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N O R M A B R A N ŻOWA BN-8S 
WYROBY 601 4-02 

PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Kwas siarkowy ponitracyjny Zamiast 
BN-64/6014-02 

l. WSTĘ:P 

1.1. Przedmiot norm y. Przedmio tem normy jest kwas 

siarkowy poni tracyjny o trzymywany ubocznie przy pro­

dukcji nitronvi'lzków i es trów kwasu azo towego. 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Kwa s sia 1'­

kowy po nitracyjny znajduje z.ilstosowa nie w przem yśle 

nawozów sztuc7llych. do spor7<)dzania mi es7anek nitra ­
cyj nye h . do p rocesów 7 .. akwaszania i do inn yc h celów. 

2. PODZIAŁ I OZNACZEN IE 

2.1. Rodzaje. W nllcż n ośc i od sposob ll ot ri'y m ywa ­

ni 'l. r07ró/nia sit; dwa rodi'ajc kwasu siarkowego pon i­
tracyjnego : 

D 
NO 

delli t rowan y. 
niecleni trowany . 

WVlllag;Jljia 

hl Kwa su s iarkll­
w~gn , ('; . nl\.: mni ej !lii 

c) KW;I:-'u ; IJtll ll-

WL'go. (i(. IIIC \\It;\..' l'J 

niż 

d) Tlenkl')\1' ;1/olU 

, ,uh'I; lncJ' redu~ul'l ­

cych \I' pl'l~I'<:Il'niu 

na N 20 l , lir, nil..' \Vi,, ­
c~j Il ii 

e) Sub,I; IIICJ' orga ­
Ilici' nych , (J( , Ilil..' \Vi~ ­

eej Ili~ 

I) Po/(""do,ci p" 
prail'lIiu. ( ~, ; . nil' \\'i ~ ­

n :j llIi 

Grupa katalogowil 1012 
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1\ f ) , 

t.:ic('/ h\.'/bal\\ Il .1 dn hd l \~.\ 

C ' (,.'111 11~)hl ;l /t) \\ l' l 

65 

0 ,2 

0.5 O.' 

f)A (IX f) h 

O.) '" I O.~ 

Nt) , 

O.X 

d . .:" 
2.2. Gatunki. W za k7. ności od la wa rt ośc i gł<'l\>.'I1ego 

skladnika (HilZ zan ieei'ysi'czdl wy różnia si.,: nast.,:puj,!ce 

gat llnki k\\'aslI ~ iark owegll pon itracyj ncg() : 

II W rod/aJ u () \\' ( I~r(':-'dl.: Ill :-..kh .. h tl'lIlpt.:ldlul 11.1 p l \\.ll,- , 

Chili ~\\ ;'I"'lI nHl!!., .... i 1.,' /uaJuO\\al' \\'y" I ~ .... l.tll/U\\;IIh.: IlIlrn/\\ .;/1.1 _.1 

w ro di'ajll D - dwa gatunki D l i D 2• 

- \\' rodi'aj u Nł) - tr/y ga tun ki ND I . NO! NO,. 

2.3. Przykład oznaczenia k wasll si;l rk owcgo ponit ra­

cyjncgo dc nitrowanego gat unku D l: 

KWAS SIARKOWY PON ł TRACY.I y 1) , BN-X~/ ()()I.j -() 2 

3. WYMAGA lA 

Wymagania chemiczl1l: ri zvei' ne - wg tabl. I. 

~. PAKOWANI E, PRZ ECIIOWY W. I IF 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Kwa s siarkowy p(ll1it r ~!(')jlly gntl.lI, 

k u D I na !cży dosta rczać w cysle rna c h q;lI owych i li.' 
w cysternach stalowych kW<lsoodporll) ch . gatunku r), 

w cysternach stalowych z odpo\\oiedni<) \\ y kł.l d/lll:) Pl 

pom;) n;1 d/iabnic tego kwasu . kwas IOd/ .lI l.1 1'.!1 

W cys tern,lch ;.talowych k\\'a~oodponl) ! ',1, 

d i'i n,! k \\'a ,, (Jod po m,) . 

