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1. WSTEP

11
metody stosowane w analizie rozpuszczalnych
w wodzie skiadnikéw materiatbw wybuchowych
gorniczych, obejmujgce oznaczenie zawartosci:
azotanu amonowego, azotanu sodowego, azotanu
potasowego, chlorku sodowego i chlorku amonowe-
go lub og6lnej zawartosci kationéw amononowych
i anionéw wymienionych soli.

W zaleznosci od skladu chemicznego analizo-
wanego roztworu rozpuszczalnych w wodzie skiad-
nikdbw materiatlu wybuchowego, podano spos6b
wykonywania analiz.

W dalszej tresci normy stowa ,materiat wybu-
chowy” zastagpione zostaly skrétem MW.

1.2.
zawierajacy sole rozpuszczalne w wpdzie, powstaty
po wymyciu probki MW woda, wg BN-67/6091-24
p. 5

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Analiza roztworu zawierajacego tylko azo-
tan amonowy

2.1.1. Oznaczanie zawarto$ci azotanu amonowego
metodg destylacyjnego wydzielania amoniaku przy
uzyciu wodorotlenku sodowego

2.1.1.1. Zasada metody polega na ogrzewaniu
badanego roztworu z 10-procentowym roztworem
wodorotlenku sodowego, odpedzeniu wydzielonego
amoniaku, pochtonieciu go w odmierzonej ilosci
mianowanego roztworu kwasu siarkowego i od-
miareczkowaniu nadmiaru kwasu wobec wskaz-
nika Tashiro.

2.1.1.2. Przyrzady. Zestaw do odpedzania amo-
niaku wedtug rysunku.

Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa

Okres$lenia. Roztwér badany jest to roztwoér

Grupa katalogowa X 79

Zestaw do odpedzania amoniaku
1 — kolba stozkowa (destylacyjna) pojemnosci 750 cm3
2 — korek gumowy, 3 — deflegmator, 4 — zawér zabez-
pieczajacy przed wciggnieciem cieczy z odbieralnika do
kolby destylacyjnej, 5 — wkraplacz, 6 — rurka gumo-
wa, 7 — koncowka destylacyjna z kulka, 8 — kolba
stozkowa (odbieralnik) pojemnosci 300 cm3

2.1.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 0,2N,

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,2N,
mc) Wodorotlenek sodowy cz., roztwor 10-pro-
centowy,

d) Wskaznik Taschiro przygotowany przez roz-
puszczanie w 100 cm3 wody: 0,29 g soli sodowej
czerwieni metylowej i 0,5 N roztworu biekitu me-
tylenowego.

2.1.1.4. Wykonanie oznaczania. Zestawi¢ apara-
ture wedtug rysunku. Do kolby S odmierzy¢ z biu-
rety 50 cm3 roztworu kwasu siarkowego, a do
kolby 1 odmierzy¢ pipetg 100 cm3roztworu bada-
nego i doda¢ 200 cm3wody. Kolbe 1 zamknaé kor-
kiem 2, w ktdrym jest umieszczony deflegmator 3
potaczony z koricéwka destylacyjng 7, zawor 4
i wkraplacz 5. Do wkraplacza 5 wprowadzi¢ 50 cm3

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Tworzyw i Farb PLASTOFARB
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora ZPTiF dnia 28 pazdziernika 1978 r. jako norma obowigzujgca
od dnia 1 pazdziernika 1979 r. (Dz. Norm. i Miar nr 2/1979 poz. 9)
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10-procentowego roztworu wodorotlenku sodowe-
go. Roztwor z wkraplacza wprowadzi¢ do kolby 1
i ogrza¢ jej zawarto$¢ do stabego wrzenia. W cza-
sie wykonywania oznaczenia odbieralnik 8 nalezy
tak przechyli¢, aby nad wylotem par utworzyta sie
mozliwie najgrubsza warstwa roztworu. Destyla-
cje amoniaku prowadzi¢ przez okoto 2 h do odpe-
dzenia okoto 2/3 zawartosci kolby. Nastepnie wy-
taczy¢ ogrzewanie, odlgczy¢ od aparatu koncéwke
destylacyjng 7 i sptuka¢ ja wodg od wewnatrz
i z zewnatrz do odbieralnika. Odbieralnik z zawar-
toscig pozostawi¢ do ochtodzenia.

