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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedm iotem  norm y jest 
chlorek wapniowy krystaliczny stosow any jako 
odczynnik chemiczny.

Chlorek wapniowy krystaliczny ma:
a) wzór chem iczny CaCl2-6H20
b) m asę cząsteczkową 219,09

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy.
Chlorek wapniowy sześciowodny stosow any jest 
jako odczynnik chem iczny oraz w przem ysłach: 
poligraficznym , spożywczym (mleczarstwo), foto
chemicznym, b iow eterynary jnym , chemicznym  
i innych.

1.3. Normy związane

PN-67/C-01055 Odczynniki i substancje specjalnie 
czyste. W ytyczne w ykonyw ania badań 

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie m a
łych zawartości m etali ciężkich strącanych siar
kowodorem

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie m a
łych zaw artości siarczanów w bezbarw nych roz
tw orach m etodą turb idym etryczną 

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie m a
łych zawartości żelaza

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotow anie 
odczynników, roztw orów  pomocniczych oraz 
roztw orów  do kolorym etrii i nefelom etrii 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho
wyw anie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. W ytyczne pobierania 
próbek i przygotow ania średniej próbki labora
to ry jnej

PN-64/O-79021 System  wym iarowy opakowań 
BN-72/6414-02 Opakowania jednostkowe z tw o

rzyw  sztucznych. Torby z folii polietylenowej

0  Sym bol wg SWW: 1331-425, 1331-72, 73, 1331-75, 76

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości zanie
czyszczeń chlorek wapniowy krystaliczny dzieli się 
na 2 gatunki o oznaczeniach:

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

2.2. Przykład oznaczenia chlorku wapniowego 
krystalicznego czystego do analizy:

CHLOREK WAPNIOWY KRYSTALICZNY 
cz.d.a. BN-73/6191-121

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogólne. Chlorek wapniowy k ry 
staliczny powinien mieć postać bezbarwnych, 
łatwo rozpływ ających się kryształów, rozpuszczal
nych w wodzie. Tem peratura topnienia —29,9°C.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tablicy na 
str. 2.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Chlorek wapniowy należy pako
wać zgodnie z PN-70/C-80001.

4.1.1. Rodzaje opakowań
a) Słoiki z nakrętką z tw orzyw a sztucznego 

o masie netto: 150, 200, 400, 1000, 1500, 2000 g, 
uszczelnione podkładką tek turow ą chronioną folią 
polietylenow ą lub folią z innego tw orzyw a sztucz
nego, albo polietylenow ą lub inną chemicznie od
porną uszczelką.

b) Torby polietylenowe wg BN-72/6414-02 o m a
sie netto: 1000 g, 2000 g.

c) W orki polietylenow e umieszczone w cztero- 
warstw owych workach papierowych o masie netto  
50 kg.

Inow rocław skie Zakłady Sodowe
U stanow iona przez D yrek tora Z jednoczenia P rzem ysłu Nieorganicznego 

dnia 7 listopada 1973 r. jako non$$$fr> w iązująca w  zakresie produkcji i obrotu 
od dn ia 1 lipca 1974 r: (Dz. Norm. i M iar n r  46/1973 poz. 134)

W Y D A W N IC T W A  N O R M A L IZ A C Y JN E  1974. W p ły w  do  W N  16.11.73. O ddano do  sk ła d u  29.12.73. 
D ru k  u k o ń czo n o  w  k w ie tn iu  74. O bj. 0,70 a. w . N a k ła d  2500+50 eg z . G rZ G raf. 55 -  12.1.74.

