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1. WSTĘP

1.1. Przedm iot normy. Przedm iotem  norm y są 
m etody stosowane w analizie rozpuszczalnych 
w wodzie składników m ateriałów  wybuchowych 
górniczych, obejm ujące oznaczenie zawartości: 
azotanu amonowego, azotanu sodowego, azotanu 
potasowego, chlorku sodowego i chlorku amonowe
go lub ogólnej zawartości kationów amononowych 
i anionów wym ienionych soli.

W zależności od składu chemicznego analizo
wanego roztw oru rozpuszczalnych w wodzie skład 
ników m ateriału  wybuchowego, podano sposób 
w ykonyw ania analiz.

W dalszej treści norm y słowa „m ateriał w ybu
chowy” zastąpione zostały skrótem  MW.

1.2. Określenia. Roztwór badany jest to roztw ór 
zaw ierający sole rozpuszczalne w wodzie, pow stały 
po w ym yciu próbki MW wodą, wg BN-67/6091-24 
p. 5.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Analiza roztw oru zawierającego tylko azo
tan  amonowy

2.1.1. Oznaczanie zawartości azotanu amonowego 
m etodą destylacyjnego wydzielania am oniaku przy 
użyciu w odorotlenku sodowego

2.1.1.1. Zasada m etody polega na ogrzewaniu 
badanego roztw oru z 10-procentowym roztworem  
w odorotlenku sodowego, odpędzeniu wydzielonego 
am oniaku, pochłonięciu go w odmierzonej ilości 
m ianowanego roztw oru kwasu siarkowego i od- 
m iareczkowaniu nadm iaru  kw asu w7obec w skaź
nika Tashiro.

2.1.1.2. Przyrządy. Zestaw  do odpędzania amo
niaku w edług rysunku.

Zestaw  do odpędzania am oniaku
1 — kolba stożkowa (destylacyjna) pojemności 750 cm3,
2 — korek gumowy, 3 — deflegm ator, 4 — zaw ór zabez
pieczający przed wciągnięciem  cieczy z odbieraln ika do 
kolby destylacyjnej, 5 — w kraplacz, 6 — ru rk a  gum o
wa. 7 — końcówka desty lacyjna z kulką, 8 — kolba

stożkowa (odbieralnik) pojem ności 300 cm3.

2.1.1.3. Odczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztw ór 0,2N,
b) W odorotlenek sodowy cz.d.a., roztw ór 0,2'N,
c) W odorotlenek sodowy cz., roztw ór 10-pro- 

centowy,
d) W skaźnik Taschiro przygotowany przez roz

puszczanie w 100 cm3 wody: 0,29 g soli sodowej 
czerwieni m etylowej i 0,5 N roztw oru błękitu  m e
tylenowego.

2.1.1.4. W ykonanie oznaczania. Zestawić apara 
tu rę  według rysunku. Do kolby 8 odmierzyć z b iu- 
re ty  50 cm3 roztw oru kwasu siarkowego, a do 
kolby 1 odmierzyć pipetą 100 cm3 roztw oru bada
nego i dodać 200 cm3 wody. Kolbę 1 zamknąć kor
kiem 2, w którym  jest umieszczony deflegm ator 3 
połączony z końcówką destylacyjną 7, zawór 4 
i w kraplacz 5. Do w kraplacza 5 wprowadzić 50 cm3
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10-proeentowego roztw oru w odorotlenku sodowe
go. Roztwór z w kraplacza wprowadzić do kolby 1 
i ogrzać jej zawartość do słabego wrzenia. W cza
sie w ykonyw ania oznaczenia odbieralnik 8 należy 
tak  przechylić, aby nad w ylotem  par utw orzyła się 
możliwie najgrubsza w arstw a roztw oru .'D esty la 
cję am oniaku prowadzić przez około 2 h do odpę
dzenia około %  zawartości kolby. Następnie w y
łączyć ogrzewanie, odłączyć od apara tu  końcówkę 
destylacyjną 7 i spłukać ją wodą od w ew nątrz 
i z zew nątrz do odbieralnika. Odbieralnik z zaw ar
tością pozostawić do ochłodzenia.

