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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3 ciecze
probiercze, majace zastosowanie w przyblizonych meto-
dach oznaczania zawartosSci zlota w stopach.

1.2. Nazwy i okreslenia

a) ciecz probiercza — mieszanina kwasOw mineral-
nych, kwaséw 1 soli lub ich wodne roztwory. |

b) proba zlota — zawartos¢ zlota w stopie wyrazona
w czgsciach tysigcznych.

1.3. Zakres stosowania. Ciecze probiercze stosuje si¢
do badania zlota w stopach.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje cieczy probierczych. Rozréznia sig sie-
dem cieczy probierczych oznaczonych kolejnymi nume-
rami | <+ 7 podanymi w tabl. 1. '

Tablica 1
Nr cieczy Proby zlota w stopach
probierczej a 4
1 0,200 0,400
2 0,401 0,500
3 0,501 0,600
4 0,601 0,700
5 0,701 0,800
6 0,801 0,900
T 0,901 0,986

2.2. Skiad cieczy probierczej

2.2.1. Ciecz probiercza nr 1 jest mieszaning:
a) kwasu azotowego d(HNO3) = 1,40 g/ml,
b) wody destylowane]j

w stosunku obj¢tosciowym 1+1.

2.2.3. Ciecz probiercza nr 3 jest mieszaning:

a) 2,50 ml kwasu solnego d(HCI) = 1,19 g/ml,

b) 18 g zlota o probie 0,999 w postaci kwasu chloro-
zlotawego,

c) woda destylowana do objetosci 1 1.

2.2.4. Ciecz probiercza nr 4 jest mieszaning:

a) kwasu solnego d(HCl) = 1,19 g/ml,

b) kwasu azotowego d(HNO;) = 1,40 g/ml,

c) wody destylowane;j

w stosunku objetosciowym 1+50+75.

2.2.5. Ciecz probiercza nr 5 jest mieszaning:

a) kwasu solnego d(HCIl) = 1,19 g/ml,

b) kwasu azotowego d(HNO3) = 1,40 g/ml,

¢) wody destylowanej :

w stosunku objetoSciowym 1+40+15.

2.2.6. Ciecz probiercza nr 6 jest mieszaning:
-~ a) kwasu solnego d(HCI) = 1,19 g/ml,

b) kwasu azotowego d(HNO;) = 1,40 g/ml

w stosunku objgtoSciowym 1+20. |

2.2.7. Ciecz probiercza nr 7 jest mieszaning

a) kwasu solnego d(HCl) = 1,19 g/ml,

b) kwasu azotowego d(HNO3) = 1,40 g/ml,

¢) wody destylowane;j

w stosunku objetosciowym 4+3+1.

2.3. Przykiad oznaczania cieczy probierczej do ozna-
czania zlota:

CIECZ PROBIERCZA DLA ZLOTA BN-90/6191-188 v

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogodlne. Ciecze probiercze dla zlota
powinny by¢ przezroczystymi roztworami o odczynie sil-
nie kwasnym.

2.2.2. Ciecz probiercza nr 2 3.2. Wymagania szczegélowe i chemiczne — wg
a) Kwas azotowy o d(HNO;3) = 1,40 g/ml. tabl. 2.
Tablica 2
Lp: Wymagania.- ~ ;fébfé?‘éﬁé Z;/vzgrt;ié
1 Kwasu azotowego (HNOs), w granicach 1 4,30 + 4,80
2 Kwasu azotowego (HNOs), w granicach 2 8,80 + 9,30

Zgtoszona przez Przedsiebiorstwo Przemystowo-Handlowe ,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 LALFA" 1990.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,00 Nakt. 1250 + 27 Zam. 1475/90/6
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cd. tabl. 2

