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NORMA BRANZOWA
BN-74
WYROBY 6191-134
PRZEMYStU Odczynniki

CHEMICZNEGO

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest siarczan niklawy stoso-
wany jako odczynnik chemiczny.

Siarczan niklawy ma:

a) wzor chemiczny NiSON 7H20,

b) masa czasteczkowa 280,87.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2,-1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosoi pod-

stawowego sktadnika i zanieczyszczen norma ustala

trzy gatunki siarczanu niklawego, oznaczone:
ohemioznle czysty - ch.cz.,
czysty do analizy - cz.d.a.,
czysty - cz.
2.2. Przyk#ad oznaczenia  siarczanu niklawego

chemicznie czystego:
SIARCZAN NIKLAWY ch.cz. BN-74/6191-134

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania og6lne. Siarczan niklawy powi-
nien mle¢ posta¢ szmaragdowozielonych krysztatéw
rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne

Wymagania ch.cz. cz.d.a. cz.
a) Zawartos¢ niklu, % 20,3722,4 20,3r22,4 20,3422,4

b) pH 5-procentowego

roztworu,nie mniej

niz 3.5 3,5 3,5
C©) Substancji nieroz-

puszczalnych w wo-

dzie, %, nie wie-

Siarczan niklowy

Grupo katalogowa X 51

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

Siarczan niklawy nalezy pakowa¢, przechowywac i
transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka z
tworzywa sztucznego z polietylenowa podktadka.

Masa opakowan netto: 100, 250, 500, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj
i wielkos¢ opakowania, jezeli zabezpiecza ono pro-
dukt w sposéb nie gorszy od wymienionych poprzed-
nio opakowan i ma wymiary zgodne z zasadami sy-
stemu wymiarowego opakowan.

5. BARANIA .
5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci niklu (3.2a),

b) oznaczanie pH 5-procentowego roztworu (3.2b),

Cc) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2c)f

d) oznaczanie zawartosci

e) oznaczanie zawartosci

f) oznaczanie zawartosci

g) oznaczanie zawartosci

h) oznaczanie zawartosci
siarkowodorowej (3.2h)"

i) oznaczanie zawartosci cynku (3.2i)j

Jj) oznaczanie zawartosci metali alkalicznych i
ziem alkalicznych (3.2)).

chlorkéw (3.2d)»
azotu ogdlnego (3-2¢),
zelaza (3.20)]

kobaltu (3.29)"

metali ciezkich grupy

5.2. Pobieranie probek. Prébki nalezy pobieracé
zgodnie z PN-70/C-80047. Masa $redniej proébki la-
boratoryjnej powinna wynosi¢ najmniej 400 g.

j niz 0,02 _ .
o nlz, 0,005 0,005 5.3. Opis badan
d Chlorkow (CI-), %,
nie wiecej niz 0,001 0,002 0,01 5.3.1. Oznaozanle zawarto$oi niklu (Ni)
e) Azotu ogdlnego (\), )
nee wiecey niz 0,001 0.02 r;li(;u}gngliae— 5.3.1.1. Odczynniki 1 roztwory - wg PN-68/
) Zglaze_i (Fe3+) %, C-04950 p. 2.4.
nie wiecey niz 0,0005 0,001 0,005 5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,5000 g
D %bﬁguwi(e(ggjoﬁiz 0002 002 0.2 badanego siarczanu niklawego rozpusci¢ w 50 cm”®
h) Metali ciezkich wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04950 p. 2.17.
grupy siarkowodo- PP - .
5 J Gjako Cun), Zawartos¢ niklu obliczy¢ w procentach XI wg
/(,Onie wiecej niz 0,002 0,002 0,01 wzoru
; %
i) Cynku_(Zn2+), 7P
nie wiecej niz 0,005 0,01 0,05 _ V -0,002935-100 x
j) Metali alkalicznych ~ m 1
i ziem alkalicznych )
jako siarczany), w ktorym:
D nie wiecej niz 0,05 0,1 0.5 V - objetos¢ sScisle 0,05m roztworu wer-
Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 30 listopada 1974 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 pazdziernika 1975 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 9/1975 poz. 31)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1975 Wplyw do WN 22.1.75. Oddano do sktadu 19.3.75.Druk ukoriczono w sierpniu 75. Cena zt 3,60