C ena z ł 3,60
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W ym agania
G atunki

cz.d.a. cz.1)

a) Chlorku wapniowego jako 
CaCl2 • 6H20 , "/o, nie m niej 
niż 98 97

b) S ubstancji nierozpuszczal
nych w  wodzie, %>, nie 
więcej niż 0,005 0,01

c) Siarczanów  (SO^- ), °/o, nie 
więcej niż 0,005 0,01

d) Baru (Ba2+), °/o, nie w ię
cej niż 0,005 0,01

e) Żelaza (Fe3+), °/o, nie 
więcej niż 0,0002 0,0005

f) M etali ciężkich jako 
Pb2+, °/o, nie więcej niż 0.0005 0,001

g) Magnezu i m etali a lk a 
licznych oznaczanych jako 
siarczany, °/o, nie więcej 
niż 0,3 0,6

h) Kwasowości jako HC1, °/o. 
nie więcej niż 0,004 0,007

1) Dla p rzem y słu  m le c z a rsk ie g o  i in n y ch  o d b io rcó w , zg o d n ie  
z p o ro zu m ien iem , d o sta rcza  s ię  ch lo rek  w a p n io w y  w  ro z tw o 
rze o z a w a r to śc i CaClz . 6H2O 57,5-P62,5°/o, a za w a rto ść  z a n ie 
c zy sz cz e ń  w g  b)-f-h) w łą c z n ie  — w  p r ze liczen iu  na 100% 
CaCh ■ 6H2O.

O zn aczan ia  w g  c), d), f), g) w y k o n u je  s ię  ty lk o  d la  p rze 
m y s łu  s p o ż y w c z e g o , b io w e te r y n a r y jn e g o  i fo to ch em icz n e g o .

Chlorek wapniowy w postaci roztw oru należy 
pakować w balony szklane pojemności 40 dm 3, za
m ykane korkiem  szklanym, zabezpieczone dodat
kowo kapturem  z folii polietylenowej. Balony 
szklane należy umieszczać w koszach z drutu . Dno 
i boki balonów powinny być obłożone wełną 
drzew ną lub innym  m ateriałem .

Po uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza się stoso
wanie innej wielkości i rodzaju opakowania zabez
pieczającego produkt w sposób nie gorszy niż wy
żej wym ienione opakowanie.

W ym iary opakowań powinny być zgodne 
z PN-64/O-79021.

Jako opakowania transportow e należy stosować: 
dla chlorku w torbach polietylenow ych — worki 
papierowe, dla chlorku w słojach — skrzynki 
drew niane. Dopuszcza się stosowanie jako opako
wania transportow ego dla chlorku w słojach, koszy 
m etalow ych odpowiednio zabezpieczonych od spo
du, z boków oraz od góry.

4.1.2. Znakowanie — wg PN-70/C-80001.

W przypadku stosowania toreb polietylenow ych 
nalepki należy umieszczać w oddzielonej od chlor
ku części torby.

Na każdym  opakowaniu transportow ym  należy 
umieścić znak ostrzegawczy i napis:

P rodukt przechowywać w tem peraturze 
najw yżej 25°C

4.2. Przechowywanie. Chlorek wapniowy k ry 
staliczny należy przechowywać zgodnie z PN-70/

C-80001. T em peratura przechowyw ania nie może 
przekroczyć 25°C.

4.3. Transport. Przy transporcie należy stosować 
zasady podane w PN-70/C-80001.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań
a) oznaczanie zawartości chlorku wapniowego,
b) oznaczanie zawartości substancji nierozpusz

czalnych w wodzie,
c) oznaczanie zawartości siarczanów,
d) oznaczanie zawartości baru,
e) oznaczanie zawartości żelaza,
f) oznaczanie zawartości m etali ciężkich jako 

Pb2+,
g) oznaczanie zawartości magnezu i m etali alka

licznych jako siarczany,
h) oznaczanie kwasowości.

5.2. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 
zgodnie z PN-70/C-80047. Wielkość próbki labora
to ry jnej dla chlorku wapniowego krystalicznego —- 
500 g, dla chlorku wapniowego w postaci roztwo
ru  — 1 dm 3.

Próbki do analizy rozjemczej należy przechowy
wać w ciągu 6 miesięcy od daty  wysyłki z zakładu.