' : , Nr cieczy Zawartos¢

- Witiaginia probiercze] /10 ml
3 a) Kwasu. solnego (HCl), w granicach 3 0,05 =+ 0,08
b) Ziota (Au), w granicach 0,171 = 0,189
4 a) Kwasu azotowego (HNO;), w granicach 4 3,40 =+ 3,80
b) Kwasu solnege (HCIl), w granicach 0,032 =+ 0,035
5 a) Kwasu azotowego (HNOs3), w granicach 5 6,20 =+ 6,80
b) Kwasu solnego (HCIl), w granicach 0,072 =+ 0,079
6 a) Kwasu azotowego (HNO;), w granicach 6 8,40 —+ 8,80
b) Kwasu solnego (HCI), w granicach 0,16 = 0,20
7 a) Kwasu azotowego (HNOs), w granicach 7 3,22 =+ 3,56
b) Kwasu solnego (HCI), w granicach ' 200 = 223

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogdlne. Ciecze probiercze nalezy pa-
kowaé, przechowywac i transportowa¢ zgodnie z PN-87/
C-80001 oraz zgodnie z obowi3azujagcymi przepisami
w transporcie kolejowym i drogowym®’.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig butelki typu
LB-5 ze szkta oranzowego zgodnie z BN-83/6831-53,
zamykane nakretkami z tworzywa sztucznego, zakon-
czonymi nasadka z nakraplaczem.

Masa netto: 10 ml.

Opakowanie zbiorcze stanowig pudetka tekturowe
zgodnie z PN-73/0-79401. W uzgodnieniu z odbiorcg
dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielkoS¢ opakowania, jezeli
przeprowadzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono
produkt w sposéb nie gorszy od podanych opakowan
I ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowe-
go opakowan.

4.2.2. Opakowania transportowe. Skrzynki drewniane
wg BN-63/7161-06 zamkniete, odporne na narazenia
mechaniczne 1 sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpo-
wiednio .dla grupy 2 klasy 3 i odmiany 1.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wieiko$¢ opakowania
transportowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg
I przewoznikiem oraz jezeli zabezpiecza jako$¢ pro-
duktu w sposOb nie gorszy od ww. opakowan 1 ma wy-
miary zgodne z PN-89/0-79021.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN~87/C—§000] p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo napisy:

a) ,Ostroznic srodek szkodliwy“, Wykaz B M.Z.
i O.8,

b) Znak niebezpieczenstwa dla substancji zracych
zgodnie z RID/ADR klasa 8.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy

wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajac do-

datkowo:
— znaki manipuiacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.3,
— dopuszczalng liczb¢ warstw fadowania,

Y Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

— znak niebezpieczenstwa dla substancji Zracych,
zgodnie z przepisami transportowymi wg klasy nr 8
,Material zracy“.

- 4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-

ku stosowania paletyzacji, jednostki fadunkowe nalezy
formowaé na paletach skrzyniowych wg PN-82/
M-78200.
- Ladunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem i deformacjg tak, aby tworzyt zwarta 1 sta-
bilna jednostke tadunkowa wraz z paleta i mial wy-
soko§¢ nie wigcej niz 1,75 m., :

4.4. Przechowywanie. Ciecze probiercze nalezy prze-
chowywa¢ w pomieszczeniach suchych o zawartosci
wilgoci ponizej 50% zgodnie z PN-87/C-80001 w tem-
peraturze od 18 =+ 20°C. ‘

Chroni¢ przed dzialaniem promieni stonecznych, ku-
rzem 1 zanieczyszczeniami organicznymi.

Dopuszczalna liczba warstw skladowania: dla palét
skrzyniowych — 3 warstwy.

Okres gwarancji dla cieczy probierczej nr 11 2 wy-

nosi 12 miesigcy, dla cieczy probierczej nr 3 — dwa
lata, a dla cieczy probierczej nr 4, 5, 6 1 7 — 6 mie-
sigcy. ' ‘

4.5. Transport. Ciecze probiercze dla zlota sg zalicza-
ne do materialdw niebezpiecznych kl. 8 RID/ADR
i ~nalezy przewozi¢ je krytymi $rodkami transportu
zgodnie z obowigzujgcymi przepisami przewozowymi
dla materialéw niébezpiecznych w transporcie kolejo-

wym i drogowym®.