Zg łasza nil przez I nstytu! Chemi i N ieorganlcL nej 
Ustano wiona przez Minist ra Przemystu Chemiczn ego I Lekk iego dnia 19 lipca 1985 , 

Jako norma obowlazująca od dnia 1 lipca 1986 r. 
(Oz Norm I Miar nr 2/ 1986 pal 5) I L-_____________________________________________________________________________________________________ _ .. __ J 

WYDAWNICTW;, NORMA LlZACYJNE,AL f 1\ 1986 Druk Wyd Norm W· we Ar!. wyd 0.80 Nakl 2400 • 55 Zam 440.80 
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Onpu~/C/a ~i<; ta klc pakowa ni e kwas u s iark o wego 

pll nit r<lc . jn cgo w halo ny sz kl ane wg PN-83/0 -797 10, 
II i l ()~L' 1 po 60 -:- 70 kg . Bal o ny szkla ne należy umiesz­
Clać w kova ch meta lowych wg PN-65/ 0 -79040, 
u prlcdn io v. y l ();i() n ~c h wióra mi lub wełną drzewną. Ba­
I"n y powin ny być 7Llmk ni t;te ko rk a mi szklanymi lub 
I IV.d r/lll·a o dpo rnego na d z i ałanie kwas u sia rk o wego 
pOllilr;ll'yjncgo i od powiednio zabezp ieczone . 

Op;1 k(l ll a nia n : lł e 7 )' na pel nia ć do 96(11) ich pojem n oś-

.,1 ka/d ~ 111 o pakowaniu tra nsportowy m należy 

U 11lIC~L' I Ć n;1 f11 ~ la wic raj~l cy : 

,I) n<1l\\~ lub I na k wytwórni, 
hl O/ llaClC nl C wg ro7C17. 2, 

c) nu me r p;lrt il i dalę p roduk tu, 
dl m,lst; bru t to i nc tt o, 

e lina k n i c bo.p i cCleń s t W;l dla ma teria ló w ż_ rą cyc h, 

,g"d nl l' I IH/l' pi\ a lll i transport o wymil ). 
f) liC/bd lIars t \\ skladowania I , 
g l liC Iba \I -a r~ t \I ł a d owa ni a I. 

\\ ' ~1l1Iary i :-posó b umi eszczania zna ków - wg 
1 )~,-h5l0-79 25 2. 

~,2. Przccho~\ y wanic. Kwas siarkowy po nitracyjn y 
;1.1 ki ~ p r/c ~' l lll\\ ywać II o dpo wiedni ch zbio rnik ac h lub 
l \ \tcln"L' h la ho pi eczaj:lcyc h produk t przed za ma rza-
11ICln. f) ll pml Cla s it; pr/ecJHlwywanie kwas u sia rkowe­
go ponl t ra c l' j nego w ba lo na ch szk la n yc h najwyżej w I 
II "I'\t\\ iL' 

4.3 , T ran!o.porl. Kwa s siark o wy po nitracyjny, opa ko­
I an\ I 'g 4. 1, mo ;i na przewoz i ć dowolnym i środ kami 
1!,IIlSpll Il U. Igodnie z o bowi:l zujqcymi przep isamiii, s to­
', I1! :I C l' (;}'ci we labopieczcnie opakowa ń . 

!)rI~lI,ll kl\; I'U ~ Iarkowcg() rod /.aju NO może się od­
l·,> IV.! Ć I ra lb po rtelll ko lejowy m na terenie PRL. 

I lub;1 lI a r, 11I lad u wa ni;1 - najwyżej I. 
Kwas , i;lrkowy po nitracyjn y jes t laliClall y zgodni e 

I pr/ Cp i\<l 111 i (l pr/c\\'o/ ic mat e riałów niebezpiecznych 
dl; X k lasy ni d 1l')' picClcrl stwa. liclba marginesowa 801, 
p. Id 

5. BADANI 

5 .. t< odl.ajc: badań 

,I) ~ p l a \\d /l'nic \\' v1,! l ~ dll (3a). 

h) ,'/ n;IO anll' la\\'arll l~l'l kwasu s iarkowego (3 b ), 
c) Il/n ;IClóI 111 l' I ~I \\'a rt ości kwas u a latowego (3c), 
d) O/ ndO:lllll' l a wa rl ości t len ków a zo t u i substancji 

rl'dllK ui'l l'\'c f1 \I' przeli czeniu na N 20 , (3d), 
l') Il/ llaCI; ln il' 

n~ch (.Il') . 

7awartośc i subs tancji o rga ni cz-

I) Ll/ llaCl;lnic pozosta l ości po prażenIu (3f). 

5 .. Wirlkość partii. Parti<; kwas u s iarkowego ponl­
t raC) 1I1CgO sta lh lwi 7<1Wartość jednej cys te rn y lub naj­
\\\/cj -l on h;dllll{)W. napelni o nyc h z jeunego zbiornika 

5 ..1 . Pobieralli(' próbek. Pr7 y pobie raniu próbek nale­
il ~ 1 ()~(lWa Ć wytYCi' lll' wg PN-67/C-04500. 