Po ochtodzeniu roztworu w odbieralniku doda¢
3-~5 kropel wskaznika Tashiro i odmiareczkowac
nadmiar kwasu siarkowego 0,2N roztworem wo-
dorotlenku sodowego.

Jednoczesnie nalezy przeprowadzi¢ Slepa prébe
z tymi samymi odczynnikami i w tych samych wa-
runkach, lecz bez badanego roztworu.

Oznaczenie wykona¢ co najmniej dwukrotnie.

Zawarto$¢ azotanu amonowego (Xj) obliczy¢
w procentach wg wzoru
(V - V,)«0,01601 =250 -100

X s m . 100 -

(V - Vj) =4,0025 @
m
w Kktorym:

V — objetos¢ scisle 0,2N roztworu wodo-
rotlenku sodowego zuzytego do mia-
reczkowania 0,2N roztworu kwasu
siarkowego w S$lepej probie, cm3

Vj — objetos¢ scisle 0,2N roztworu wodo-
rotlenku sodowego zuzytego do
miareczkowania nadmiaru 0,2'N roz-
tworu kwasu siarkowego, cm3

e m — masa odwazonego MW w przelicze-
niu na suchg mase, g,
0,01601 — ilos¢ azotanu amonowego odpowia-
jaca 1 cm3scisle 0,2N roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g.
2.1.1.5. Wynik. Za wynik oznaczania nalezy

przyja¢ Srednia arytmetyczng wynikéw co naj-
mniej dwéch oznaczan réznigcych sie najwyzej
00,2%.

2.1.2.
go przy uzyciu formaliny (formaldehydu)

2.1.2.1. Zasada metody. Do badanego roztworu
dodaje sie zobojetnionego roztworu formaldehydu.
Powstaje woOwczas szesciometyleno-czteroamina
1wywigzuje sie rownowazna zawartos¢ NH4 —
ilos¢ kwasu azotowego.

Wydzielony kwas odmiareczkowuje sie w,obec
fenoloftaleiny lub tymoloftaleiny.

2.1.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Formaldehyd cz., roztw6r 1:1 zobojetniony
wobec fenoloftaleiny,

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,2N.

Oznaczanie zawartosSci azotanu amonowe-

2.1.2.3. Wykonanie oznaczania. Z kolby pomia-
rowej pojemnosci 250 cm3 zawierajacej ba-
dany roztwér wg 1.2 odmierzy¢ pipeta 25 cm3roz-
tworu do kolby stozkowej pojemnosci 300 cm3 Do
badanego roztworu doda¢ 4 cm3 formaldehydu
i odmiareczkowa¢ wydzielony kwas roztworem
wodorotlenku sodowego do uzyskania trwatego
rézowego zabarwienia nie znikajgcego w ciagu
1 min.

Zawarto$s¢ azotanu amonowego (X2 obliczy¢
w procentach wg wzoru

V2+0,01601 =250 « 100 V2-16,01

w ktérym:

V2 — objetos¢ Scisle 0,2N roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do miareczkowa-
nia, cm3,

pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.1.2.4. Wynik. Za wynik korncowy oznaczenia

nalezy przyja¢ s$rednig arytmetyczng wynikoéw co
najmniej dwéch oznaczan réznigcych sie najwy-
zej o 0,5%.

2.2. Analiza ,roztworu

amonowy i azotan sodowy

2.2.1. Zasada metody polega na oznaczaniu

azotanu amonowego wg 2.1.2 i oznaczeniu ilosci
sktadnikéw rozpuszczalnych w wodzie przez kon-
trole wagi nawazki przed i po wymywaniu wodg.