0bj.0;60 a. w. Naktad 2200 +50 agi. Zam. 882/75
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senianu dwusodogego zuzyta do mia-

reczkowania, cm ,

m - odwazka badanego siarczanu niklawego,
S,
0,002935 - ilos¢ niklu odpowiadajgca 1 af™ Scis-
le 0,05m roztworu wersenianu dwuso-
dowego ,
X, - zawartos¢ kobaltu, wg 5,3.7,
5.3.2. Oznaczanie pH 5-procentowego roztworu.

rozpuscié¢ w
wody i

5,00 g_badanego siarczanu niklawego
100 cm wygotowanej od CO2 i wystudzonej
wykona¢ oznaczenie elektrometrycznie.

Badany siarczan niklawy odpowiada wymaganiom
normy dla odczynnika ch.cz., cz.d.a. 1 cz., jezeli
pH otrzymanego roztworu bgdzie nie mniejsze niz
3,5.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 40,00 g badanego siarczanu
niklawego rozpusci¢ w zlewce pojemnosci 400 r
500 cm™ w 200 arf* wody.

Zlewke przykry¢ szkiedtkiem zegarkowym i ogrzewac
w ciagu godziny na wrzacej #azni wodnej, po czym
przesaczy¢ przez uprzednio wymyty i wysuszony do
statej masy szklany tygiel do saczenia G4.

Pozostatos¢ w tyglu przemy¢é 100 acn®) gorgcej wo-
dy i1 wysuszy¢ w temperaturze 105t110°C do stalej
masy -

Badany siarczan
normy, jezeli masa
przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. - 2 mg,

dla odczynnika cz.d.a. - 2 mg,

dla odczynnika cz. - 8 mg.

niklawy
wysuszonej

odpowiada wymaganiom
pozostatosci nie

5.3.4. Oznaczanie zawartosci ohlorkéw (ClI~)

5.3.4.1. Odczynniki

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Azotan srebra cz.d.a., 0,1n roztwér.

c) Roztwdr wzoroowy zawierajacy jony CIl przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w sto-
sunku %O + 990.

1 cm rozcienczonego roztworu wzorcowego zawie-
ra 0,01 mg CI-.

d) Roztwdr siarczanu niklawego nie
Cl-, przygotowany w nastepujacy sposob:
siarczanu_niklawego rozpusci¢ w 150 an™ wo%y,
da¢ 10 cm roztworu kwasu azotowego i 5 an
tworu azotanu srebra i odstawi¢ na 16 t 18 godz.

1 roztwory

zawierajacy
5,00 g
do-
roz-

Roztwér po uptywie tego czasu przesaczy¢ i1 do
przygotowania  roztworu poréwnawczego pobrac
33 cm przesaczu.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,0039 badanego
siarczanu niklawego rozpuscie w 35 cm wody. Roz-
twoér przesaczy¢ przez saczek uprzednio przemyty
doktadnie goraca woda do zaniku reakcji na jon
Cl , przemy¢é 5 cm wody i donednic objetos¢ roz-
tworu woda do 40 cm , Nastepnie do roztworu doda¢
2 cm™ roztworu kwasu azotowego, 1 ai* roztworu a-
zotanu srebra i wymieszac¢.

Badany siarczan niklawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli opalizacja powstata w badanym
tworze po uptywie 20 min nie bedzie intensywniej-
sza od opalizacji roztworu poréwnawczego, Pprzygo-
towanego roéwnoczesnie i zawierajacego w tej samej
objetosci:

roz-

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg CI-,
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg CI-,
dla odczynnika cz. - 0,1 mg CI-

3

oraz 33 cm roztworu siarczanu niklawego nie za-

wierajacego CI- i te same ilosci odczynnikow.
5.3.5. Oznaczanie zawartosci azotu ogélnego (N)

5.3.5.1. Odczynniki,
PN-68/C-04527.

roztwory 1 aparatura - wg

5 .3.5 .2 . ".Ykonanle oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu niklawego umiesci¢ w kolbie aparatu des-
tylacyjnego, rozpuscie w 150 cm wody i dalej wy-
kona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04527 p. 2.4.3.

