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Odczynniki
CHEMICZNEGO

Wapniowy azotan

Grupa katalogowa X 51

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azotan wapniowy, stosowany jako od-
czynnik chemiczny.

Azotan wapniowy ma:

a) wzor chemiczny - Ca(N03)2*4H20,

b) ciezar czasteczkowy - 236,16.

1.2. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanieczyszczeh rozroéznia sie dwa gatunki
azotanu wapniowego, 0znaczone:

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

1.3. Przykdad oznaczenia azotanu wapniowego gatunku cz.d.a.:
AZOTAN WAPNIOWY cz.d.a. BN-63/6191-05

1.4. Normy zwigzane

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-54/C-04518 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci chlorkéw w pro-
duktach chemicznych metoda turbidymetrycznag

PN/C-04515 Chemiczne badania i proby. Oznaozanie matych zawartosci metali ciez-
kich, stracanych siarkowodorem w produktach chemicznych

PN-54/C-04519 Chemiczne badania i préby. Oznaozanie matych zawartosci siarczandw
w produktach chemicznych metodg turbidymetryczng

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie proébek i przygotowanie Sredniej probki labo-
ratoryjnej
PN-54/C—-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie
PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztworéw do kolorymetrii i nefelometrii
PN/C-06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze, mieszaniny i papierki wskaznikowe sto-
gt sowane w analizie odczynnikdéw nieorganicznych2
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ST 2. WYMAGANIA
Eg% 2,1, Wymagania ogolne. Azotan wapniowy powinien mied postaC¢ bezbarwnyoh krysztatow
I rozpuszczalnych w wodzie, dobrze rozpuszczalnych w alkoholu, rozptywajacych sie na po-
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2,2, Wymagania szczegotowe

Wymagania Gatunki
cz.d.a. cz.

a) Zawartos¢ azotanu wapniowego [CaCNO~g”~HgO] , co

najmniej 99,0 98,0
b) Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %,

najwyzej 0,005 0,01
c) Zawartosc¢ chlorkéow (CI), %, najiyyzej 0,002 0,005
d) Zawartos¢ siarczanow (S0™~), %, najwyzej 0,005 0,02
€) Zawartos¢ zelaza (Fea+t), %, najwyzej 0,0002 0,0005
) Zawartos¢ metali ciezkich (Jako Pb2+), %, najwyzej 0,0005 0,001
g) Zawartos¢ magnezu i metali alkalicznych (Jako S02¢),

%, najwyzej 0,2 0,4
h) Zawartos¢ baru (Ba2+), %, najwyzej 0,005 0,01
i) Zawartos¢ fosforandéw (P02), %, najwyzej 0,001 0,002
J) pH 5-procentowego roztworu w temperaturze 20°C, w gra-

nicach 5,0t6,5 5,046,5

3. PAKOWANIE. ZNAKOWANIE 1 PRZECHOWYWANIE

Azotan wapniowy nalezy pakowa¢, znakowa¢ i przechowywa¢ zgodnie z PN-54/C-80001;
rodzaj opakowania: sdtoiki szklane zamykane doszlifowanymi korkami szklanymi lub zwy-
k#ymi korkami zalanymi na zewngtrz parafing.

Masa netto: 250 i 500 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania.

4. BADANIA

4.1, Pobieranie probek. Probki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN/C-89047. Masa Sredniej
prébki laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 200 g-

4_.2_. Rodzaje 1 wykonanie badan
4.2.1. Oznaczanie zawartosci azotanu wapniowego [Ca(NOg)”.4H,,0]

4.2.1.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Wersenian dwusodowy cz.d.a.

b) Cynk metaliczny proszek cz.d.a.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 27-procentowy roztwdOr wodny.

d) Chlorek sodowy cz.d.a.

€) Mureksyd - wskaznik.

) Siarczan cynkowy cz.d.a., 0,05 m roztwér, przygotowany w nastepujgacy sposob:od-
wazy¢ 0,05 gramatomu cynku (3,2690 g) z dokdadnoscig do 0,0002 g, umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 200 ml, doda¢ 50 ml wody oraz 10 ml kwasu siarkowego, zlewke przykry¢
szkietkiem zegarkowym i umiesci¢ na 4azni wodnej. Po catkowitym roztworzeniu cynku
przenies¢ roztwor do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml, uzupedni¢ objetos¢ roztworu
wodg do kreski i dobrze wymiesza¢. W ten sposéb otrzymany roztwdr siarczanu cynkowego
stuzy do nastawiania miana wersenianu dwusodowego.