Zawarto$¢ azotanu sodu okresla sie z réznicy.

2.2.2. Oznaczanie zawartos$ci azotanu amono-

wego — wg 2.1.2.

2.2.3. Oznaczanie zawartosci azotanu sodowego

2.2.3.1 Wykonanie oznaczania. Po wymyciu

woda skitadnikdw rozpuszczalnych w wodzie tygiel
z pozostatoscig wysuszy¢ do statej masy i zwazy¢.
Nastepnie obliczy¢ tagczng zawartos¢ sktadnikow
rozpuszczalnych w wodzie (X3 w procentach wg
wzoru

zawierajgcego azotan

mt— m*
X3 = e + 100 3)
m
w ktérym:
?n, — masa tygla przed wymywaniem woda, g,
m2 — masa tygla po wymywaniu wodg, g,
m — jak we wzorze (1).

2.2.3.2. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ $rednig
arytmetycznag wynikéw co najmniej dwoch ozna-
czan roznigcych sie najwyzej o 0,3%.

2.2.3.3. Obliczenie zawartosci azotanu sodowego.
Zawartos¢ azotanu sodu (X4 obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

X< - Xs—X2 4)

w ktérym:

X 3 — 1gczna zawartos¢ sktadnikéw rozpuszczal-

nych w wodzie, %,
X2 — zawarto$¢ azotanu amonowego.
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2.2.3.4.
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwo6ch
oznaczan rozniacych sie najwyzej o 0,3%.

2.3. Analiza roztworu zawierajgcego
amonowy i chlorek sodowy

2.3.1. Zasada metody polega na oznaczaniu za-
wartosci azotanu amonowego wig 2.1.2 i nastepnie
oznaczaniu zawartosci chlorku sodowego metoda
argentometryczng Mohra.

2.3.2. Oznaczanie zawarto$ci azotanu amonowe-
go — wg 2.1.2.

2.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorku sodowego
metodg argentometryczng Mohra

2.3.3.1. Zasada metody polega na miareczkowa-
niu badanego roztworu mianowanym roztworem
azotanu srebra wobec roztworu chromianu potaso-
wego jako wskaznika.

2.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1N,

b) Chromian potasowy cz.d.a., roztwér 10-pro-
centowy.

2.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Z kolby pomia-
rowej pojemnosci 250 cm3 zawierajgcej roztwor
badany odmierzy¢ pipeta 25 cm3roztworu do kol-
by stozkowej pojemnosci 300 cm3 Nastepnie dodac¢
1 cm3roztworu chromianu potasowego i energicz-
nie wstrzasajac kolbg, miareczkowac jej zawartosc
roztworem azotanu srebra do uzyskania pierwsze-
go nie znikajacego czerwonobrunatnego zabarwie-
nia.

Zawartos¢ chlorku sodowego (X5 obliczy¢é w pro-
centach wg wzoru

1V 0,005845 =250 = 100

V, «5,84

m <25 - m ©)

Xs =

w ktorym:

V3 — objetos¢ Scisle 0,1-N roztworu azo-
tanu srebra zuzytego do miareczko-
wania, cm3

0,005845 — ilos¢ chlorku sodowego odpowiada-

jaca 1 cm3 Scisle 0,1N roztworu
azotanu srebra, g,

pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.3.34. Wynik. Za wynik oznaczania nalezy
przyja¢ srednig arytmetyczng wynikéw co naj-
mniej dwoch oznaczan réznigcych sie najwyzej
0 0,29%>.