Po ochłodzeniu roztw oru w odbieralniku dodać 
3 -h 5 kropel wskaźnika Tashiro i odmiareczkować 
nadm iar kw asu siarkowego 0,2N roztworem  wo
dorotlenku sodowego.

Jednocześnie należy przeprowadzić ślepą próbę 
z tym i sam ym i odczynnikam i i w tych samych w a
runkach, lecz bez badanego roztworu.

Oznaczenie wykonać co najm niej dw ukrotnie.
Zawartość azotanu amonowego (X4) obliczyć 

w procentach wg wzoru

(V -  V4) • 0,01601 • 250 -100
Xj ---------------------------------------------- =-

m  ■ 100

(V -  Vt) • 4,0025 

m
w którym :

V  — objętość ściśle 0,2N roztw oru wodo
rotlenku sodowego zużytego do m ia
reczkowania 0,2N roztw oru kwasu 
siarkowego w ślepej próbie, cms,

V4 — objętość ściśle 0,2N roztw oru wodo
rotlenku sodowego zużytego do 
m iareczkowania nadm iaru  0,2N roz
tw oru kwasu siarkowego, cm3, 

m  — masa odważonego MW w przelicze
niu na suchą masę, g,

0,01601 — ilość azotanu amonowego odpowia- 
jąca 1 cm3 ściśle 0,2N roztw oru wo
dorotlenku sodowego, g.

2.1.1.5. Wynik. Za w ynik oznaczania należy 
przyjąć średnią arytm etyczną w yników co n a j 
mniej dwóch oznaczań różniących się najw yżej
0 0,2%.

2.1.2. Oznaczanie zawartości azotanu amonowe
go przy użyciu formaliny (formaldehydu)

2.1.2.1. Zasada metody. Do badanego roztworu 
dodaje się zobojętnionego roztw oru form aldehydu. 
Pow staje wówczas sześciom etyleno-czteroam ina
1 w yw iązuje się równoważna zawartość NH4 — 
ilość kwasu azotowego.

W ydzielony kwas odm iareczkowuje się wobec 
fenoloftaleiny lub tym oloftaleiny.

2.1.2.2. Odczynniki i roztwory
a) Form aldehyd cz., roztw ór 1 : 1 zobojętniony 

wobec fenoloftaleiny,
b) W odorotlenek sodowy cz.d.a., roztw ór 0,2N.

2.1.2.3. Wykonanie oznaczania. Z kolby pom ia
rowej pojemności 250 cm3 zawierającej ba
dany roztw ór wg 1.2 odmierzyć pipetą 25 cm3 roz
tw oru do kolby stożkowej pojemności 300 cm3. Do 
badanego roztw oru dodać 4 cm 3 form aldehydu 
i odmiareczkować wydzielony kwas roztworem  
wodorotlenku sodowego do uzyskania trw ałego 
różowego zabarwienia nie znikającego w ciągu 
1 min.

Zawartość azotanu amonowego (X2) obliczyć 
w procentach wg wzoru

V , ■ 0,01601 • 250 • 100 V , -16,01
X2 ------ --------------------------=   (2)

TO • 25 TO,

w którym :

V 2 — objętość ściśle 0,2N roztw oru w odorotlen
ku sodowego zużytego do m iareczkowa
nia, cm 3,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we
wzorze (1).
2.1.2.4. Wynik. Za w ynik końcowy oznaczenia 

należy przyjąć średnią arytm etyczną wyników co 
najm niej dwóch oznaczań różniących się najw y
żej o 0,5%.

2.2. Analiza (roztworu zawierającego azotan 
amonowy i azotan sodowy

2.2.1. Zasada metody polega na oznaczaniu 
azotanu amonowego wg 2.1.2 i oznaczeniu ilości 
składników rozpuszczalnych w wodzie przez kon
trolę wagi naważki przed i po wym yw aniu wodą.