Dopuszczalna liczba warstw tadowania dla skrzynek
drewnianych — 3 warstwy.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartos$ci kwasu azotowego (HNO3)
(tabl. 2 lp. 1),

b) oznaczanie zawarto$ci kwasu azotowego (HNO;)
(tabl.. 2'lp. 2),

c) oznaczanie
(tabl. 2 lp. 3a),

d) oznaczanie zawarto$ci zlota (Au) (tabl. 2 Ip. 3b),

e) oznaczanie zawartosci kwasu azotowego (HNO3)
(tabl. 2 Ip. 4a),

zawartosci kwasu solnego (HCI)
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f) oznaczanie zawarto$ci kwasu

solnego (HCI)
(tabl. 2 lp. 4b), '

g) oznaczanie zawartosci kwasu azotowego (HNO3)-

(tabl. 2 Ip. 5a),

h) oznaczanie
(tabl. 2 Ip. 5b),

i) oznaczanie zawarto$ci kwasu azotowego (HNO3)
(tabl. 2 lp. 6a),

]) -0zZnaczanie
(tabl. 2 lp. 6b), \
k) oznaczanie zawartoSci kwasu azotowego (HNO3)
' (tabl. 2 Ip. 7a)," |

1) oznaczanie
(tabl. 2 lp. 7b).

5.2. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej probki
laboratoryjnej. Probki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/
C-80047. Objgtos¢ Sredniej probki laboratoryjnej po-
winna wynosi¢ co najmniej 30 ml.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wymagania ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowaé¢ wylacznie odczyn-
nik cz.d.a. oraz wodg¢ destylowana lub o rbwnowaznej
czystosci.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci
(HNO3) w cieczy probierczej nr 1
5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Oranz metylowy, wskaznik przygotowany wg
PN-81/C-06501 p. 2.2.30. |

b) Wodorotlenek sodowy, roztwdér mianowany
o ¢(NaOH) = 1,000 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/0F.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 5,0 ml badanej cieczy
probierczej pobra¢ pipeta i przenie$¢ do kolby pomia-
rowej pojemno$ci 100 ml, uzupelni¢ wodg do kreski
1 wymieszac¢. 50 ml roztworu przenie$¢ pipeta do kolby
stozkowe] pojemnosci 300 ml, doda¢ 50 ml wody, dwie
krople roztworu oranzu metylowego i1 miareczkowac
roztworem wodorotlenku sodowego do zmiany rézowe-
go zabarwienia w zolte.

Zawarto$¢ kwasu azotowego (X) obliczy¢ w g/10 mi
wg wzoru

zawartosci kwasu solnego (HCI)

zawartosci . kwasu

zawarto$ci kwasu solnego (HCI)

kwasu azotowego

V- 0,063013 - 100 - 10

=V-025205 (1
5 - %0 flegpiosl’ | L

X =

w ktoérym:
V' — objeto$¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o ¢(NaOH) = 1,0000 mol/l, ml,
0 063013 — 1lo§¢ kwasu azotowego odpowiadajaca
I ml roztworu wodorotlenku sodowego
o ¢(NaOH) = 1,000 mol/1 g.
5.3.2.3. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik kofico-
wy nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej
dwéch oznaczan nie réznigcych si¢ wiecej niz 0,025 g.
5.3.3. Oznaczanie zawartosci kwasu azotowego
(HNO;) w cieczy probierczej nr 2
5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg 5.3.2.1.
5.3.3.2. Wykonanie oznac¢zania. 5,0 ml badanej cieczy
probierczej pobraé pipeta i przenie$é do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 ml, uzupetni¢ woda do kreski

solnego (HCI)-

i wymiesza¢. 25,0 ml roztworu przenies¢ pipeta do kol-
by stozkowej pojemnosci 300 ml, doda¢ 50 ml wody,
dwie krople roztworu oranzu metylowego 1 miareczko-
waé roztworem wodorotlenku sodowego do zmiany
r6zowego zabarwienia w zotte.