g) Wersenian dwusodowy, roztwor 0,05 m, przygotowany w nastepujacy sposob: odwazyc¢
18,6100 g wersenianu dwusodowego z dok#adnoscig do 0,0002 g, rozpusci¢ w wodzie w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 1000 ml, uzupedni¢ objetos¢ roztworu woda do kreski i do-
brze wymieszac.
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Miano roztworu ustali¢ w nastepujacy sposéb: 25 .ml roztworu siarczanu cynkowego
pobra¢ pipeta do kolby stozkowej pojemnosci 250 rai, rozcienczy¢ woda do objetosci 100
r 150 ml, doda¢ 2 4 3 ml roztworu buforowego na kazde 100 ml cieczy, nastepnie na
konncu topatki - statej mieszaniny czerni erioehromowej T z chlorkiem sodowym i mia-
reczkowa¢ roztworem wersenianu dwusodowego do przejscia zabarwienia roztworu z czer-
wonego w niebieskie* Wykona¢ co najmniej trzy rownolegte oznaczania; roéznica pomiedzy
poszczegolnymi oznaezaniami nie powinna przekroczy¢ 0,05 ml (bdad kropli)*

h) Mieszanina wskaznika mureksydu oraz chlorku sodowego, przygotowana w nastepuja-
cy sposob: 0,10 g mureksydu, odwazonego z dokd#adnoscig do 0,01 g, dokdadnie rozetrzec
w mozdzierzu z 20 g chlorku sodowego na drobny, jednorodny proszek.

4*2,1,2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,5 g badanego azotanu wapniowego, odwazonego
z dok#adnoscig do 0,0002 g, rozpusci¢ w 100 ml wody w kolbie stozkowej pojemnosci 250
r 300 ml. Do roztworu doda¢ 2 ml wodorotlenku sodowego, a nastepnie 0,1 g mieszaniny
mureksydu z chlorkiem sodowym i miareczkowa¢ roztworem wersenianu dwusodowego do fio-
letowordzowego zabarwienia.

Wykona¢ co najmniej trzy oznaczania.

Zawartos¢ azotanu wapniowego (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

_ 'V «0,011808 «100 _ V - 1,1808
N~ m m

w ktérym:
V - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego do miareczkowania,ml,
0,011808 - I1los¢ azotanu wapniowego odpowiadajgca i ml Scisle 0,05 m roztworu wer-
senianu dwusodowego, g,
m ~ odwazka badanego azotanu wapniowego, Q-

Réznica pomiedzy dwoma kolejnymi oznaezaniami nie powinna przekracza¢ 0,2%.

4.2.2. 0Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie. 60 g badanego
azotanu wapniowego, odwazonego z dokd#adnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 150 mi wody za-
kwaszonej 1,5 ml kwasu azotowego cz.d.a. (1,15) 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Badany azotan wapniowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej pozosta-
4osci nie przekroczy:

dla odczynnika ez.d.a. - 3 mg,

fila odczynnika oz. - 8 mg.

4.2.3. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (CI”), 2 g badanego azotanu w®pniowego,odwa-
zonego z dok#adnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 20 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg RW4/
C-04518» Do roztwordéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika oz.d.a. - 0,02 rg CI",

dla odczynnika oz. - 0,1 mg CI”.

4.2.4. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO”™ ). 2 g badanego azotanu wapniowego
dla odczynnika oz.d.a, lub 1 g dla odczynnik® oz,, odwazonych z dok#adnoscig do 0,01 g,
rozpusci¢ w 20 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04519 sposobem A. Do roztworoéw
poréwnawczych dod&os

dla odczynnik® ez.d.a. - 0,1 mg 802_,

dla Odczynnika oz. - 0,2 mg SO™ .

4.2.5. 0Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

4.2.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Nadmanganian potasowy oz.d.a,, roztwor O,In»

b) Kwas solny oz.d.a. (1,12).

c) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy,



4 BN-03/6191-05

d) Alkohol izoamylowy oz.

€) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Fe3+, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg Fe3+,

4.2,5.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego azotanu wapniowego, odwalonego z do-
k4adnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 20 ml wody w cylindrze pomiarowym 2z doszlifowanym
korkiem, doda¢ 2 ml kwasu solnego, 2 krople roztworu nadmanganianu potasowgo, dobrze
wymiesza¢, doda¢ 5 ml roztworu rodanku amonowego, 5 ml alkoholu izoamylowego,. mocno
wstrzasng¢ i1 odstawi¢ w celu rozdzielenia warstw.

Badany azotan wapniowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie warstwy al-
koholu izoamylowego w badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie
warstwy alkoholu izoamylowego w roztworze poréwnawczym, przygotowanym rownoczesnie, a
zawierajgcym w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Fe3l,

dla odczynnika cz. - 0,025 mg Fe3-.

4.2.6. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (Pb0I"), 5 g badanego azotanu wapnio-
wego, odwazonego z dokdadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 20 ml wody i wykona¢ oznacza-
nie wg PN/C-04515. Do roztwordéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,025 mg Pb<+,

dla odczynnika cz. - 0,05 mg Pb"+.

4.2.7. Oznaczanie zawartosci magnezu i metali alkalicznych (Jako siarczany)

4.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

b) Kwas szczawiowy cz.d.a., roztwér 4-procentowy.