Z k ażdej cys terny należy pobrać z różnych glębokości 

5 próbe k pie rwo tnych, każda o o bjętości co najmniej 
250 mI , ta k aby próbk a ogó lna mia la objętość co naj­
mniej 1250 mI. Pró bki z cys te rn y należy po bierać prób­
niki em 5 wg PN-74/C-60008. 

W przyp ad ku dostaw kwasu s ia rk o wego poni tracyj ­
nego w bal o nach szklanych należy wybrać w sposób 
losowy, w zależności od liczn ośc i partii, l i czbę opa ko­
wa ń jednostkowych poda ną w ta bl. 2. 

Tablica 2 

Lic7ha opakowali Liczba opakowali . I klóryc h należy 

w parli i pob ra ć pró bki pierwotne 

do 15 4 

16 63 :\ 
powyżej 63 6 

Z każdego wylosowa nego o pak o wani a należy pobrać 

po dwi e próbki pierwotne. z cał ej wysokości slu pa 
cieczy . próbnikiem I lub 2 wg PN-74/C-60008, w ta ki ej 
il ośc i, aby próbka ogól na miała obj<; t ość co naj m n iej 
1250 mI. 

U produce nta dopuszcza s i ę pobieranie próbek ze 

zbio rników. z kt ó ryc h n a pełn iane są opak owa nia trans­
po rtowe, za pomocą specja Inego kurka . pustowego 
umi eszczonego na przewodzie, z którego s pływa p ro­

dukt do opa k owa ń tra nsportowych. Pod kurek należy 
pod s taw ić suche. czys te naczyn ie o odpowiedniej po­
j emnośc i i otwi erać ku re k w jedna kowych od stępac h 
czasu . zależnych od w ielkości pa rtii . 

Z próbki ogó ln ej pobrać ś red nią prób kę laboratoryj­
ną w iloś ci co naj mn iej 500 mI. 

Przed po branie m próbek kwasu s ia rk owego rodzaju 
NO. na którego powie rzch ni zn ajd ują s i<; wy krystali­
zowane nit rozwiązki, należy kwas doprowadzić do te m­
peratury, w której n astąpi rozp ll szc7en ie krysz t ałów . 

5.4. Opis badań 

5.4.1. Wytyczne ogółne. Pod czas a nali z, jeżeli nie za­
znaczono inaczej, należy s t osować wyłączni e o dczynniki 
cZ.d.a. oraz wodę des t y l owa ną lub wodę o równoważ­

nej czystości. 

5.4.2. S prawdzenie wyglądu należy wykonać wizual­
ni e ni e uzb rojonym o kiem . 

5.4.3. Oznaczanie zawartości kwasu s iarkowego 

5.4.3.1. Zasada metody. Metoda po lega na mia recz­

ko wa niu próbk i kwasu s iarkowego m ianowa nym roz­
tworem wodo rotle nku sod o wego wobec błękitu bromo­
tym o lo wego ja ko wskaź nika. 

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory 
a) Wodo ro tl enek sodowy, roztwór 

o c( Na OH) = 0,5 m o l/ I. przygotowa ny 
C-04530/ 0 1 p . 2 .2. 

miano wan y 
wg PN-8 J/ 

b) Blę kit bromotymolowy, roztwó r O, I% (m/ m) , 
przygotowa ny wg P -8 1/ C-06501 p. 2.2.3, 

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. I -:- 2 g ba d a nej prób­
ki odważyć z d o kładnośc i ,} d o 0,00 1 g w za mknię tym 

naczyniu wagowym albo przy u życ iu pipe ty Lungego­
-Rcya . Odważkę prze ni eść il ośc i o wo d o ko lby s t o żk o­

wej pojemnośc i 300 mI , za wierającej około 150 mI 
wody. 
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Zawartość ko lb y wymieszać i miareczk ować roztwo­
rem wodorotlenku sodowego wobec b łęki t u bromoty­
mo lo wego do 7mia ny ba rwy na niebiesk:.). 

Zawart(\~ć kwasu siarkowego (XI) obliczyć w procen­
tach wg wzoru 

w którym: 
v-

In 

v . 0.02452 . 100 
(X 2 . 0,7782) -

m 

1.2902) ( I ) 

o bi<;t ość r071 woru wodowt len k u sodo­
wego o c( aO H ) = 0,5000 mol/ I, z uż y ­

tego do miareczkowan ia. mI. 
masa odważki próbki, g, 

0.02452 ilość kwasu sia rkowcgo równoważna 

I mi rozt wor u wodo ro t Jen k u sodowego 
(l C( N:1 0H) = 0.5000 mol / I, g. 