Zawartos¢ kwasu azotowego (X 1) obliczy¢ w g/10 ml
wg wzoru

v +0,063013 - 100 - 10 v OSAL. (3
v 5 - 25 > hRel, ©)
w ktérym:
Vi — objgto$¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o ¢(NaOH) = 1,0000 mol/1, ml,
0,063013 — 1ilos¢ kwasu azotowego odpowiadajaca

I ml roztworu wodorotlenku sodowego
o ¢(NaOH) = 1,000 mol/1 g.

5.3.3.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmnie]
dwoch oznaczan nie réznigcych si¢ wigeej niz o 0,05 g,

5.3.4. Ozaczanie zawartosci kwasu solnego (HCI)
W cieczy probierczej nygla)

5.3.4.1. Aparatura i przyrzady

a) Pehametr.

b) Elektrody: szklana 1 kalomelowa potaczona
z pehametrem przez mostek lub kombinowana wg
Ag/AgCl.

c) Mieszadlo elektromagnetyczne z regulacja obro-
tow. .

d) Biureta pojemnosci 50 ml.
e) Mieszadlo magnetyczne.

5.3.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor buforowy o pH-4 przygotowaé w haste-
pujacy sposob: 2,5537 g kwasnego ftalanu potasowego
wg Sorensena rozpusci¢ w 100 ml wody, przenies¢ ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 250 ml, uzupel-
ni¢ woda do kreski 1 wymieszaé. Dopuszcza si¢ stoso-
wanie buforu handlowego.

b). Wodorotlenek potasowy
c(KOH) = 0,1000 mol/I.

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. Sprawdzi¢ wskazania
pehametru na roztwdr buforowy przygotowany wg
5.3.4.2a) lub na roztwor buforowy handlowy. Zmonto-
wac zestaw do miareczkowania potencjometrycznego.

Pobra¢ pipeta 10,0 ml badanej cieczy probierczej
1 przenie$¢ do zlewki o pojemnosci 250 ml, rozcien-
czy¢ woda do 100 ml objetosci.

Do roztworu wlozy¢é mieszadto magnetyczne, umies-
ci¢ zlewke¢ na mieszadle elektromagnetycznym, uregulo-
wac jego obroty 1 miareczkowal badang prébke roz-
tworem wodorotlenku potasowego, dozujac w porcjach
od ! ml do 0,05 ml.

Objetosé jednorazowo dodanego roztworu wodoro-
tienku potasowego dobrac tak, aby zmiana pH roztwo-
ru miareczkowanego, powodowana tym dodatkiem, nie
przekraczata 0,5 jednostki pH. Po dodaniu kazdej ko-
lejnej porcji roztworu wodorotlenku potasowego, od-
czekaC na ustalenie pehametru i odczytaé pH. Wska-
zania pehametru przyjac¢ jako stale, jezeli wskazdéwka

roztwOér mianowany
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przyrzadu pomiarowego nie przemieszcza Si¢ w ciagu
30 s o wigcej niz 0,1 pH.

Miareczkowanie prowadzi¢ do pH = 4,3.

Badang ciecz probiercza, po zmiareczkowaniu kwasu
solnego, zachowa¢ do oznaczania ztota wg 5.3.2.3.

Zawarto$¢ kwasu solnego (X3) obliczy¢ w g/10 ml wg
wzoru

V,-0,003646 - 100
X2 = 0 —

V, - 0,003646 (3)

w Kktorym:

V, — objgtos¢ roztworu wodorotlenku pota-
sowego o ¢(KOH) = 0,1000 mol/l, ml,
0,003646 — 1los¢ kwasu solnego odpowiadajaca
' I ml roztworu wodorotlenku potasowe-

go o ¢(KOH) = 0,1000 mol/1, g. .
5.3.4.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng ¢o najmniej
dwéch oznaczan nie réznigcych si¢ o wigcej niz 0,005.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci zlota (Au) w cieczy pro-
bierczej nr 3b) :

5.3.5.1. Aparatura i materialy pomocnicze

a) Eksykator wypelniony §wiezym zelem krzemion-
kowym.

b) Saczki twarde o $rednicy 9 cm pochodzace z partii,
dla ktorych wyznaczono zawarto$¢ popiotu w saczku.

c) Tygle porcelanowe o wymiarach: srednica 30 mm
wysokos¢ 25 mm, o zblizonej statej masie, wyprazone
w ciggu 2 h w temperaturze 800°C i zwazone po 60 min
studzenia w eksykatorze nad zelem krzemionkowym.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny roztwor o c¢(HCI) = 0,1 mol/l
1 0,01 mol/l. '

b) Kwas szczawiowy, roztwor 10%(m/m).

