosci.

¢) Roztwor wzorcowy sodu przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.60. 1 ml przygotowanego roztworu za-
wiera 1 - 107 g Na'.

d) Roztwér wzorcowy potasu przygotowany wg
PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49a). 1 ml przygotowanego roz-
tworu zawiera 1 - 107 K",

e) Roztwdér wzorcowy roboczy sodu Na® i potasu
K", przygotowany przez wprowadzenie do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 ml po 10 ml roztworéw wzor-
cowych przygotowanych wg 5.4.13.3a) 1 b), dopehic
wodg do kreski i1 doktadnie wymiesza¢. 1 ml tak przy-
gotowanego roztworu zawiera po 1 - 10 g Na" i K"

f) Roztwor kontrolny, tzw. roztwor ,Slepej proby”,
przygotowa¢ w nast¢pujacy sposob: odwazy¢ 0913 g
weglanu wapnia wg d) zwilzy¢ woda, doda¢ 2 ml kwasu
solnego wg e), przenies¢ ilosSciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml, uzupetni¢ woda do kreski 1 wy-
mieszaC. Z przygotowanego roztworu pobra¢ 10 ml do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml, dopetni¢ woda
do kreski 1 wymieszac.

5.4.13.4. Przygotowanie prébki do oznaczania. Odmie-
rzy¢ 10 ml roztworu A przygotowanego wg 5.4.3, prze-
nies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml (4 g ba-
danego CaCl, - 6H,0), uzupetni¢ woda do kreski 1 wy-
mieszaC. Roztwor ten okresla si¢ symbolem B.

5.4.13.5. Wykonanie oznaczania. Do czterech kolb
pomiarowych pojemnosci 100 ml wprowadzi¢ 5 ml roz-
tworu B(V3) oraz kolejno 0, 1,0, 2,0, 4,0 ml roztworu
roboczego wzorcowego, przygotowanego wg 5.4.13.3¢),
uzupeini¢ woda do kreski 1 doktadnie wymieszac (V).
Stezenia (dodatkéw wzorca) sodu 1 potasu co, €1, €2, €3
wynosza odpowiednio 0, 1 - 10,2 -107°, 4 -10° g/ml.

Scidle przestrzegajac ustalonych w instrukcji zatgczo-
nej do aparatu warunkow pomiaru, nalezy kolejno roz-
pyla¢ w jednakowych warunkach roztwér kontrolny
przygotowany wg 5.4.13.3f) oraz roztwory badane 1 za-
pisa¢ odpowiadajace im wskazania przyrzadu pomiaro-
wego.

Punkt zerowy aparatu nastawia si¢ na roztwor kon-
trolny przygotowany wg 5.4.13.3f).

Po wykonaniu kazdego pomiaru nalezy rozpyli¢ wo-
de.

Dla kazdego roztworu pomiar przeprowadzi€ trzy-
krotnie, obliczy¢ Srednig arytmetyczng trzech wynikow
badan.

Zawartos¢ sodu Y, oraz potasu Y, obliczy¢
w %(m/m) wg wzoru
Y}!
Yin = T (3)
d' Y WO'C,;'V]'V}']O()
zie n =
s (Wa=Wo)-m - V>
w ktoérym:
n — 1, 2, 3, préobki z dodatkiem wzorca,
Wo — wskazanie miernika przyrzgdu przy rozpyla-
niu roztworu probki bez dodatku wzorca,
W, — wskazanie miernika przyrzadu przy rozpyla-
niu roztworu probki z dodatkiem wzorca,
cn — st¢zenie dodatku wzorca, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu, w ktérym znajduje sig
probka — roztwér B, ml,
V) — objetos¢ roztworu pobranego z Vi,
V3 — objetos¢ roztworu, do ktorej rozcienczono Vo,
ml,
m — masa badanej probki (roziwér B), g.
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5.4.13.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy nalezy przyja¢ Sredng arytmetyczng wynikdw co
najmniej 2 oznaczan, przy czym réznica miedzy nimi
powinna by¢ wigksza niz +10% wartoSci $Srednie;j.

5.5. Ocena wynikéw badania. Parti¢ chlorku wapnio-
wego krystalicznego nalezy uzna¢ za zgodng z wyma-
ganiami normy, jezeli wyniki badanej probki chlorku
wapniowego krystalicznego pobranego wg 5.3 odpowia-
daja wymaganiom wg rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikow. Przy obliczaniu wynikéw
nalezy stosowac zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdej par-
tii chlorku wapniowego krystalicznego producent jest
obowigzany wystawi¢ 1 przesta¢ odbiory za§wiadczenia,
w ktorym m.in. nalezy poda¢ wyniki przeprowadzonych
badan.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Przedsi¢gbiorstwo Przemy-
stowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne — Gliwice, Inowro-
ctawskie Zaklady Chemiczne w Inowroctawiu-Matwach.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-73/6191-121

a) zaostrzono wymagania zawartos$ci CaCl, - 6H,O w gat. cz.d.a.
1 cz.

b) wprowadzono oznaczanie zawartoéci metali cigzkich jako Pb*"
z tioacetamidem,

¢) wprowadzono oznaczanie zawartosci zelaza z 2,2-dwupiry-
dylem,

d) wprowadzono oznaczanie magnezu z zastosowaniem zoicieni
tytanowej,

e) wprowadzono oznaczanie sodu I potasu metoda fotometrii
ptomieniowe],

f) norma dotyczy zastosowania chlorku wapniowego krystalicz-
nego wg wymagan dla odczynnika chemicznego

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-

gotowywania probek
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonania badan
PN-81/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-

tosci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem 2,2-dwu-
pirydylu
PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow

(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-

waniach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow wska-
nkow
PN-89/C-06500 Analiza chemiczna.

i roztworé6w pomocniczych
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do

kalorymetrii 1 nefelometrii
PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-

nie, przychowywanie 1 transport - ‘
PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartosci kationu gléwnego skladnika
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
siarczanOw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng
PN-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane. Beczki
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb
PN-88/C-04953 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawarto$ci
sodu, potasu, wapnia i strontu metodg fotometrii ptomieniowe]

Przygotowanie odczynnikéw

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Ogdlne
wytyczne pobierania prébek i przygotowania Sredniej probki la-
boratoryjne]

PN-88/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoplytowe czterowej-
$ciowe bez skrzydet drewniane 800X1200 — EUR

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

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

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe 2z zawartoscig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte ptaskie bez fald bocznych zgrzewane

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-
czynnikdw chemicznych

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

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadunku i zabezpieczaniu przesy-
tek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadunku wagonéw towarowych. Zatacznik I do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
miedzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochod6éw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

4.  Zalecenia mig¢dzynarodowe i nmormy zagraniczne.

* RWPG PC 8969-73 Peaktusbl Kanbiuii X10pHCTBIH KpHCTajn4ec-

KHi .
NRD TGL 9575 Calciumchlorid — 6 — hydra
CSRS (*SN 684819 Chlorid vapenaty krystalicky
Wegry MSZ 24141-75 Kalcium — klorid kristalyos

5. Autorzy projektu mormy — mgr inz. Helena Czepelak PPH
Polskie Odczynniki Chemiczne — Gliwice, inz. Helena Marciniak-
-Nowak, Krystyna Wesotowska, Barbara Patyk — Inowroctawskie
Zaktady Chemiczne — Inowroctaw-Matwy.