5.3. Opis badań

5.3.1. Uwagi ogólne. Przy w ykonyw aniu badań 
należy stosować wytyczne podane w PN-67/ 
C-01055. Przygotow anie odczynników, roztworów 
pomocniczych oraz roztworów do kolorym etrii 
i nefelom etrii — wg PN-68/C-06500.

5.3.2. Przygotowanie roztworu do badań. Należy 
odważyć 40,00 g badanego chlorku wapniowego 
krystalicznego, a w  przypadku roztw oru —  ilość 
odpowiadającą 40,00 g 100% CaCl2-6H;0 .

Po rozpuszczeniu odważek w wodzie przenieść 
do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3, uzupeł
nić wodą do kreski i wymieszać. Przesączyć przez 
suchy sączek odrzucając pierwszą partię  przesączu, 
pozostały przesącz zachować do wykonania ozna- 
czań siarczanów, baru, żelaza, m etali ciężkich jako 
ołów, m agnezu i m etali alkalicznych jako siar
czany.

5.3.3. Oznaczanie zawartości chlorku wapnio
wego

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwień m etylowa, roztw ór alkoholowy 
0,1-procentowy.

b) Kwas solny, roztw ór ln .
c) Tym olftalekson, roztw ór wodny 0,5-procen- 

towy.
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d) W odorotlenek potasowy, roztw ór 2n.

e) W ersenian dwusodowy, roztw ór 0,05n, dla 
którego popraw kę m iana należy ustalić na pod
staw ie wzorcowego roztw oru 0 ,ln  chlorku w apnio
wego przygotowanego z węglanu wapniowego 
i kw asu solnego, sprawdzonego wagowo dla każdej 
serii odczynników. Postępow anie przy ustaleniu 
popraw ki m iana — jak przy wykonaniu oznaczania 
p. 5.3.3.2.

Popraw kę m iana obliczyć wg wzoru

— 25 • P t 
V

w którym :

25 — objętość 0 ,ln  roztw oru wapnia pobrana 
do ustalenia popraw ki m iana 0,05m roz
tw oru w ersenianu, cm3,

P i — popraw ka m iana dla 0 ,ln  roztw oru wzor
cowego chlorku wapnia ustalona wagowo,

V — objętość 0,05m roztw oru w ersenianu zu
żyta do m iareczkow ania 25 cm3 wzorco
wego roztw oru chlorku wapnia, cm3.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. W naczyńku W a 

gowym  zaopatrzonym  w pokryw kę odważyć około 
5,000 g chlorku wapniowego krystalicznego, nato 
m iast w  przypadku roztw oru — około 10,000 g. 
Odważki przenieść ilościowo do kolby pomiarowej 
pojem ności 250 cm3, uzupełnić objętość do kreski 
wodą i wymieszać. Z przygotowanego roztw oru 
pobrać do oznaczania 25 cm 3, przenieść do kolby 
stożkowej pojem ności 500 cm 3, dodać 200 cm3 wo
dy, 1 kroplę roztw oru czerwieni m etylowej, na 
stępnie dodać ostrożnie kwasu solnego do zm iany 
barw y roztw oru na różową, 5 cm3 roztw oru wodo
ro tlenku potasu, 10 kropel roztw oru tym olftalek- 
sonu i m iareczkować w ersenianem  dwusodowym 
do zm iany barw y z błękitnej na szarą (dopuszcza 
się odcień fioletowy). Należy wykonać próbę ślepą 
z wszystkim i odczynnikam i jak  przy próbie bada
nej i zużyte cm3 w ersenianu odjąć od zużytych cm3 
przy  próbie badanej.