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. Do roztworu badane;j
cieczy probierczej, pozostatej po zmiareczkowaniu kwa-
su solnego, wg 5.3.4.3 doda¢ 10 ml roztworu kwasu
solnego o ¢(HCI) = 0,1 mol/l, zagotowa¢ do wrzenia
i ciggle mieszajac doda¢ 30 ml roztworu kwasu szcza-
wiowego.

Otrzymany redukowany osad zlota ogrzewaé pod
przykryciem na tazni wodnéj przez 3 h, po czym odsta-
wi¢ do nast¢pnego dnia.

Roztwor z osadem zlota przesaczy¢ przez gesty sa-
czek. Osad (zlota) przenie$¢ na saczek z kwasem solnym
o ¢(HCl) = 0,01 mol/l, a zlewk¢ (w ktdrej reduko-
wanho ztoto) starannie wytrze¢ matymi skrawkami bibu-
ty 1 umiesci¢ je w saczku z osadem zlota.

Saczek z osadem umieSci¢ w tyglu porcelanowym

o statej masie, suszy¢ 1 prazy¢ w temperaturze od 200°C .

do 800°C. Po osiagnigciu 800°C, prazy¢ w tej tempera-
turze przez 30 min.
Tygiel ostudzi¢ w eksykatorze nad zelem krzemion-
kowym przez 60 min, a nast¢pnie zwazyc.
Zawarto$¢ zlota {X3) obliczy¢ w g/10 ml wg wzoru
a - 10

X; = —— = (4
’ 10 : )

w ktéorym a — masa zfota otrzymana po wyprazeniu, g.

5.3.5.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikOw co najmnie]
trzech oznaczan nie rézniacych si¢ migdzy soba wiecej
niz 0,001 g.

5.3.6. Oznaczanie zawartoSci kwasu azotowego
(HNO:) oraz kwasu solnego (HCIl) w cieczy probierczej
nr 4 a) i b) wg tabl. 2. :

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra, roztwOor mianowany o ¢ (AgNO3) =
= 0,1 mol, przygotowany wg PN-81/C-04530/03.

b) Chromian sodowy, roztwor 10%(m/m).

¢) Oranz metylowy, wskaznik przygotowany wg
PN-81/C-06501 p. 2.2.30.

d) Wodorotlenek sodowy, roztwér mianowany
c¢(NaOH) = 1,000 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/01. ;

5.3.6.2. Wykonanie oznaczen. Do kolby pomiarowe;]
100 ml pobraé pipeta 5,0 ml badanej cieczy probierczej,
uzupeini¢ woda do kreski i wymieszac.

Z otrzymanego roztworu pobrac¢ pipeta 50 ml do
kolby stozkowej pojemnosci 300 ml, doda¢ 50 ml wody,
dwie krople roztworu oranzu metylowego 1 miareczko-
waé roztworem wodorotlenku sodowego 5.3.6.1d) do
zmiany rézowego zabarwienia w zOite. (Zanotowac
objeto$¢ zuzytego na miareczkowanie roztworu
wodorotlenku sodowego (V3). |

Nastepnie do pozostalego po zmiareczkowaniu jw.
roztworu dodac¢ 0,5 = 1 ml roztworu chromianu sodo-
wego wg 5.3.6.1b) i miareczkowal roztworem azotanu
srebra wg 5.3.6.1a) do pierwszej zmiany z0itego zabar-
wienia roztworu w brunatne. Zanotowac objetos¢ zuzy-
tego na miareczkowanie roztworu azotanu srebra (Vs).