Nastepnie pobra¢ 50 cm otrzymanego roztworu
dla odczynnika ch.cz. (0,5 g) lub 10 awr* otrzyma-
nego roztworu dla odczynnika cz.d.a. (0,1 Q),
miesci¢ w cylindrze z dotartym korkiem, pojemno$-
ci 190 af*, rozcienczy¢ wodg do 80 cm™ i dodacé
odczynnika Nesslera.

Badany siarczan niklawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie ba-
danego roztworu nie bedzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego
réwnoczesnie i zawierajacego w tej samej objetos-
ci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,005 mg N,

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Il

zelaza Fe™*®)

1 roztwory

u-

1 Ccm

5.3.6. Oznaczanie zawartosci

5.3.6.1. Odczynniki

a) Kwas solny cz.d.a. (1.12),

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

c) Rodanek amonowy cz.d.a., 4n roztwor.

d) Chlorek amonowy nie zawierajacy zelaza przy-
gotowany wg PN-68/C-06500.

e) Amoniak cz.d.a., 10-procentowy roztwor.

f) Fosforan tréjbutylowy cz.

g) Roztwdér wzorcowy zawierajacy jony FE'™+ przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w stosun-
ku 10 + 990.

1 af* rozciehczonego roztworu wzorcowego zawie-
ra 0,01 mg Fe"™+.

h) Roztwér siarczanu niklawego nie zawierajacy

Fe~+ przygotowany w nastepujacy sposéb: 3,00 g

siarczanu niklawego rozpusci¢ w 75 cm™ wody, do-
da¢ 1,5 cm kwasu azotowego i gotowa¢ w ciagu
2 minA.

Nastepnie roztwér zobojetnié¢ roztworem amoniaku,
doda¢ 3 g chlorku amonowego, ogrza¢ do wrzenia i
doda¢ kilka kropli roztworu amoniaku do reakcji
alkalicznej (proba z papierkiem lakmusowym).

Nastepnie roztwdr oziebié, przesaczy¢, przesacz
zobojetni¢ kwasem solnym wobec papierka lakmuso-
wego, uzupednié¢ objetos¢ wodg do 90 cm™ i wymie-
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sza¢. Pobra¢ 30 cm™ przesaczu i wykona¢ préba na
nieobecnos¢ zelaza wg 5.3.6 .2 .

Do Erzygotowania roztworu poréwnawczego
przesaczu nie zawierajacego zelaza.

pobrac¢
30 cm

5.3.6 .2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu niklawego umiesci¢ w zlewce pojemnosci
, rozpusci¢ w 60 cm® wody, doda¢ 0,5 cn
kwasu azotowego i gotowa¢ przez 2 min.

100 cm3

Po ozigbieniu r%ztwér przelag do rozdzielacza
pojemnosci 100 cy . doda¢ 5 cm roztworu rodanku
amonowego, 10 cm Ffosforanu tréjbutylowego, dobize
skto6ci¢, pozostawi¢ do rozwarstwienia i oddzielié
warstwg wodng.

Badany siarczan niklawy odpowiada wymaganiom
normy, Jezeli powstate zabarwienie warstwy fosfo-
ranu tréjbutylowego roztworu badanego nie badzie
intensywniejsze niz zabarwienie warstwy fosforanu
tréjbutylowego roztworu poréwnawczego, zawiera-
Jacego w tej samej objatosci 30 cm roztworu siaz>
czanu niklawego nie zawierajacego zelaza oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,005 mg Fe™+,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Fe™+,
dla odczynnika cz. - 0,05 mg Fen+
te same ilosci odczynnikéw.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci kobaltu (Co2T)

5.3.7.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwér 1+1 Swiezo
przygotowany -

b) Octan amonowy cz.d.a., roztwér 1+2.

c) Weglan barowy cz.d.a.

d) Kwas winowy cz.d.a., 10-procentowy roztwor.

e) Nadtlenek wodoru cz.d.a., 30-procentowy roz-
twor.

) Alkohol izoamylowy cz.

g) Eter dwuetylowy cz.

h) Mieszanina alkoholowo-eterowa przygotowana
przez zmieszanie alkoholu izoamylowego 2z eterem
dwuetylowym w stosunku objetosciowym (@ :5).

i) Roztwér wzorcowy zawierajacy Jony Co2+ przy-
gotowany wg PN-08/C-06500 i rozciehczony w sto-
sunku 10 + 990.