Zawartość azotanu sodu określa się z różnicy.
2.2.2. Oznaczanie zawartości azotanu amono

wego — wg 2.1.2.
2.2.3. Oznaczanie zawartości azotanu sodowego
2.2.3.1. Wykonanie oznaczania. Po wymyciu 

wodą składników rozpuszczalnych w wodzie tygiel 
z pozostałością wysuszyć do stałej m asy i zważyć. 
Następnie obliczyć łączną zawartość składników 
rozpuszczalnych w wodzie (X3) w procentach wg 
wzoru

T O j  -  - T O 2  -

X , = -------------■- • 100 (3)
TO

W którym :

TOt — masa tygla przed wym ywaniem  wodą, g,
to2 — masa tygla po wym yw aniu wodą, g,
m — jak  we wzorze (1).
2.2.3.2. Wynik. Za w ynik należy przyjąć średnią

arytm etyczną wyników co najm niej dwóch ozna
czań różniących się najw yżej o 0,3%. \

2.2.3.3. Obliczenie zawartości azotanu sodowego. 
Zawartość azotanu sodu (X4) obliczyć w procen
tach wg wzoru

X 4 =  X 3 -  X , (4)
w którym :

X 3 — łączna zawartość składników rozpuszczal
nych w wodzie, % ,

X 2 — zawartość azotanu amonowego.
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2.2.3.4. Wynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną wyników co najm niej dwóch 
oznaczań różniących się najw yżej o 0,3%.

2.3. Analiza roztworu zawierającego azotan 
amonowy i chlorek sodowy

2.3.1. Zasada m etody polega na oznaczaniu za
w artości azotanu amonowego wg 2.1.2 i następnie 
oznaczaniu zawartości chlorku sodowego metodą 
argentom etryczną Mohra.

2.3.2. Oznaczanie zawartości azotanu amonowe
go — wg 2.1.2.

2.3.3. Oznaczanie zawartości chlorku sodowego 
metodą argentometryczną Mohra

2.3.3.1. Zasada metody polega na m iareczkowa
niu badanego roztw oru m ianow anym  roztworem  
azotanu srebra wobec roztw oru chrom ianu potaso
wego jako wskaźnika.

2.3.3.2. Odczynniki i roztwory
a) Azotan srebra cz.d.a., roztw ór 0,1N,
b) Chrom ian potasow y cz.d.a., roztwór 10-pro- 

centowy.
2.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Z kolby pomia

rowej pojemności 250 cm3 zawierającej roztwór 
badany odm ierzyć pipetą 25 cm3 roztw oru do kol
by stożkowej pojemności 300 cm3. Następnie dodać 
1 cm3 roztw oru chrom ianu potasowego i energicz
nie w strząsając kolbą, miareczkować jej zawartość 
roztworem  azotanu srebra do uzyskania pierw sze
go nie znikającego czerwonobrunatnego zabarw ie
nia.

Zawartość chlorku sodowego (X,) obliczyć w pro
centach wg wzoru

V, • 0,005845 '• 250 • 100 V., • 5,84
X, =  — ----------------------------------- --------- —  (5)

m  ■ 25 rn

w którym :

— objętość ściśle 0,1-N roztw oru azo
tanu  srebra zużytego do m iareczko
wania, cm3,

0,005845 — ilość chlorku sodowego odpowiada
jąca 1 cm3 ściśle 0,1N roztworu 
azotanu srebra, g,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we
wzorze (1).
2.3.3.4. Wynik. Za w ynik oznaczania należy 

przyjąć średnią ary tm etyczną wyników co n a j
mniej dwóch oznaczań różniących się najw yżej 
o 0,2%.

2.3.3.5. Interpretacja wyników. Ponieważ w skład 
MW wchodzi sól kuchenna nie zawierająca samego 
chlorku sodowego, zawartość jej (X6) w badanym  
MW należy obliczyć w procentach wg wzoru

100
X r =  X s • -------  (6)

a

w którym :
X5 — zawartość chlorku sodowego obliczona 

wg wzoru (5),

a — zawartość chlorku sodowego w soli ku
chennej, %.

W razie braku próbki soli przyjm uje się 
a =  98%.