2.3.3.5. Interpretacja wynikow. Poniewaz w sktad
MW wchodzi s6l kuchenna nie zawierajgca samego
chlorku sodowego, zawarto$¢ jej (XB w badanym
MW nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru

100
X8 X5 mmmmmmmm (6)
a f
w ktérym:
X5 — zawarto$¢ chlorku sodowego obliczona

wg wzoru (5),

Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-

azotan a =

a — zawarto$¢ chLorku sodowego w soli ku-
chennej, %
W razie braku prébki soli przyjmuje sie
98%.
2.4. Analiza roztworu zawierajacego tylko azo-

tan sodowy tub potasowy

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

2.4.1.1. Zasada metody. Do badanego roztworu
dodaje sie 30-procentowy roztwér wodorotlenku
sodowego i stop Dewarda. Nastepuje wowczas re-
dukcja jonéw azotanowych do amoniaku. Amo-
niak odpedza sie przez ogrzewanie roztworu i po-
chtania w odmierzonej ilosci roztworu kwasu siar-
kowego. Nadmiar kwasu miareczkuje sie wobec
wskaznika Tashiro.

2.4.1.2. Przyrzady. Zestaw do odpedzania amo-

niaku — wg 2.1.1.2.

2.4.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Stop Dewarda (45% Al, 50% Cu, 5% Zn)
sproszkowany,

b) Wodorotlenek sodowy cz., roztwdér 30-pro-
centowy.

Pozostate odczynniki i roztwory jak w 2.1.1.3a),
b), d).

2.4.1.4. Wykonanie oznaczania. Zestawi¢ apara-
ture wedtug rysunku. Do kolby 8 odmierzy¢ z biu-
rety 50 cm3roztworu kwasu siarkowego, a do kol-
by 1 odmierzy¢ pipeta 100 cm3roztworu badanego,
doda¢ 200 cm3wody i wsypac¢ 6 g sproszkowanego
stopu Dewarda.

Odbieralnik 8 ustawi¢ jak w 2.1.1.4. Kolbe 1
zamknaé¢ korkiem 2, w ktorym jest umieszczony
deflegmator 3 potaczony z koncoéwkag destylacyjng
7, zaworem 4 i wkraplaczem 5 Do wkraplacza 5
wprowadzi¢ 50 cm3 30-procentowego roztworu
wodorotlenku sodowego. Roztwér z wkraplacza
wprowadzi¢ do kolby 1 Rozpoczyna sie samo-
czynna reakcja. Po 20 -r- 30 min, gdy reakcja sa-
moczynnie dobiegnie do konca, nalezy odpedzi¢
powstaty amoniak ogrzewajgc stopniowo zawar-
tos¢ kolby. Destylacje amoniaku prowadzi¢ co naj-
mniej przez 45 min do odpedzenia okoto 2/s zawar-
tosci kolby. Dalej postepowac jak w 2.1.1.4.

Zawartos¢ azotanu sodowego (X7) obliczy¢
w procentach wg wzoru

(V - V,)-0,017002 - 250 = 100
X7 — —
m < 100
. ()
(V-Vj)- 4,2505
m
w ktorym:
0,017002 — ilos¢ azotanu sodowego odpowiada-

jaca 1 cm3scisle 0,2N roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g,
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pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

Zawartos¢ azotanu potasowego (X8 obliczyé
w procentach wg wzoru

(V - V,) «0,02022 «250 =100
XR=
m <100
®)
(V - V,) 5055
m

w ktérym:

0,02022 — ilos¢ azotanu potasowego odpowia-

dajgca 1 cm3 $cisle 0,2N roztworu
wodorotlenku sodowego, g,
pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.4.15. Wynik. Za wynik oznaczania nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co naj-
mniej dwoch oznaczan réznigcych sie najwyzej
0 0,2%.

2.5. Analiza roztworu zawierajgcego azotan so-
dowy i chlorek amonowy

2.5.1. Zasada metody polega na oznaczaniu za-
wartosci chlorku amonowego wg 2.1.2, a nastepnie
oznaczaniu zawartosci azotanu sodowego wg 2.4.1.