1 cm rozcienczonego roztworu wzorcowego zawie-
ra 0,01 mg Co2+.

J) Roztwér siarczanu niklawego nie zawierajacy
Co2+ przygotowany w nastepujacy sposob: 4,00 ¢
siarczanu niklawego rozpusci¢ w 25 cm™ wody, do-
da¢ 4 g dobrze roztartego na proszek weglanu ba-
rowego, 0,2 cm nadtlenku wodoru, wymiesza¢ i do-
pedni¢ objetos¢ roztworu wodg do 30 cm”®, ogrzewac
do wrzenia i odparowa¢ do objetosci 20 cm . Roz-
twér pozostawi¢ na 30 min, a nastepnie przesaczyc.
Przesacz zbada¢ na nieobeono$¢ kobaltu. Do przy-
gotowania roztworu poréwnawczego dla odozynnika
ch.cz. pobra¢ s cn przesacz%, dla odczynnika
cz.d.a. pobra¢ po 2,5 cm przesgozu i doda¢
2,2 cm™ wody.-

i cz.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania.
siarczanu dla odczynnika ch.cz.

1,00 g badanego
lub 0,50 g dla

odczynnika cz.d.g. i cz. umiesci¢ w rozdzielaczu
pojemnosci 25 cm z dotahtym korkiem, rozpuscié¢ w
5 cm™ wogy, doda¢ 2 cm”™ roztworu rodanku amonowe-
go, 4 cm mieszaniny alkoholowo-eterowed, wymie-
sza¢ i1 pozostawi¢ do rozdzielenia sie warstw. Na-
stgpnie doda¢ do roztworu 1 cnr roztworu octanu
amonowego, Jedng krople roztworu kwasu winowego
powtérnie dokdadnie wymiesza¢ i pozostawi¢ do roz-

dziexenia sie warstw.
Oddzieli¢ warstwe alkoholowg od warstwy wodnej

i poréwna¢ powstate zabarwienie. Badany siarczan
niklawy odpowiada wymaganiom normy, Jezeli powsta-
te zabarwienie warstwy eterowo-alkoholowej - ob-
serwowane na biatym tle, w Swietle przechodzacym
- roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia warstwy alkoholowo-eterowej roztworu
poréwnagczego, zawierajacego w tej samej objetos-
roztworu siarczanu niklawego, nie zawie-
rajacego kobaltu dla odczynnika ch.cz. lub 2,5 on?
dla odczynnika cz.d.a.
dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg Co2+,
dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg Co2+,
dla odczynnika cz. - 1 mg Co2+
i te same ilosci odczynnikéw.

ci 5 cm

i cz. oraz:

5.3.8. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich
grupy siarkowodorowej (Jako Cu2+)

5.3.8.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,19 i (1,12).

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

c) Cytrynian amonowy oz.d.a.,
twor.

d) Woda siarkowodorowa $wiezo przygotowana.

e) Roztwér wzorcowy zawierajacy Jony Cu przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozciehnczony w sto-
sunku 10 + 990 .

1 cm rozcienczonego roztworu wzorcowego zawie-
ra 0,01 mg Cu2+.

) Roztwér wzorcowy zawierajacy Jony Hg2+ przy-
gotowany wg PN-68/C-06500.

1 cm® roztworu zawiera 1 mg Hg2+

20-procentowy roz-

5.3.8 .2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
siarczanu niklawego rozpusci¢ w 20 cm™ wody i roz-
cienozy¢ wodg w kolbie stozkowej pojemnosci
200 cm”™ do objetosci 100 o, godaé 2 cm™ roztwo-
ru kwasu solnego (1 .1§) i2 cnr roztworu cytry-
nianu amonowego, 5 chr roztworu wzorcowego zawie-
rajacego Jony Hg2+ i wysyci¢ siarkowodorem.

Roztwér pozostawi¢ na 24 godz, nastepnie po-
wstaty osad odsaczy¢ przez bezpopiotowy saczek,
przemy¢ woda nasycong siarkowodorem, wysuszac¢ i
sgczek z osadem spopieli¢. Popidét zadaé 2 cnr roz-
tworu kwasu azotowego j odparowa¢ do sucha.