Zawartość chlorku wapniowego (X!) należy obli
czyć, w %, wg wzoru

v  _ (V - V ! ) - P - 0 ,0109545-500-100 _
X l — ““

( V - V i ) - P - 21,909 
m

w którym :

V  — objętość 0,05m roztw oru w erse
n ianu zużyta do miareczkowania, 
cm3,

V i — objętość 0,05m roztw oru w ersenia
nu  zużyta do miareczkowania 
próby ślepej, cm 3,

P ■—• popraw ka m iana 0,05m roztworu 
w ersenianu obliczona wg 5.3.3.1e),

m — odważka badanego chlorku w ap
niowego, g.

0,0109545 — ilość CaCl2-6H20  odpowiadająca 
1 cm3 ściśle 0,05m roztw oru w er
senianu, g.

5.3.3.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
arytm etyczną wyników co najm niej dwóch ozna- 
czań różniących się między sobą nie więcej niż 
o 0,5% błędu względnego w stosunku do wyniku 
mniejszego.

5.3.4. Oznaczanie zawartości substancji nieroz
puszczalnych w wodzie

5.3.4.1. Wykonanie oznaczania. Do oznaczania 
należy odważyć 50,00 g chlorku wapniowego k ry 
stalicznego, a w przypadku roztw oru ilość odpo
wiadającą 50,00 g 100% CaCl2-6H20 . Ilość wody do 
rozpuszczenia stanow i uzupełnienie do 150,00 g. Po 
rozpuszczeniu odważki w  wodzie roztw ór należy 
wygrzać w ciągu 1 godz na wrzącej łaźni wodnej, 
następnie przesączyć przez uprzednio wysuszony 
w tem peraturze 105 ± 5°C szklany tygiel z dnem 
porow atym  G-4, przemyć gorącą wodą do zaniku 
reakcji na jon Cl (próba z roztw orem  azotanu sre 
bra), wysuszyć w tem peraturze 105 ± 5°C do stałej 
masy, ostudzić i zważyć.

Badany chlorek wapniowy odpowiada wym aga
niom normy, jeżeli masa wysuszonej pozostałości 
nie przekroczy:

— dla chlorku wapniowego krystalicznego 
cz.d.a. — 2,5 mg,

— dla chlorku wapniowego krystalicznego cz. — 
5,0 mg.

5.3.5. Oznaczanie zawartości siarczanów’. Ozna
czanie wykonać zgodnie z PN-68/C-04519 p. 2.4.3, 
odm ierzając do oznaczania 5 cm3 roztw oru przy 
gotowanego w 5.3.2. Roztwór badany oraz porów
nawczy przed dodaniem  odczynników należy uzu
pełnić wodą do objętości 46 cm3. Oznaczanie należy 
wykonać w cylindrach Nesslera pojemności 
100 cm 3.

Do roztw oru porównawczego dodać:
—  dla chlorku wapniowego krystalicznego 

cz.d.a. — 0,1 mg S 0 42-,
— dla chlorku wapniowego krystalicznego cz. — 

0,2 mg S 0 42-
oraz te same ilości odczynników jak  przy próbce 
badanej.

5.3.6. Oznaczanie zawartości baru

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Dw uchrom ian potasowy, roztw ór 10-procen- 
towy.

b) Kwas octowy lodowaty.
c) Octan sodowy, roztw ór 30-procentowy.
d) Roztwór zaw ierający jony Ba2+ przygotowa
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ny wg PN-68/C-06500, rozcieńczony wodą w sto 
sunku 1 +  99. 1 cm3 rozcieńczonego roztw oru za
w iera 0,01 mg Ba2+.

e) Roztwór chlorku w apnia nie zaw ierający ba
ru: 20 g chlorku wapniowego, CaCl2-6H20 , roz
puścić w 50 cm3 wody, dodać 15 cm3 octanu 
sodowego, 0,3 cm3 kw asu octowego i 10 cm 3 roz
tw oru  dw uchrom ianu potasowego, uzupełnić obję
tość do 100 cm3 i odstawić na 8H-10 godz. W przy 
padku w ytrącenia osadu przesączyć przez tw ardy  
sączek.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. Do oznaczania 
odmierzyć 5 cm3 roztw oru przygotowanego wg
5.3.2, przenieść do cylindra Nesslera pojemności 
50 cm3, dodać 25 cm3 wody, 3 cm3 octanu sodo
wego, 1 kroplę kw asu octowego i po 10 m in 2 cm3 
roztw oru dw uchrom ianu potasowego. Badany 
chlorek odpowiada wym aganiom  norm y, jeżeli 
zm ętnienie powstałe w roztworze badanym  w cią
gu 15 m in nie będzie większe od zm ętnienia pow
stałego w roztworze porównawczym  przygotowa
nym  równocześnie i zaw ierającym  w tej samej 
objętości:

— dla chlorku wapniowego krystalicznego 
cz.d.a. —  0,1 m g Ba2+,

— dla chlorku wapniowego krystalicznego cz.

— 0,2 mg Ba2+
oraz 10 cm3 roztw oru chlorku wapniowego nie za
w ierającego Ba2+ i odczynniki jak  przy próbie ba
danej.

5.3.7. Oznaczanie zawartości żelaza. Oznaczanie 
należy wykonać zgodnie z PN-68/C-04521 p. 2.5.5, 
odm ierzając do oznaczania 25 cm 3 roztw oru przy
gotowanego wg 5.3.2, do którego dodać 0,5 cm3 
25-procentowego roztw oru kw asu solnego. Ozna
czanie wykonać w cylindrach N esslera pojemności 
50 cm3 bez dodatku alkoholu izoamylowego.

Do roztworów porównawczych dodać:

—  dla chlorku wapniowego krystalicznego 
cz.d.a. -— 0,02 mg Fe3+,

—  dla chlorku wapniowego krystalicznego cz.
— 0,05 m g Fe3+.

5.3.8. Oznaczanie zawartości metali ciężkich jako 
Pb2+. Oznaczanie należy wykonać wg PN-68/ 
C-04515 p. 2.5.1, pobierając do oznaczania 25 cm3 
roztw oru przygotowanego wg 5.3.2. Oznaczanie 
należy wykonać w cylindrach Nesslera pojemności 
50 cm 3.

Do roztworów porównawczych dodać:

— dla chlorku wapniowego krystalicznego 
cz.d.a. — 0,05 mg Pb2+,

— dla chlorku wapniowego krystalicznego cz.
— 0,1 mg P b2+.

5.3.9. Oznaczanie zawartości magnezu i metali 
alkalicznych oznaczanych jako siarczany

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztw ór 10-procentowy.
b) Czerwień m etylowa, roztw ór alkoholowy 

0,1-procentowy.
c) Kwas solny, roztw ór 25-procentowy.
d) Kwas siarkowy, roztw ór 96-procentowy.
e) Szczawian amonowy, roztwór 4-procentowy.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzyć pół- 
m ikropipetą 2,5 cm3 roztw oru przygotowanego wg
5.3.2, dodać 12,5 cm3 wody, 1 cm3 kwasu solnego 
i ogrzać do wrzenia. Następnie dodać 20 cm gorą
cego roztw oru szczawianu amonowego, 2 krople 
czerwieni m etylow ej, am oniaku do zm iany barw y 
na żółtą i odstawić na 4 godz. Objętość uzupełnić 
wodą do 40 cm3 i przesączyć przez suchy tw ardy  
sączek, odrzucając pierwszą porcję przesączu. Do 
oznaczania pobrać 20 cm3 klarownego przesączu, 
przenieść do uprzednio w yprażonej i zważonej pa
rownicy kwarcowej, dodać 0,5 cm 3 kw asu siarko
wego, odparować najp ierw  na łaźni wodnej a na
stępnie do sucha na łaźni piaskowej. Parownicę 
z osadem wyprażyć w tem peratu rze 800°C do sta 
łej masy. Jednocześnie należy wykonać ślepą próbę 
z tym i sam ym i odczynnikam i i przy obliczaniu 
uwzględnić poprawkę.