5.3.6.3. Obliczanie wynikOw oznaczai. Zawartosc
kwasu azotowego (X4) oraz zawartos¢ kwasu solnego
(Xs) obliczy¢ w g/10 ml wg wzordw:

Vs
(13- F) +0,063013 - 100 - 10

Xa = : =
i 550

Va
= (vy - —) - 0,25205 (4)

10
¥ Vs - 0,003646 - 100 - 10 I
T 5 50 B )

w ktorych:

V3 — objeto$¢ roztworu wodorotlenku sodo-

wego o ¢ (NaOH) = 1,000 mol/1, zuzyte-
go do miareczkowania kwasu azotowe-
go 1 kwasu solnego, ml,

Vi — objeto§¢ roztworu azotanu srebra

o ¢(AgNO3) = 0,1000 mol/l, ml,

0,063013 — ilos¢ kwasu azotowego. odpowiadajgca
1 ml roztworu wodorotlenku sodowego

_ o ¢(NaOH) = 1,000 mol/l g,
0,003646 — ilo$¢ kwasu solnego odpowiadajaca 1 ml

roztworu azotanu srebra o ¢ (AgNO;) =
= 0,1000 mol/1, g. :
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5.3.6.4. Wynik koncowy oznaczan. Za wynik koncowy
nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwdch
oznaczan, nie rOznigcych si¢ wigcej niz:

dla kwasu azotowego o 0,01 g,

dla kwasu solnego o 0,0015 g.

5.3.7. Oznaczanie zawartoSci kwasu azotowego
(HNO) oraz kwasu solnego (HCl) w cieczy probierczej
nr 5 a) i b) wg tabl. 2.

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg 5.3.6.1.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczan. Do kolby pomiarowe]
100 ml pobra¢ pipeta 5,0 ml cieczy probierczej, uzupet-
ni¢ woda do kreski i wymiesza¢. 50,0 ml roztworu prze-
nies¢ pipeta do kolby stozkowej pojemnosci 300 ml,
doda¢ 50 ml wody, dwie krople roztworu oranzu mety-
lowego 1 miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodo-
wego wg 5.3.6.1d) (do zmiany rézowego zabarwienia
w 26ite). Zanotowac obj¢to$¢ zuzytego na miareczko-
wanie roztworu wodorotlenku sodowego (Vs). Nastep-
nie do pozostalego po zmiareczkowaniu jw. roztworu
doda¢ 0,5 + 1 ml roztworu chromianu sodowego wg
5.3.6.1b) 1 miareczkowal roztworem azotanu srebra
wg 5.3.6.1a) do pierwsze] zmiany z6ltego zabarwienia
roztworu w brunatne. Zanotowac objetos¢ zuzytego na
miareczkowanie roztworu azotanu srebra (V).

5.3.7.3. Obliczanie wynikéw oznaczan. Zawartos¢
kwasu azotowego (Xs) oraz kwasu solnego (X7) obliczy¢
w g/10 ml wg wzorow:

Ve
(Vs- =) -0,063013 - 100 - 10
10
X6 = =
5 - 50
= (v ) 025205 6
- 5 < 10 ’ ( )
By Ve - 0,003646 - 100 - 10 o e e
o5 5450 ~ v rlaas n
w ktorych:
Vs — objgtos¢ roztworu wodorotlenku sodo-

wego o ¢(NaOH) = 1,000 mol/1, zuzyta
do miareczkowania kwasu azotowego
1 kwasu solnego, ml,

Ve — objeto$¢ roztworu azotanu srebra
o c(AgNO3) = 0,1000 mol/l, ml,

0,063013 — ilo$¢ kwasu azotowego odpowiadajaca
1 ml roztworu wodorotlenku sodowego
o ¢(NaOH) = 1,000 mol/l, g,

0,003646 — ilos¢ kwasu solnego odpowiadajaca 1 mi

roztworu azotanu srebra o ¢ (AgNO;) =
= 0,1000 mol/1, g.