X~ zawart ość kwa su azo towcgo ozna czona 
wg 5.4.4. o/t , 

0.77X2 wspó łczy nnik przeliczeniowy kwasu azo­
towego na kwas s ia rkowy , 

X l lawartość tle nków azo tu i substancj i re­
d u kujących oznaczona wg 5.4 .5, %, 

1,2902 w. pó łuynni k prze li cze ni owy trójtlenku 
a zo tu (N 20 l) na kwas siarkowy. 

5.4.3.4. W ynik końcowy oznaczania. Za wynik k ońco­
wy oznac7a nia n ależy p rzyj ,)ć ś redn ią aryt met yczną wy­
ników co najmniej dwóch równoległych oznaczaJl , mi<;­
d zy którymi rÓ7nica nie pr7ckracza 0.4% wyniku ni ż­

szego. 

5.4.4 . Oznaczanie zawartośc i kwasu azotowego 

5.4.4.1. Zasada metody . Met oda polega na m iarecz­
ko wa niu pró bki kwasu siark owego nm lnowanym rOl­
twore m ~i"rc;anu że l a zawego . 

5.4A.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwa s siarkowy s t <; żo ny , p = I ,H4 g/ mI. za wartość 

H 2S0 4 - 97 % (m/ m ). 

b) Alo ta n po ta so wy. wys us70 ny do st ał ej masy 
w tcmperaturze 130° C. 

c) Siarcza n żelazawy . roztwó r mI anowa ny 

o c(FeS04) = 0.1 moll l. przygo to wa ny w na s t ępujący 

sposób: 2X.O g siarczanu żelazawego uwodnionego, 
FeS04 . 71 hO , rozpuścić w 700 mi wod y, po czym 

dodać oQro7nie 140 mi kwasu siarko wego stężonego. 
Roztwór przcnieść d o kolby po miarowej pojemn ości 

I I. Do prowa d z i ć temperaturę roztwo ru cło ' temperatu ­

ry pokojowej, dopeł nić woclą do kre ski i wy mieszać . 

R 0 7twór przes~)czyć pl7l:! z miękk i sączek bezpopio ł o­

wy do bu tc lk i z ciem ncgo szk la. 
St\,7e n ic m o lowe r07 t woru wyznaC7yć po 6 dniac h 

i s pra\l'd/ać co 2 tygod ni e w na~t\,puj~1cy spo ób: od­
ważyć 0.1 -:- 0.15 g azo ta nu po tasowego I d o kładn uś­

cią do O.()00 2 g. rozpuśc i ć w 50 m i kwasu . .;ia rk owego 
. kol bic s t ożkowej pojcmności 250 m i o raz ochłodz i ć 

w ł aźni wodllei 7 lo dcllI do temperatury poniżej 15° C. 
Utrzymuj;/c t\' l ('mpe r:ltur~' rOI twó r zmiarec/knwać roz­
tworem siaroanu żela zawq;o d o zm iany barwy Ila 
jasnobrun a tn ~). 

Na l e ży wykonać co naj mn iej t rly rÓII n okgłc ,,/ n;t­

c7.a ni a w tyc h ~alllyc h warunkach . 
Stt;żenie molowc roztworu ~ i arClaJlu ic la /a\lcgo 

c (FCS04) obl i c7yć w mo lach na li t r wg wzoru 

w któ rym: 
m 
V 

0.05055 

III 

v . O.OSOSS 

masa odważki azotan u pllt ; I ~O\Vl'g(\ , g. 

o bj\,t ość roztworu siaroanu iL·la/.a\legu 
IU7y tego do l11 i~lreCl k n\\':ln i a. mI. 
ilość azo ta nu po ta,o\lc!!o 1'<') \\ 11011<111, :, 

mi rozt\\'oru ~iarczanu il' la /a\lcgo 
o (' ( FCS0 4) = O, 1000 mol / I. g . 

Za w ynik kOt'ICOWY mian owania llak7Y prlY,i:,ć ŚIl'd 

n i ą arytmct yczll~, wyn ików, dla kt () rych ró,n ica \l1i~' d/ " 

wynikami sk rajn ymi nie pr;ckrac/~1 1(; II \ m ku n,l,Ini i 

s7ego . 
5.4.4.3. Wykona nie oznacza nia. Okolo lO g prl) b !.:1 

kwasu rodzaju D albo 5 -:- lO g próbki kwa'" ro d I .<l\ l 
NO odważyć z dokładnośc i ~ , do (U)() I g II ;:l mkn i\' t)'m 
naczyn ku wagow ym lub prl~ uiyciu pipety l ullgego · 
-Reya . Odwa ż k\, pr7eni eść do kolh l ,to7k (lII cj Pd ll' lIl­
ności 150 mI. d odać 50 mi k\la~u ,iarkO\\cgo. ,)chło­

d7ić w łaźni wodnej z lodcm do t e mpcra tur~ poniie 
15° C i mia rec7kować roztworcm ~iarC7anll i.cl:l/aweg' 
cł o 7mi ,IIl Y barwy ro/.tworu n;1 C/l'nlC'n()b nlnatn,). 