2.4. Analiza roztworu zawierającego tylko azo
tan sodowy lub potasowy

2.4.1. Oznaczanie zawartości azotanu sodowego 
(lub azotanu potasowego) metodą destylacji 
z 30-procentowym roztworem wodorotlenku so
dowego wobec stopu Dewarda

2.4.1.1. Zasada metody. Do badanego roztworu 
dodaje się 30-procentowy roztw ór wodorotlenku 
sodowego i stop Dewarda. N astępuje wówczas re 
dukcja jonów azotanowych do amoniaku. Amo
niak odpędza się przez ogrzewanie roztw oru i po
chłania w odmierzonej ilości roztw oru kwasu siar
kowego. Nadm iar kwasu m iareczkuje się wobec 
w skaźnika Tashiro.

2.4.1.2. Przyrządy. Zestaw  do odpędzania amo

niaku — wg 2.1.1.2.
2.4.1.3. Odczynniki i roztwory
a) Stop Dew arda (45°/o Al, 50% Cu, 5%  Zn) 

sproszkowany,
b) W odorotlenek sodowy cz., roztwór 30-pro

centowy.
Pozostałe odczynniki i roztw ory jak  w 2.1.1.3a), 

b), d).
2.4.1.4. Wykonanie oznaczania. Zestawić apara 

turę  w edług rysunku. Do kolby 8 odmierzyć z biu- 
re ty  50 cm3 roztw oru kwasu siarkowego, a do kol
by 1 odmierzyć pipetą 100 cm3 roztw oru badanego, 
dodać 200 cm3 wody i wsypać 6 g sproszkowanego 
stopu Dewarda.

O dbieralnik 8 ustawić jak  w 2.1.1.4. Kolbę 1 
zamknąć korkiem  2, w którym  jest umieszczony 
deflegm ator 3 połączony z końcówką destylacyjną 
7, zaworem 4 i wkraplaczem  5. Do w kraplacza 5 
wprowadzić 50 cm3 30-procentowego roztw oru 
wodorotlenku sodowego. Roztwór z wkraplacza 
wprowadzić do kolby 1. Rozpoczyna się samo
czynna reakcja. Po 20 -4- 30 min, gdy reakcja sa
moczynnie dobiegnie do końca, należy odpędzić 
powstały amoniak ogrzewając stopniowo zaw ar
tość kolby. Destylację am oniaku prowadzić co na j
mniej przez 45 min do odpędzenia około %  zaw ar
tości kolby. Dalej postępować jak  w 2.1.1.4.

Zawartość azotanu sodowego (X7) obliczyć 
w procentach wg wzoru

(V V,) • 0,017002 • 250 • 100
X̂  =

m  • 100
(7)

(V -  V)) ■ 4,2505

m

w którym :

0,017002 — ilość azotanu sodowego odpowiada
jąca 1 cm3 ściśle 0,2N roztworu wo
dorotlenku sodowego, g,
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pozostałe symbole podanych wielkości jak  we 
wzorze (1).
Zawartość azotanu potasowego (X8) obliczyć 

w procentach wg wzoru

(V -  V4) • 0,02022 • 250 • 100
X8 — ----------------------------------------------

m  • 100
(8)

(V -  V,) ■ 5,055 

m

w którym :

0,02022 — ilość azotanu potasowego odpowia
dająca 1 cm 3 ściśle 0,2N roztw oru 
wodorotlenku sodowego, g,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we
wzorze (1).

2.4.1.5. Wynik. Za w ynik oznaczania należy 
przyjąć średnią arytm etyczną w yników co na j
mniej dwóch oznaczań różniących się najw yżej 
o 0,2%.

2.5. Analiza roztworu zawierającego azotan so
dowy i chlorek amonowy

2.5.1. Zasada metody polega na oznaczaniu za
wartości chlorku amonowego wg 2.1.2, a następnie 
oznaczaniu zawartości azotanu sodowego wg 2.4.1.