2.5.2. Oznaczanie zawartosci chlorku amonowe-
go — wg 2.1.2.

Zawarto$¢ chlorku amonowego (X9 obliczyé
w procentach wg wzoru

V2-0,0107 -250 -100 V2-10,7
m 25 m ®)
w ktérym:
0,0107 — ilos¢ chlorku amonowego odpowiada-

jaca 1 cm3 Scisle 0,2N roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g,

pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

W razie postegpowania wg 2.3.3.3 zawartosc
chlorku amonowego (X 10 obliczy¢é w procentach
Wg wzoru

V ne0,00535 «250 « 100 V3535
X 10 (10$)
m =25 m
w ktérym:

0,00535 — ilos¢ chlorku amonowego odpowiada-

dajgca 1 cm3 $cisle 0,1N roztworu

azotanu srebra, g,
pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.5.3. Oznaczanie zawartosci azotanu sodowe-
go — wg 2.4.1.

2.6. Analiza roztworu zawierajgcego azotan

amonowy, chlorek sodowy i chlorek amonowy
2.6.1. Zasada metody polega na:
a) wykonaniu oznaczania zawartosci
amonowego wg 2.1.2,

azotanu

b) wykonaniu oznaczania zawartosci chlorku
amonowego wg 2.1.2, i postepowaniu wg 2.4.1,

c) wykonaniu oznaczania zawartosci chlorku
sodowego wg 2.3.3,

d) obliczeniu zawartosci chlorku amonowego
z wynikéw oznaczan wg 2.1.2 i 2.4.1,

e) obliczeniu zawartosci chlorku sod,owego
w wyniku oznaczania wg 2.3.3 i obliczonej zawar-
tosci chlorku amonowego wg d).

2.6.2. Oznaczanie zawartosci
wego — wg 2.4.1 po uprzednim oznaczaniu ogolnej
zawartosci jonow amonowych wg 2.1.2. Nastepnie
oznaczy¢ zawartos¢ jonow amonowych powstatych
z jonow azotanowych. 'Na tej podstawie, uwzgled-
niajac objetos¢ scisle 0,2N roztworu wodorotlenku
sodowego zuzytego do miareczkowania przy ozna-
czaniu wg 24.1, obliczy¢ zawartos¢ azotanu amo-
nowego w procentach wg wzoru

vV - o+ 4Vi) «0,01601 =250 « 100
Xu —
m <100
. (U)
V - (Vj + 4V4 «4,0025
m
w ktéorym:

V4 — objetos¢ Scisle 0,2N roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do miareczko-
wania wg 2.1.2 cm3

pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.6.3. Oznaczanie zawartosci chlorku amonowego
wykona¢ jednoczesnie z oznaczaniem wg 2.6.2.

Zawarto$¢ chlorku amonowego (X1 obliczy¢
w procentach wg wzoru

(V ~ Vj) =0,0107 *250 = 100

Xj2 2Xn m0,668
m =100
(12)
vV - m2,675
------------ - - 1336 Xn
m
w ktéorym:
0,668 — stosunek masy czasteczkowej chlorku
amonowego do masy czasteczkowej

azotanu amonowego,
pozostate symbole podanych wielkosci jak we
wzorze (1) i (9).
2.6.4. Oznaczanie zawartosci
go — wg 2.3.3.
Zawartos$¢ chlorku sodowego (Xt3 obliczy¢ w
procentach wg wzoru

\% *(0.003546 =250 « 100
X,, 1,648
m <25
(13)
V -5,84
- 0,663-X12  -—--mmm- - 1,09-X12
m

azotanu amono-

chlorku sodowe-
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w ktérym:

1,648 — stosunek masy czasteczki chlorku
sodowego do masy jonu chlor-
kowego,

0,003546 — ilos¢ jonu chlorkowego odpowiada-
jaca 1 cm3 Scisle 0,1N roztworu
azotanu srebra, g,