Mia rec7kowanic Ilakły prlcpnl\\'ad/ić pl'l~ 1Ii.'ll ll 
mik rob iuret y. II' pr7ypadku gd" obl.;toŚć titralltll nIl' 
;będna do z miareClko\\'ani" ro/t\\ o ru ha lancgo ni 

p r7ek racza 10 mI. 
Dopuszcza si\, miarcczkowanie potcncjotne tll 'c/ll i, 

Zawartość kwa~u a/Ołl\wego (X : ) \)b li Cl~l' II Jll( 

cen tach wg W'lo ru 

w k tó rym : 

v . 0 .003 150X . I (l() 

m 

V objt; t ość rO/l\IOrU ~ial'\':/al1u 1 ' 1;1/,1 
go o C(FCS0 4) = O.IO()O mol / I. 11I/" 

go do mi a rect.ko\\ania. 1',11. 
m ma~a odważ ki p n')llkl, !-!' 

0 .0031508 ilość kwa~lI a/ o towego I:" '1) • 

I mI r07tworu ~ ial'(:lanu . '.11.1', " 

() c ( FCS0 4) = O. lOO() 1111 )1 I . g. 

5.4.4.4. W ynik końcowy oznaczania. Za \\~nik k li­
cowy oznaczan ia n ależy pl'J'yj~,ć średnią arytml'tvl /I' l 

wyn ik ów co najmni ej dwóch równoległ ych O/lla Cl~ ", 

mit;dl) który mi róinica ni c pl'lcJ..raua O.OY'! . 

5.4.5. Oznaczanie zawa rto' c> tłenków azotu i ,uh'- ," l 

cj i red ukuj ~lcyeh w prze liczeniu na ~ :O l 

5.4.5.1. Zasada metody. Mctllll:t pokga 11.1 lIlial 1/­

kow;lni u pn'>bki kwa su siark owego ll1i ant)wal1\'m 
twore m nad mangania nu p(\ ta~()wcg(\. 

5.4.5.7 . . Odczynn iki i roztwory 
a) K was siark o l\') ~ tę żon~. p = U '; 4 g/ mI. 1 . I\\a,· l"Ć 

H 2SO. - 970(( m/ m ). 
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h\ N:tdlllan~anian potasowy. roztwó r mianowa ny 
II (,( 1/ , KMnO ,) = 0 .1 11101/ 1. przygo towan y wg Pt\-XI / 
( -04:" JO/ o2 p. 2.9. 

SA.S3. Wykonanie oznacza nia . Okolo 3 g próbki ba­

d a neJ ,), I\\'a iyć I d'lk l ad nośc i 'j d o 0,001 g w naczy nku 

Ila~lll\ll11 IlIh prl) lI7vc iu pipet y Lungego-Rqa. Od ­

\\aik~' pr;l' nil'~l ilościowo do kolby s toż kowej pojcm­

'wśc i 1)0 mi 1;lwicranccj 50 mi wody. Dodać 5 mi 
~ 1\; I,lI ,iarkuIIl'gll i mi ; lrcClkować pl7y użyciu mikro­

h lLllc t;, Ill/twl\rl'lll nadm;lllg,lnian u po tasowego du bla­

d (\ !"l'l / U\I egl> 1 ;1 b,l rI~ ieni ,l, ut r/ymuj,jcego si<; w e iągu 

I11l n, 

/.:I I\;lrll \ ~l' lknkl'lIv ,1/o tU i su bstancji redukuj,jcyc h 

II p l"ll'lic/l'nill na N ,O \ ( ,1;' , ) ohliczyć w procentach wg 
\ \ Ic HU 

~ ' , OJ)O l tJ ·100 
(4) 