5.3.7.4. Wynik koricowy oznaczan. Za wynik koricowy
nalezy przyja¢ srednig arytmetyczna co najmniej dwoch
oznaczan nie réznigcych si¢ wigcej niz:

dla kwasu azotowego — 0,025 g,

dla kwasu solnego — 0,0015 g.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci kwasu azotowego
(HNOs) oraz kwasu solnego (HCI) w cieczy probierczej
nr 6 a) i b) wg tabl. 2.

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg 5.3.6.1.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczan. Do kolby pomiarowe]
100 ml pobraé pipeta 5,0 ml badanej cieczy probierczej,
uzupetni¢ woda do kreski i wymiesza¢. Z otrzymanego
roztworu pobraé pipeta 25,0 ml do kolby stozkowe]
pojemnosci 300 ml, doda¢ 50 ml wody, dwie krople
roztworu oranzu metylowego 1 miareczkowaé roztwo-
rem wodorotlenku sodowego wg 5.3.6.1d) (do zmiany
rébzowego zabarwienia w 2z0lte). Zanotowaé objetos¢
zuzytego na miareczkowanie roztworu wodorotlenku
sodowego (V7).

Nastepnie do pozostatego po zmiareczkowaniu jw.
roztworu dodaé¢ 0,5 =+ 1 ml chromianu sodovego
5.3.6.1b) i miareczkowa¢ roztworem azotanu srebra wg
5.3.6.1a) do pierwszej zmiany z6ltego zabarwienia roz-
tworu w brunatne. Zanotowa¢ obj¢tos¢ zuzytego nu
miareczkowanie roztworu azotanu srebra (V).

5.3.8.3. Obliczanie wynikéw oznaczan. Zawaricéé
kwasu azotowego (Xs) oraz kwasu solnego (Xo) obliczy<
w g/10 ml wg wzorow:

(v - %) £0,063013 - 100 - 10

A 5 - 25 N

—(Vl ") . 0,501 g
= T 10 ’ ()

Vs - 0,003646 - 100 - 10

= Vs - 0029178 (9
S . - 0,029178 (9)

Xg —
w ktorych:

V7: — objgtos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o ¢ (NaOH) = 1,000 mol/l1, zuzyta
do miareczkowania kwasu azotowego
1 kwasu solnego, ml,

Vs — objetos¢ roztworu azotanu srebra
o c(AgNO;3) = 0,1000 mol/1, ml,

0,063013 — ilos¢ kwasu azotowego odpowiadajaca
I ml roztworu wodorotlenku sodowego
o ¢(NaOH) = 1,000 ml/g,

0,003646 — ilos¢ kwasu solnego odpowiadajgca 1 m!

roztworu azotanu srebra o ¢ (AgNO3) =
= 0,1000 mol/1, g.
5.3.8.4. Wynik koticowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmnie]
dwoch oznaczan nie roéznigcych si¢ wigcej niz:
dla kwasu azotowego — 0,05 g, ‘
dla kwasu solnego — 0,003 g.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci kwasu azotowego
(HNO;) oraz kwasu solnego (HCI) w cieczy probierczej
nr 7 a) i b) wg tabl. 2.

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory — wg 5.3.6.1 oraz
wodorotienek sodowy, roztwor mianowany
o ¢(NaOH) = 0,1000 mol/l1, przygotowany wg PN-81/
C-04530/01.
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5.3.9.2. Wykonanie oznaczain. Do kolby pomiarowe;j
200 ml pobra¢ pipeta 5,0 ml badanej cieczy probierczej,
uzupetni¢ woda do kreski 1 wymiesza¢. Z otrzymanego
roztworu pobrac¢ pipeta 10,0 ml do kolby stozkowe;]
pojemnosci 300 ml, doda¢ 90 ‘ml wody, dwie krople
roztworu oranzu metylowego 1 miareczkowaé roztwo-
rem wodorotlenku sodowego wg 5.3.9.1 (do zmlany
r6zowego zabarwienia w z0tte).

Zanotowa¢ objetoS¢ zuzytego na miareczkowanie
roztworu wodorotlenku sodowego (V5).