Badany chlorek wapniowy odpowiada wym aga
niom norm y, jeżeli m asa wyprażonej pozostałości 
nie przekroczy:

-— dla chlorku wapniowego krystalicznego 
cz.d.a. — 1,5 mg,

— dla chlorku wapniowego krystalicznego cz. 
— 3,0 mg.

5.3.10. Oznaczanie kwasowości

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, roztw ór alkoholowy 1-pro 
centowy.

b) W odorotlenek sodowy, roztw ór 0,ln.
c) Woda destylowana nie zaw ierająca C 0 2, 

przygotowana wg PN-68/C-06500.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. Do oznaczania 
należy odważyć 5,00 g chlorku wapniowego k ry 
stalicznego, a w przypadku roztw oru —■ ilość od
powiadającą 5,00 g 100% CaCl2-6H20 , rozpuścić 
w 100 cm 3 wody, dodać 2 krople roztw oru feno- 
loftaleiny i m iareczkować z m ikrobiurety  wodoro
tlenkiem  sodowym do w ystąpienia słabo różowego 
zabarwienia.

Kwasowość jako HC1 (X2) należy obliczyć, w %, 
wg wzoru

V -0,00365-100 _  V -0,365
m m
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w którym :
V  — objętość ściśle 0 ,ln  roztw oru wodo

ro tlenku sodu zużyta do m iareczko
wania, cm3,

0,00365 — ilość kw asu solnego odpowiadająca

1 cm 3 ściśle 0 ,ln  roztw oru wodoro
tlenku sodu, g,

m — odważka badanego chlorku wapnio
wego, g.

K O N I E C

INFORM ACJE DODATKOWE do BN-73/6191-121

1. Istotne zmiany w  stosunku do PN-55/C-80073

a) w prow adzono do norm y chlorek w apniow y w  roz
tworze,

b) do oznaczania zaw artości CaCl2 wprowadzono 
w skaźnik tym olftalekson z przepisem  w ykonania wg 
p ro jek tu  zlecenia PC na chlorek wapniowy techniczny 
oraz OST 450-70 (chlorek w apniow y techniczny),

c) w prow adzono oznaczanie SO^~, F e3+ i m etali cięż
kich jako  Pb2+ wg norm  zw iązanych będących w droże
niem zaleceń PC,

d) oznaczanie Ba2+ dostosowano do zalecenia PC,

e) oznaczanie Mg i m etali alkalicznych oparto na prze
pisie podanym  w  F P  IV i podwyższono zaw artość w  ga
tun k u  cz.d.a. i cz. o 0,1%,

f) podwyższono zaw artość CaCl2 • 6H20  w gatunku 
cz.d.a. o 3%, w  gatunku  cz. — o 2%.

Dotychczas obow iązująca PN-55/C-80073 zostaje unie
w ażniona z dniem  1 lipca 1974 r.

2. Zalecenia międzynarodowe

RW PG PC 2677/70 PeaKTiiBbi. KaJitipiM  xjiopucTbifi 
KpncTajuiuuecKMJi

— norm a częściowo zgodna, przy czym wprowadzono 
następujące zmiany:

a) podwyższono zaw artość CaCl2 • 6PI20  w gatunkach 
cz.d.a. i cz. o 2%;

b) obniżono kwasowość w gatunku cz.d.a. o 0,006%, 
w gatunku cz. — o 0,013%;

c) podwyższono zaw artość Mg i m etali alkalicznych 
(jako siarczany) w gatunku cz.d.a. i cz. o 0,1%;

d) w  zakresie metod badań wprowadzono zasadnicze 
zmiany:

— przy oznaczaniu CaCl2 • 6HaO zam iast wskaźnika 
m ureksydu zastosowano tym olftalekson,

— przy oznaczaniu Mg i m etali alkalicznych — metoda 
zbliżona, lecz o 50% m niej praco- i czasochłonna,

— przy oznaczaniu Fe zastosowano sączenie roztworu 
do badania.