111 

\\ k ll\r)m: 

l ' - ()bi~'t()ść rOItwo ru nadmanganianu pola ­

~()I\'l't-'.() o e(l/, KMnO <) = 0.1000 mol/l 

III 

0,0,) lli 

IlIivtego dn miareo ko wania, mI. 
l11a-';1 od ważki próbk i. g, 

il p,ć Iriljl knku ,I/Olu (N 20 J ) ocl po wiada­

j,)l'<I I 111 1 rp/lworu nad man ganianu pota ­

~ll\l 'l'g() o (' ( II, KMn0 4) = 0 , 1000 m oiii , g, 

SA.SA. Wyni k końcowy oznaczania . Za wynik końco­
",I ll ll1,ICldn i;1 n,deiy pr/yj,) ć śred ni,) ary tmetyc / !1 ,! wy­

P: k lll\ Cd n<ljlllnicj dwóc h równo l egł ych oZnaCI;111 , Illi<; ­

d:' kl ''> r\l11i n'lin ic<I nil' p rtl'k r,ICI<1 O,Oyy", 

SA.c, 07llaezanic lawa rlości substancji organicznych 
J Ll !ma.,u , iarkowl'go ponitracyjncgo rodzaj u D 

5.~ ,6. I. I. <i),ada metody . Metoda polega na w ve b t ra­

l, II '. ;ll1 ll1 rl>/pU~/Ualllik ielll su bst ;lncj i orgal11cl.nych, 

.' I1 dsll;pnic, p" lI~lIni,;c iLl rOi'p uszc/alllika p rzC7 d cs ty la-

_ 1\'. 11:1 \\\~lI~/l'lliLl P(\/ost "ł o~ci. 

5.4.6 .2. Odczynniki. I: tcr l' ty lowy tcchni u ny wg 
Pf~-7-I/C-XX(l'\(I luh eln nd l'lo I\ v alho chlllrllf"or m . 

SA.ó.J . Wykon<l nil' oznaczania. Oknło 5 g b,ldanej 
.,:'1- 1 lltł\\a i\ ć I d o k bdll oś c ią do O,ODI g pr/y uiyciu 

l' 'l' P 1.L1llgl'gn- f{ l'~a. pll U\ :11 Od W;IŻkt; wkropli ć do 
!"( l/d/ll'!dC/;I , LIn kl (')J"l'g'l lIpr/edllio widno 50 mi wod y. 

,," ,I,t l:Pll il' dlldać .lO n'l ro/pLls/c/al nika (eter etylowy, 

~' tcr n:tll n\\') luh l h lorll!"o rm) i d: s t ra I Hlwać su bsta ncjc 

'\I'~ ; ll lil'lnl' \\~tr;;)sai ;)c /a w ,lrtość ro/dlie la c.GI w ci,!gu 
l O min. p(l ro/ll ',lrs t wleniu sit; fai' odd7ieli ć warstw<; 

Il1/ pllS/l'/al ll lk; 1 i pnll ' l<\r/ yć (' kstrakcj~' w il:ll s:l lll s po­

,o h , Pll l;)l' /Olll' \I'~ ci"gi pr/c lll )'l' lr /y kro lllie wod,! po 
'\() 1111. 

,)dli1l'\e II )c i,)gi pr/ell i eść d o Clysicj, up rzednio wy­

'lI V l\Ill',1 d . \ ,t;dej 1ll , I~ y I I wa żonej I dokbdlloś ci ,! 

d l ' OJ )( JO,2 g. kolby dest y lac yjnej pojclll n ości 100 1111. 

klol:, pl1I,lC/;,l' / ch ł odni C<! I.i c hi ga i oc!clestylować 
!';/ llll.,IU,tlllik ll~r/l' I\ ' aj,jc kolbt; na 1,Ilni wodncj . 

KlIII,!,' pll/o~t;dości;, W)'SUS7)Ć w le mrcra tur z<.: 
',p ~ " WC do ~ takl masy (około 4 h) . 

l aW;II"\t>.(l' s llbs tancj i organ il'l nyc h (X.) o b l iC/yć 

II 1' 1 llLC lltd Ch lig II '/llr ll 

. 100 (5) 
m 

w którym : 
m l masa ko lby z substa ncja mi organicznymi, g, 

m 2 - masa kolby, g, 
ni .,- masa od ważk i próbk i, g, 

5.4.6.4. W ynik końcowy oznacza nia. Za wynik k o ńco­

wy o znaczania n a leży przyj<lć ś red nią aryt met yczn,) wy­

ników co naj mniej dwóc h równoległyc h oznacza l1 , lllit;­

d zy którymi różnica nil' przek racza O. ł %. 
5.4.7. Oznacza nie zawa rtości substa ncj i o rganicznych 

dla kwasu sia rko wego po nitracyjnego rodzaj u N D 
5.4.7. 1. Zasada me tod y. Metoda po lega na oddesty lo­

waniu substancji orga nic znych l paq wodn;j, odd ziel<:­

niu ich o d warstwy wodnej i 7ważeniu , 

5.4.7.2. Apara tu ra . Zestaw do destylacji z par;! wod­

nq zł ożon y z: 
- koc i ołka do wytwa r l ania pary wodnej, 

- ko lby destylacyjnej ok rąg ł odennej z dług,) SZYN. 
poje mnośc i 500 mI. 