Nastgpnie do pozostalego po zmiareczkowaniu jw.
roztworu, doda¢ 0,5 = 1 ml chromianu sodowego wg
5.3.6.1b) 1 miareczkowaé roztworem azotanu srebra wg
5.3.6.1a), do pierwszej zmiany z6ltego zabarwienia roz-
tworu w brunatne. Zanotowac obj¢tos¢ zuzytego na
miareczkowanie roztworu azotanu srebra (Vo).

5.3.9.3. Obliczanie wynikOw oznaczan. Zawarto$¢
kwasu azotowego (X10) oraz kwasu solnego (X11) obli-
czy¢ w g/10 ml wg wzorow:

(Vo = Vio) - 0,0063013 - 200 - 10

Vlo ' 0,003646 * 20‘0 3 10
S 10

Xy = = Vi - 0,1458 (11)

w ktorych:

Ve — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o ¢(NaOH) = 0,1000 mol/1, zuzy-
ta do miareczkowania kwasu azoto-
wego 1 kwasu solnego, ml,

Vio — objeto$¢ roztworu azotanu srebra
o c(AgNOs3) = 0,1000 mol/l, ml,

0,0063013 — ilo$¢ kwasu azotowego, odpowiadajaca
1 ml roztworu wodorotlenku sodowe-
go o c¢(NaOH) = 0,1000 ml,

0,003646 — ilos¢ - kwasu solnego odpowiadajaca
I ml roztworu azotanu srebra
o ¢(AgNO3) = 0,1000 mol/1, g

5.3.9.4. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik korco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng co
najmniej dwoch oznaczan nie rdéznigcych si¢ wig-

Xip = = cej niz:
5+ 10 dla kwasu azotowego — 0,025 g,
= (Vs = Vio) - 0,025205 (10) dla kwasu solnego — 0,015 g.
KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne* — Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6014-01
Wprowadzono metody badan skladu cieczy probierczych

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanie
(roztworé6w mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-81/C-04530/03 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantéw
(roztwordw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach strgceniowych

PN-81/C-06501 Analiza
wskaznikow

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie i transport

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Wytyczne
pobierania prébek i przygotowania Sredniej prébki laboratoryj-
nej

PN-82/M-78200 Palety tadunkowe.
1 oznaczenie

PN-73/0-79401 Opakowania jednostkowe kartonowe 1 tekturowe
Pudetka

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

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

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-83/6831-53 Opakowania szklane lek6w. Butelki typu LB-5

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikéw chemicznych

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

Ustawa z dnia 1 lutego 1983 r. Prawo o ruchu drogowym (Dz. U.
nr 6, poz. 35)

chemiczna. Przygotowanie roztworéw

Nazwy 1 okreslenia, podziat

titrantow

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w mi¢dzyna-
rodowej komunikacji kolejowej. Zalacznik nr 4 do Umowy o mig-
dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS)
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z péZniejszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami materialow
niebezpiecznych (RID). Zatacznik B do konwencji o migdzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTIF) (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Regulamin Przedsi¢biorstwa Polskie Koleje Panstwowe o tadowaniu
1 zabezpieczaniu przesylek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68
z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 nfrca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol, nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zalacznik II do umowy
0 wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z péZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji 1 Spraw Wewn@trznych
z 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli przewozu
drogowego materialdw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67, poz. 301
z 1983 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 paZzdziernika 1987 r.
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z przewo-
zu koleja oraz szczegélnych warunkéw przewozu rzeczy niebez-
piecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.)

Ustawa z dnia 21 maja 1963 r. o substancjach trujacych (Dz. U. nr 22,
poz. 116 z 1963 r.)

Rozporzadzenie MZiOS z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie wykazu
trucizn i Srodkéw szkodliwych (Dz. U. nr 2, poz. 9 z 1964 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami
4. Symbol wg SWW — 1331-11.

5. Autorzy projektu nmormy — Zofia Kolodzej, inz. Jadwiga

Mateusiak.