Nastepnie doda¢ 4 om roztworu kwasu solnego i
ponownie odparowa¢ do sucha.

Pozostatos¢ rozpusoi¢ w 1 cm™ roztworu kwasu
solnego 1 10 cm3 wody .

Rozcieniczy¢ woda do objetosci 100 cm™ (roztwér
B). 20 cm™ (@ g) roztworu B rozcienczy¢ woda do
30 cm\ zada¢ 1 cm kwasu solnego (1 ,12) i dodac¢
20 cm™ wody siarkowodorowej .
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Badany siarczan niklawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate zabarwienie badanego
tworu obserwowane na biatym tle po updywie 10 min
nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie rozr-
tworu poréwnawczego, zawierajgcego w tej samej ob-
jetosci te same ilosci odozynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg Cu2+,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg Cu2+,

dla odczynnika cz. - 0,1 mg Cu2+.

cynku (Zh2+)

roz-

5.3.9. Oznaczanie zawartosci

5.3.9.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej Pye Unicam
typ SP 90 A seria 2 lub inny spektrofotometr ab-
sorpcji atomowej .

b) lampa cynkowa z katoda wnekowa.

c) Palnik acetylenowy o podduznym pdomieniu ze
szczeling ddugosci 10 cm.

5.3.9.2. Odczynniki

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Kwas azotowy cz.d.a., 0,001n roztwor.

c) Roztwér wzorcowy cynku przygotowany przez
rozpuszczenie 1,2446 g ZnO (ztota piecze¢) w I0cnP
kwasu azotowego (1,15) i uzupedni¢ wodg w kolbie
pomiarowej pojemnosci 1 dm oraz rozcienczy¢ 1+99
0,001n kwasem azotowym. Otrzymany roztwér wzorco-
wy zawiera 1-10’C g/cmO V4

i roztwory

5.3.9.3. Przygotowanie Kkrzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 a5 wpro-
wadzi% kolejno 2 ecm®, 4 e, 6 cm®, 8 cm™ oraz
10 cm  rozcienhAczonego roztworu wzoroowego cynku
i uzupetnié¢ objetos¢ roztworéw 0,001n roztworem
Otrzymane roztwory za-
Zn2+ 2-10-",
Postepujac zgodnie z in-
ato-

kwasu azotowego do kreski.
wieraja kolejno w g/Z/cm™
6-10 8-10 ~ i 1-10
strukcja obstugi spektrofotometru absorpcji
mowej, wprowadzi¢ kolejno do pHomienia palnika
przygotowane roztwory wzorcowe.

Zmierzy¢ absorbancje roztworéw dla odpowiednich
stezen cynku i z otrzymanych pomiaréw sporzadzic
krzywg wzorcowag zaleznosci absorbancji od steze-
nia cynku.

Przy pracy na spektrofotometrze absorpcji ato-
mowej Pye Unicam SP 90 A ustali¢ nastepujace wa-
runki pomiaru:

przeptyw powietrza - 5 1/min,

przeptyw acetylenu - 1,1 1/min,

dtugos¢ fali - 213,9 mm,

szerokos¢ szczeliny - 0,10 mm,

natezenie pradu lampy - 8 mA,

wysokos$¢ palnika - 8 mm.

ni¢ do kreski w kolbie pojemnosci
100 cm™.

Otrzymany roztwdr wprowadzi¢ do pdomienia pal-
nikéw w warunkach identycznych jak przy otrzyma-
niu krzywej wzorcowej i odczyta¢ absorbanoje. W
przypadku uzyskania absorbancji powyzej krzywej
wzorcowej nalezy badany roztwér odpowiednio roz-
cienczyc.

Stezenie cynku w badanym roztworze

pomiarowej

odczytaé¢ z

krzywej wzorcowej .
Zawartos¢ cynku w badanym

(X2) obliczy¢ w procentach wg wzoru

siarczanie niklawym

w ktorym:
0 - stezenie cynku w badanym roztworze odczy-
tane z krzywej wzorcowej,

m1l - odwazka badanego siarczanu niklawego.