- rurki szk lan ej o ś rednicy X -7- 10 mm , Icj czijl'ej 

ko lbt;' z chłodnic<!, 

- c hłodnicy Lie biga o długośc i płas7.cza ch ł odz;)ce-

go co najmniej 400 mm , 

- przed ł użacza. 

- cylindra pomiarowego pOJemnoścI 50 mI. 
5A.7.3 . W ykonanie oznaczania . Do klllb y d esty lacyj ­

nej odważyć ok o ł o 100 g badanej próbki z dok ładnoś ci:) 

do O, I g i destylo wać z parą wodm} zbierają C destylat 

d o cylindra pomiarowego dn chwili, aż o padaiij ce krop­

Ie des tylatu s t a ną się całkowicic przezroczys te , 

Desty la t pr7enieść d o rozdzi e lacza i pozos ta w i ć d o 

oc hł od/cn i a i ro/.d zie le n ia s i<; warstw, Do lną warstwę, 

stanowi:!uj substancje organiczne. spuścić d o uprzednio 

7ważonego naczy nia , po czy m zważyć ponowni e naczy­

nie / zawartoś ci;j , z d o k ł ad n ośc i ą d o 0 ,0002 g, 
Za wa rtość subst a ncj i orga nic znych (X 4) llb l i czyć 

w proce n ta ch wg wzoru 

, I ()O (6) 
m 

w kthrym : 
11/ I m asa n;lcly nl<l z subs tancjami o rga ni czny­

mi , g . 

/11 2 - masa naczyn l<1. g, 

ni - masa odwa ż ki próbki. g. 

5.4.7.4. Wynik kOl1cOWY oznacza ni a . Za wynik k0l1 CO­

wy OZ llac7.ania na l eży przyjq ć średnią arytmetycz m! wy­

n ików co najmniej dwóc h równol egłych oznacz'lIi. m 9-
dzy któ rymi różnica nie przekracza 0 ,05 % . 

5.4.8. Oznaczani e pozost ałośc i po prażeniu 

5.4.8.1. Zasada me tod y. Metoda po le ga na odparo­
waniu kwas u s iarkowego do zaniku bi a ł ych pa r I wy­

pra7,eniu pozostal ości w tempe ralllrze XOO°C d o s t a łej 

ma sy , 

5.4.8 .2. Wy ko na nie oznacza ni a. W tyg lu porcc la l.lO­

wym poj emnośc i 50 mI. wyp rażon ym do s tałej ma sy 

I zważonym I dokładnośc i" do 0 ,0002 g , odparować 
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na sia tce azbesto wej d o sucha ok oł o 10 15 g ba­
da nej próbk i, odważonej z d o kładnośc ią d o 0 ,00 I g. 
Po znikn ięc i u b ia ł yc h pa r kwas u sia rk o wego tygiel prze­
n ieść do pieca i wy prażyć w tempe ra turze o k oł o 800° C 
w ciąg u I h. Nas tę pn ie os tu dzić w eksy katorze i zwa­
żyć z d o kładn ością do 0 ,0002 g. 

Pozos t a ł ość po prażeniu (X ,) obli czyć w proce ntac h 
wg wzo ru 

m i - m 2 
X, . 100 (7) 

m 

w kt óry m: 

m i masa tyg la z pozos t a ł ośc i ą po pra że n i u, g , 
m 2 masa tyg la, g, 
m masa odważ ki pró bk i, g. 

SA.8.3. Wynik końcowy oznaczania, Za wy nik końco­
wy ozna cza nia należy przyjąć ś rednią a rytme t yczną wy­
nikó w co naj mniej dwóch równo l egł yc h oznaczań , mię­

d zy któ rym i różni ca nie przekracza 0, 1% . 
S.s . Zaokrąglenie i zapi sywan ie wynikó w. Wynik i 

k oń cowe oznaczań porównać z wartośc ia m i li czbo wymi 
wymaga ń. s t os ując met odę Z wg PN-70/N-021 20 . 