2.5.2. Oznaczanie zawartości chlorku amonowe
go —■ wg 2.1.2.

Zawartość chlorku amonowego (X9) obliczyć 
w procentach wg wzoru

• 0,0107 • 250 • 100
X9 =  — --------------------------

m  • 25

V2 ' 10,7
O)

m

w którym :

0,0107 — ilość chlorku amonowego odpowiada
jąca 1 cm3, ściśle 0,2N roztw oru wo
dorotlenku sodowego, g, 

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we 
wzorze (1).
W razie postępowania wg 2.3.3.3 zawartość 

chlorku amonowego (X10) obliczyć w procentach 
wg wzoru

V3 • 0.00535 • 250 • 100 • 5,35
X 10 = ---------------------------------- = ---------------- (10)

m  ■ 25 m

w którym :

0,00535 — ilość chlorku amonowego odpowiada- 
dająca 1 cm3 ściśle 0,1N roztw oru 
azotanu srebra, g,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we 
wzorze (1).
2.5.3. Oznaczanie zawartości azotanu sodowe

go — wg 2.4.1.
2.6. Analiza roztworu zawierającego azotan 

amonowy, chlorek sodowy i chlorek amonowy 
2.6.1. Zasada metody polega na: 
a) w ykonaniu oznaczania zawartości azotanu 

amonowego wg 2.1.2,

b) wykonaniu oznaczania zawartości chlorku 
amonowego wg 2.1.2, i postępowaniu wg 2.4.1,

c) wykonaniu oznaczania zawartości chlorku 
sodowego wg 2.3.3,

d) obliczeniu zawartości chlorku amonowego 
z w yników oznaczań wg 2.1.2 i 2.4.1,

e) obliczeniu zawartości chlorku sodowego 
w wyniku oznaczania wg 2.3.3 i obliczonej zaw ar
tości chlorku amonowego wg d).

2.6.2. Oznaczanie zawartości azotanu amono
wego — wg 2.4.1 po uprzednim  oznaczaniu ogólnej 
zawartości jonów amonowych wg 2.1.2. Następnie 
oznaczyć zawartość jonów amonowych powstałych 
z jonów azotanowych. Na tej podstawie, uwzględ
niając objętość ściśle 0,2N roztw oru wodorotlenku 
sodowego zużytego do m iareczkowania przy ozna
czaniu wg 2.4.1, obliczyć zawartość azotanu amo
nowego w procentach wg wzoru

V -  (Vj +  4V4) • 0,01601 • 250 • 100
X n =

tu ■ 100

(U)
V  -  (y ,  +  4 y 4) • 4,0025

TO

w którym :

V4 — objętość ściśle 0,2N roztw oru wodoro
tlenku sodowego zużytego do m iareczko
wania wg 2.1.2 cm 3,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we 
wzorze (1).

2.6.3. Oznaczanie zawartości chlorku amonowego
wykonać jednocześnie z oznaczaniem wg 2.6.2.

Zawartość chlorku amonowego (X12) obliczyć 
w procentach wg wzoru

(V -  Vi) • 0,0107 • 250 • 100
X i2 1 ---------------------tt--------------  2Xjj • 0,668

m • 100

(V -  y 4) ■ 2,675
( 12)

1,336 X „
m

w którym :

0,668 — stosunek m asy cząsteczkowej chlorku 
amonowego do m asy cząsteczkowej 
azotanu amonowego,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we 
wzorze (1) i (9).

2.8.4. Oznaczanie zawartości chlorku sodowe
go — wg 2.3.3.

Zawartość chlorku sodowego (X13) obliczyć w 
procentach wg wzoru

V • 0.003546 • 250 • 100
X ,3 -  1,648-------- -----------------------------

m  • 25

V  ■ 5.84
-  0,663 -X 12 = ------ —  -  1,09 -X 12

m

( 13)
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w którym :

1,648 — stosunek m asy cząsteczki chlorku 
sodowego do m asy jonu chlor
kowego,

0,003546 — ilość jonu chlorkowego odpowiada
jąca 1 cm :! ściśle 0,1N roztworu 
azotanu srebra, g,

0,663 — stosunek m asy jonu chlorkowego 
do m asy cząsteczki chlorku amo
nowego,

X 12 — zawartość chlorku amonowego obli
czona wg wzoru (12), % ,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we
wzorze (1).