0,663 — stosunek masy jonu chlorkowego
do masy czgsteczki chlorku amo-
nowego,

X 2 — zawarto$¢ chlorku amonowego obli-

czona wg wzoru (12), °/o,
pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.7. Analiza roztworu zawierajacego
amonowy, azotan sodowy, chlorek sodowy i chlo-
rek amonowy

2.7.1. Zasada metody polega na:

a) wykonaniu oznaczania ogélnej zawartosci
jonéw amonowych wg 2.1.2,
b) wykonaniu oznaczania ogélnej zawartosci

jonéw azotanowych wg 2.4, z uwzglednieniem po-
stepowania wg 2.1.2,

c) wykonaniu oznaczania ogoélnej
jonow chlorkowych wg 2.3.3,

d) obliczeniu og6lnej zawartos$ci jonéw amono-
wych z wyniku oznaczania wg 2.1.2,

e) obliczaniu ogd6lnej zawartosci jonow azota-
nowych z wyniku oznaczania wg 2.4,

f) obliczaniu og6lnej zawartosci jonéw chlor-
kowych z wyniku oznaczania wg 2.3.3.

zawartosci

2.7.2. Oznaczanie ogoélnej zawartosci jonéw amo-
nowych — wg 2.1.2. Ogb6lng zawartos¢ jonow amo-
nowych (X149 obliczy¢ w procentach wg wzoru

azotan

w ktorym:
0,003608 — ilos¢ jonu amonowego odpowiada-
jaca 1 cm3scisle 0,2N roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g,

pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.73.
tanowych — wg 24, z uwzglednieniem postepo-
wania wg 2.1.2.

Ogo6lng zawarto$¢ jondéw azotanowych (X15)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

_ V- (Vi + 4F4 «0,012402 =250 = 100
X 13
TO « 100
(15)
V - (V, + 4V4 «3,1005
TO
w ktorym:
0,012402 — ilos¢ jondéw_ azotanowych odpowia-
dajgca 1 cm3scisle 0,2N roztworu

wodorotlenku sodowego, g,

V4 — objetos¢ scisle 0,2N  roztworu wo-
dorotlenku sodowego zuzytego do
miareczkowania wg 2.1.2, cm3

pozostate symbole podanych wielkosci jak we

wzorze (1).

2.7.4. Oznaczanie 0g0Inej
chlorkowych — wg 2.3.3.

0Ogdlna zawartos¢ jonow chlorkowych (X 16 obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

zawartosci

V, =0,003546 =250 « 100 «3.546
XR= (16)
to *25 TO
w ktorym:
0,003546 — ilos¢ jonu chlorkowego odpowiada-

» jaca 1cm3scisle 0,1N roztworu azo-
tanu srebra, g,

X = V2-0,003608-250-100 V2m3,608 (14) pozostate symbole podanych wielkosci jak we
” m 25 TO wzorze (5).
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujaca norme — Zakiady Two- BN-67/6091-24 Materiaty wybuchowe goérnicze. Oznacza-

rzyw Sztucznych NITRON-ERG w Krupskim Mtiynie.

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

a) jako podstawowg metode oznaczania zawartosci
azotanu amonowego przyjeto metode formalinowa,

b) zmieniono metode oznaczania azotanu sodowego,

c) wprowadzono oznaczenia na podstawie TOCT 14839.0
— TOCT 14839.19-69.

3 Normy zwigzane

nie ogdlnej zawartosci sktadnikéw nierozpuszczalnych
w benzenie lub chloroformie i w wodzie

4. Normy zagraniczne
ZSRR TOCT 14839.0 — TOCT 14839.19—69 ripabH/ia npn-
eMKH h oTSopa npo6. MeTOAbi McnuTaHMH
5. Autor projektu normy — mgr Szczepan Gruszka

z Zaktadéw Tworzyw Sztucznych NITRON-ERG w Krup-
skim Mtitynie.

Oznaczanie ogolnej zawartosci jonéw azo-

jonow
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