5.6. O cena wyników badań. Pa rtię kwas u sia rko wego 
po nitracyjnego nal eży uznać za zgodną z wymaga nia mi 
no rm y, jeże li wyniki k ońcowe oznaczaó pró bk i pob ra­
neJ wg 5.3 są zgodne z wymaga nia mi podan ymi 
w rozd z. 3. 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań . D o k ażdej 

pa rt ii kwasu sia rk o wego po nitracyjnego wytwórca o bo­
wiąza n y jes t wys ta wić i przesi ać odb io rcy zaświadcze­
n ie st wi e rd zające zgodn ość p rod uktu z wymaga nia mi 
no rm y. 

KON I EC 

INFORMA CJ E DODATKOW E 

I. Insty tucja opracowująca norml,' 
O RGAN IK A-ZAC H EM w Byd gos7czy. 

Za kłady Che miczne PN -65/0-79040 O pakowania trans portowe. Kosze d o balonów i b ut li 

2. ł s t ot ne zmia ny w stosunk u do BN-64/ 60 14-02 
a) wprowad7ono podział na ga lunki oral pndwy7szo no niekló rc 

\\,kainiki ja k ości . 

bl uaklualniono \\anln~i pakowania. prll'chowywania i lranspo r-
lU. 

c) , precy7owano sposób pobierania próbek i pr7ygo lowania śred­
niej próhki laboraloryjnt·j . 

d l z",eryfi kowa no metody badali . 

3. Normy i dokumenty związane 

PN-67/C-045tlO Produkly dlt'lniClnc. WytyC7nc pobie ran ia i przy­
glllowywania próbek 

PN -~ I/ C-04530/ 01 Ana liza cherniC/na. Prlygotowanie li l rantów 

(roztworów miano\vanyc h ). R07two ry stosowane w miCJrcC7k()­
\I aniach k was-/a,,,t1a (a l kacy mct ryc~n ych l 

PN-~ I/ C-04530/ 02 Analin\ cheminna . PrlygolOwa nie lilralltów 

(ro71worów mianow~n yc h). R o~twory stosowane w m ia reClko­
waniac h utlcni ająco- r(' d u k ujących (redoks) 

PN-X l / C -0650 l Analin chemiun<l . Prt ygolO \\an ie rozt worów 
wsbźników 

PN-74/ C-6000X Próbniki do pobierania próbek produktów be7-
kS7lałtnyc h 

PN-74/C- ~S03() Ele r c lyl(nyy lechn iczny 

PN-70/N-02 120 Zasady zao k rąglania i wpisywan ia liC7b 

szkl a nyc h . Sze reg i wy miarowe 
PN-~5/0-79252 O pakowania transportowc I lawartością. Znaki 

i znak o wanie . Wymagania podstawowe 

PN-8VO-79710 Balony szklane 
Pr7cpisy o prze wozie ko l eją materiałów i p l7ed miotó\\ niebczpieCl ­

nych ( PMN) z dnia 15 września 1'168 r. (D7. TiZ K 7 1968 r. nr 20 

P()~ . X4) wraz z późniejszymi zmialwm i 

Regulamin mi,dzynarodowy dla p rzeW07U koki'! towarów niebo­
picc7nych ( RI D) stanow i ący zalo!cznik I do Konwencji CI M 
(Dz. U. z 1968 r . nr 2 1 poz. D7) wra7 z póżniejszymi zmia­

na mi 
Zgod ni e z Iym rcgu la minem k was s iar ko wy poni tracyj ny zaliczany 

jes ' do materiałów żrących (k I. ~ I.m . XO I p. Id) 
Spccja lne wa runki przewoZ\l towarów nicbc7piecznych w mi,d7)'­

na rodowej ko lejowej komunikacji tow;lrowcj stanowiące Z"ł,)c7 -

nik 4 do Umowy o mi,dzynarodowej kolejowcj komunikacji to­

warowcj (SMGSI (Dz: T iZ K 7 1966 r. nr 7 pOl . 35) wraz z póź­
nicj,~ymi Lm iana mi 

R07porn)d7en ie M inistrów Komu n ikacj i i Spraw Wewnętrzn ~ch 

7 dnia 2 g rudnia 1983 r. w sprawie warunków i kontroli pr7C­
wozu dr,'gowego materiałów niebezpieczn yc h (Dz. U. z 1983 r. 

nr 67 poz. 3(1 ) 

4. Symboł wg SWW - 1222-334 . 

5 . Autorzy projektu normy - i n ż. K ~larzyna Porcda , inż. Mic­
C7ysław Rogals ki, mgr i nż . Ewa Radzi lIska - Zakład y Chemiczne 

O RG ANIKA -Z AC H EM w BydgoS7.C7Y . 
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