0) Amoniak cz.d.a., roztwdér wodny, nie zawierajgacy kwasu weglowego, przygotowany
zgodnie z PN/C-06501 i rozcienczony i:2.

d) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego azotanu wapniowego, odwazonego z do-
kdadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 400 500 ml w 100 ml
wody, doda¢ 5 ml kwasu solnego, ogrza¢ do wrzenia 1 doda¢ 100 rai roztworu kwasu
szczawiowego. Po ostudzeniu ostpoznie zobojetni¢ roztworem amoniaku wobec papierka
lakmusowego. Objetos¢ roztworu uzupednié¢ wodg do 250 ml i pozostawi¢ na 4 godz w ce-
lu opadniecia osadu.Po odstaniu odsgczy¢ 125 ml roztworu do parownicy pojemnosci 250
- 300 ml. Przesacz odparowa¢ na 4azni wodnej do sucha, wysuszy¢ w suszarce w tempera-
turze 120°C, usung¢ sole amonowe przez ogrzewanie na 4azni piaskowej, nastepnie lekko
wyprazy¢ zawartos¢ parownicy w ptomieniu palnika. Pozostatos¢ po oziebieniu zadac
10 kroplami kwasu siarkowego i Kilku mililitrami wody. Roztwdr odparowa¢ na wrzacej
4+azni wodnej, a nastepnie na 4azni piaskowej. Odpedzi¢ kwas siarkowy. Pozostatosc¢
rozpusci¢ w 3 4 5 ml wody i odparowa¢ do sucha na wrzacej #azni wodnej. Czynnos¢ te
powtdérzy¢ trzykrotnie, po czym rozpusci¢ ponownie w wodzie, przesgczy¢ zbierajac
przesacz do odwazonej parownicy. Roztwor odparowa¢ do sucha na wrzacej +azni wodnej i
ostroznie wyprazy¢ do statej masy.

Badany azotan wapniowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wyprazonej pozosta-
4osci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 5 mg,

dla odczynnika cz. - 10 mg.

Przy obliczaniu wynikéw wprowadzi¢ poprawke na zawarto$¢ magnezu 1 metali alka-
licznych w stosowanych odczynnikach. Wykona¢ $lepa probe.
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4.2.8. Oznaczanie zawartosol baru (Ba2+)

4.2.8.1. 0dczynniki 1 roztwory

a) Octan sodowy cz.d.a.

b) Kwas octowy oz.d.a. (1,04).

c) Dwuchromian potasowy cz.d.a. 10-prooentowy roztwdér wodny.

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego azotanu wapniowego, odwazonego z do-
kdadnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 15 mlI wody. Roztwér przesaczy¢, nastepnie dodac
0,05 ml kwasu octowego, 4 g octanu sodowego i 0,3 ml roztworu dwuohromianu potasowego
oraz zapoczagtkowaC reakcje przez pocieranie precikiem szklanym.

Badany azotan wapniowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zmetnienie powstate w
roztworze badanym po uptywie 25 min nie bedzie intensywniejsze niz zmetnienie powsta-
4+e w roztworze porownawczym, przygotowanym réwnoczesnie i zawierajgcym w tej samej
objetosci te same ilosci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg Ba +,

dla odczynnika cz. - 0,2 mg Ba2+.

4.2.9. Oznaczanie zawartosci fosforanow (PO%_)

4.2.9.1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwdr 5n.

b) Molibdenian amonowy cz.d.a., roztwdor 10-prooentowy.

Cc) Metawanadan amonowy cz.d.a..roztwdr przygotowany w nastepujgcy sposob: 2,4 g
metawanadanu amonowego, odwazonego z dok#adnoscig do 0,0i g, rozpusci¢ ogrzewajac
w okoto 100 § 200 ml wody, doda¢ 20 ml kwasu azotowego, ostudzi¢ przela¢ do kolby po-
jemnosci 111 dopekni¢ wodg do kreski.

4.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego azotanu wapniowego, odwazonego z do-
kdadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 5 ml wody, do roztworu doda¢ 6,5 ml roztworu kwasu
azotowego, 2,5 ml roztworu molibdenianu amonowego oraz 2,5 ml metawanadanu amonowego.
Roztwér wymiesza¢ i przela¢ do ptaskodennej probowki z bezbarwnego szkia.

Badany azotan wapniowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie badanego
roztworu po 10 min,obserwowane wzdduz osi probowki na tle mlecznego szkda, nie bedzie
intensywniejsze niz zabarwienie roztworu wzorcowego, przygotowanego rownoczesnie i
zawierajgcego w tej samej objetosci, w takiej samej probowce te same ilosci odczynni-
kéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0#01 mg PO™ F

dla odozynnlka cz. - 0,02 mg po3—
4 *

4.2.10. Oznaczanie pH 5-procentowego roztworu wodnego wykona¢ na pehametrze w tem-
peraturze 20°C.

KOKISC