2.7. Analiza roztworu zawierającego azotan 
amonowy, azotan sodowy, chlorek sodowy i chlo
rek anionowy

2.7.1. Zasada metody polega na:
a) w ykonaniu oznaczania .ogólnej zawartości

jonów amonowych wg 2.1.2,
b) w ykonaniu oznaczania ogólnej zawartości

jonów azotanowych wg 2.4, z uwzględnieniem  po
stępowania wg 2.1.2,

c) w ykonaniu oznaczania ogólnej zawartości
jonów chlorkowych wg 2.3.3,

d) obliczeniu ogólnej zaw artości jonów amono
wych z wyniku oznaczania wg 2.1.2,

e) obliczaniu ogólnej zaw  rtości jonów azota
nowych z wyniku oznaczani: wg 2.4,

f) obliczaniu ogólnej zawartości jonów chlor
kowych z wyniku oznaczania wg 2.3.3.

2.7.2. Oznaczanie ogólnej zawartości jonów amo
nowych — wg 2.1.2. Ogólną zawartość jonów amo
nowych (X14) obliczyć w procentach wg wzoru

V2 • 0,003608 • 250 ■ 100 V2 • 3,608
X u  - — ------------------------------ --- ----------------- (14)

m  ■ 25 m

w którym :*’
0,003608 — ilość jonu amonowego odpowiada

jąca 1 cm3 ściśle 0,2N roztworu wo
dorotlenku sodowego, g,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we
wzorze (1).

2.7.3. Oznaczanie ogólnej zawartości jonów azo
tanowych — wg 2.4, z uwzględnieniem  postępo
wania wg 2.1.2.

Ogólną zawartość jonów azotanowych (X15) 
obliczyć w procentach wg wzoru

_  V -  (V t +  4V4) • 0,012402 • 250 • 100
X 15--------------------------------------------------------- =

m • 100
(15)

V -  (V, +  4V4) • 3,1005

TO

w którym :

0,012402 — ilość jonów azotanowych odpowia
dająca 1 cm3 ściśle 0,2N roztw oru 
w odorotlenku sodowego, g,

V4 — objętość ściśle 0,2N roztw oru wo
dorotlenku sodowego zużytego do 
m iareczkowania wg 2.1.2, cm3,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we
wzorze (1).

2.7.4. Oznaczanie ogólnej zawartości jonów 
chlorkowych — wg 2.3.3.

Ogólną zawartość jonów chlorkowych (X18) obli
czyć w procentach wg wzoru

V, • 0,003546 • 250 • 100 V3 • 3,546

w którym :

0,003546 — ilość jonu chlorkowego odpowiada
jąca 1 cm3 ściśle 0,1N roztw oru azo
tanu  srebra, g,

pozostałe symbole podanych wielkości jak  we 
wzorze (5).

K O N I E C

IN F O R M A C JE  DOD ATKO W E

X. Instytucja opracowująca normę — Zakłady Two
rzyw  Sztucznych NITRON-ERG w K rupskim  M łynie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/G091-32

a) jako podstaw ow ą m etodę oznaczania zaw artości 
azotanu amonowego przyjęto  m etodę form alinow ą,

b) zmieniono m etodę oznaczania azotanu sodowego,
c) wprowadzono oznaczenia na podstaw ie TOCT 14839.0

— TOCT 14839.19-69.
3. Normy związane

BN-67/6091-24 M ateriały  w ybuchowe górnicze. Oznacza
nie ogólnej zaw artości składników  nierozpuszczalnych 
w  benzenie lub chloroform ie i w wodzie

4. Normy zagraniczne
ZSRR TOCT 14839.0 — TOCT 14839.19—69 ripabnna ripn- 

eMKM h OTÓopa npo6. MeTOgbi ncribiTaHMH

5. Autor projektu normy — m gr Szczepan G ruszka

z Zakładów  Tworzyw Sztucznych NITRON-ERG w K ru p 
skim Młynie.