Oznaczanie zawartosci metali
ziem alkalicznych (jJako siarczany)

5.3.10.
nych 1 metali

5.3.10.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Siarczan amonowy cz.d.a.

b) Siarczek amonowy nie zawierajacy dwutlenku
wegla, przygotowany wg PN-68/C-06500 p. 2.2.12.

c) Kwas octowy cz.d.a., 30-procentowy roztwor.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
siarczanu niklawego rozpusci¢ w 50 cm wody, do-
da¢ 1 g siarczanu amonowego, 1 cm roztworu kwasu
octowego, uzupednié¢ objetos¢ roztworu woda do
80 cm®, ogrzewa¢ do wrzenia i doda¢ niewielkimi
porcjami 20 om siarczku amonowego.

Nastepnie roztwdér wymiesza¢ doktadnie i ogrze-
wa¢ w ciagu 1 godz na wrzacej +azni wodnej .

Roztwdr oziebi¢ do temperatur% pokojowej,

pedni¢ woda do objetosci 120 cnr i pozostawi¢ do

uzu-

odstania, nastepnie przesaczy¢ odrzucajac pierw-
sze 15 5 20 cm przesaczu.
60 cm przesaczu odparowa¢ na 4azni  wodnej do

sucha w parowniczce porcelanowej, pozostatos¢ su-
szy¢é w ciggu 30 min w temperaturze 105 t 110°C,
nastepnie przez ostrozne ogrzanie usuna¢ sole a-

monowe, po czym lekko wyprazyc.
Po ostudzeniu pozostatosé zala¢ trzykrotnie
2 3 cmJ wody, odparowujac za kazdym razem do

sucha, a nastepnie dwukrotnie wy+ugow§é wodg sub-
stancje rozpuszczalne, stosujac 20 om wody.
Potaczony roztwér przesaczy¢ do odwazonej pa-
rowniczki kwarcowej lub porcelanowej, saczek pras-
my¢é 5 om™ wody, ktdra nastepnie dotaczyé do prze-
sgczu w parownicy, odparowa¢ na 4azni wodnej do

Wzmocnienie, ekspansje i staly czasowg ustalic sucha, pozostatos$¢ wyprazy¢ w temperaturze 600°C
na optymalne warunki zgodnie z instrukoja obstugi do stakej masy
spektrofotometrq. ) . Badany siarczan niklawy odpowiada wymaganiom

Przy stosowaniu innych spektrofotometréw absorp- normy, jezeli ciezar wyprazonego osadu nie prze-
cji atomowej nalezy ustali¢ warunki pomiaru zgod- kroczy:
nie z instrukcja obstugi danego spektrofotometru. dia ;dczynnika ch.cz. - 1 mg

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego dla odczynnika cz.d.a. - 2 mg,
siarczanu niklawego rozpusci¢ w wodzie i uzuped- dla odczynnika cz. - 10 mg.
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Informacje dodatkowe do BN-74/6191-134- 5

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme - Przedsiebiorstwo

Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-55/C-80U76
a) wprowadzono gatunek ch.cz.,
b) wprowadzono oznaczenie zawartosci azotu dla gatunku

cz.d.a.,
c) wprowadzono oznaczanie pH 5-procentowego roztworu,
d) zmieniono metody oznaczania procentowej zawartosci
siarczanu niklawego kobaltu, cynku i miedzi,
e) dostosowano pozostate metody badan do zalecenia

RWPG PC 3976-73.
Dotychczas obowigzujgca PN-55/C-80076 zostaje uniewaz-
niona z dniem 1 pazdziernika 1975 r.

3. Normy zwigzane
PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogoél-

nego metoda destylacyjna

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne me-
tody oznaczania zawartosci kationu giéwnego skkadnika

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztworéw do kolo-
rymetrii i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania proébek i

przygotowania S$redniej prébki laboratoryjnej

4. Zalecenia miedzynarodowe. Norma jest wdrozeniem za-

lecenia RWPG PC PeaKTHBbI. HMKeJIL CepHOKMCJIhIM,

w stosunku do ktdérego wprowadzono nastepujace zaostrzenie:
wprowadzono oznaczanie pH 5-procentowego roztworu; wpro-
wadzono oznaczanie zawartosci cynku metoda spektrofotome-
trii absorpcji atomowej i zawartosci miedzi metoda wspot-

stracania na nos$niku i zmiany metod oznaczania.



