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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Prsecdmiotem normy jest siar-
czan sodowy bezwodny techniczny. otrzymywany jako
produkt ubocsny przy produkep wlokien sztucznyveh
orias proy produken kKwasu solnego 7 soli przemyslowe
1 kwasu siarkowego,

1.2. Zakres stosowania normy. Siarczan sodowy bez-
wodny technicsny stosowany jest glownie jako suro-
wice do produkegi szkla 2wy kiego 1 optyvesnego. w prrze-
wlokiennicz/ym. Kosmetveznym,

masle  papierniczym.,

garbarskim 1+ mnyeh oraz w chemit gospodarczey.

2. PODZIAL 1| OZNACZENIE

2.1. Odmiany. Zc¢ wseledu na postac rozrdznia sig
trzy odmiany siarczanu sodowego e zwodnego tech-

NIC/ZNCLO, OZNACZ0Ne:

2.2. Rodzaje. W zaleznosar od g
rozroznia sic w odmianie Podwa 1

L lekki.

C — cigzki,

¢stosct nasypowe|

wzige. oznaczong:

2.3. Gatunki. W zaleznoscer od zawartoser glownego

sktadnika 1 zanicesyvszezen rozrodzni

sigwo odnanach

M1 B dwa gatunki oznaczone rzymskimi extrami 11l

2.4. Przykiad oznaczenia
a) starczanu sodowego
w proszhu. rodzaju lekkiego:
SIARCZAN SODOWY BEZWODNY |
BN-86/6016 52
b) starczanu sodowego  beswodi
micloncgo. gatunku 11
SIANRCZAN SODOWY Bl ZWODNA

BN-86/76016- 52

1l

3. WYMAGANIA

beswodnego

|LL'|I||I\'/|1L‘_L'll

FORINIC ZNY 1

¢ techine znceo

CHINICZNY M)

P — prossek.
M — miclony. Wymagania dotyvezgee poszezegolmveh odmian, ro
B — w binvlach. dzagow 1 gatunkoéw — wg tabl. 1.
Tablica 1
Odmiany
; P M l B
Wymagania
Rodzaje Gatunki
L & I 11 1 11
1 2 3 4 5 6 7
a) Postac drobno krystahezny proszek krystahwezny nieregularne ziarna
proszek 1 bryvly
b) Burwa biata biata 7 odcieniem lekko zOhym lub szarym
<) Surczanu sodowego (NasSOy). % (m/m). co naj-
mnicy 98 95 91 95 9]
d) Substancy merozpuszezalnyeh w wodzie, %0 (m/m),
WA 7 0.5") | 2.5 | 2.5
¢) Wolineh kwasow w przeliczeniu na HxSO4, O (m/m),
Na WY 7¢| 0.1 1 3 | L
1) Zelaza (e, % (m/m). najwyie 0.05 0.20 0.25 0.20 0.25
@) Starczanu cynkowego (ZnSO). % (m/m). najwyzej 0.5 nie normalizuje si¢
h) Metali cigzkich (Pb). @0 (m/m). naywyze) 0.001 nic normalizuje sig
1) Chlorkow w prreliczenmiu na NaCl, % (m/m). naj-
Wy e 0,2 1.5 4 1.5 4
1) Substancp orginicznych wg 5.4.10
Zgtoszona przez Instytut Chemii Nieorganicznej
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 25 sierpnia 1986 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 lipca 1987 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 6/1987, poz. 16)
Cena 21 45.00

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE  ALFA™ 1987 Druk. Wyd

. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,50 Nak{. 2200 + 40 Zam 267/87
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cd. tabl. 1
Odmiany
P M T B
Wymagania
Rodzaje Gatunki
L @ I 11 | 11
1 2 3 + 5 6 7
k) Ggstos¢ nasypowa kg/m', w granicach 350520 1000--1400 nie normalizuje sig
1) Uziarnienie nic normalizuje si¢ nie normalizuje . si¢
— odsiew na sicie o boku oczck kwadratowych
I mm., % (m/m). najwyze) 0%)
— zawarto$¢ klasy ztarpowe) 0.5 1 mm, % (m/m),
najwyze) 10%)
— przesicw przes sito o boku oczek kwadrato-
wych, 0.5 mm, “ (m/m), co najmniej 90?%)
) Na podstawic uzgodnienia pomigdzy dostaweg i odbiorcy zawartosé substancji nierozpuszezalnych w wodzie moze wynosié najwyzej
0.29 (m/m).
) Na podstawie uzgodiaenia pomigdzy dostaweg 1 odbiorey dopuszeza si¢ inne uziarnieme produktu.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Siarczan sodowy bezwodny technics-
ny odmiany P rodzaju I nalezy pakowac po 30 kg
w workt pohictylenowe wg BN-84/6414-06.

Starczan sodowy bezwodny techniczny odmiany P ro-
dzaju C 1 odmiany M nalezy pakowac po 50 kg w wor-
ki polictvlenowe wg BN-84/6414-06.

Starczan sodowy beszwodny techniczny odmiany B
nalezy pakowac w worki papicrowe wg PN-76/P-79005.
trzywarstwone 7 jedna whiadkg asfaltowy., o wymia-
rach 7godnveh 7 PN-82/0-79027. pojemnosci 50 kg.
Dopuszeza sig dostawy luzem siarczanu sodowego bes-
wodnego technicznego odmiany B,

Dopuszeza sig dostarezanie siarczanu sodowego bes-
wodnego technicznego w imnym opakowaniu, uzgod-
nonym  migdzy producentem, odbiorcg 1 przewozni-
kicm. zabespicczajacym produkt przed zmianami ja-
KoScr w sposob nie gorszy niz wyzej wymienione opa-
kowanie wymiary zgodne z PN-78/
0-79021.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaly napis
ZAWICTAYCN €O najmnicy:

oritZ  majgeym

a) naswe lub znak wytwomi,

b) oznaczenic wg 2.4,

¢) masg nctto 1 brutto,

d) numer partr lub datg produkeyi,

¢) liczbe warstw skladowanma wg tabl, 2,

) liczbe warstw fadowania wg tabl. 2.

Technika znakowania opakowan transportowych —
we PN-85/0-79252.

W przypadku produktu wysylanego luzem. nalezy do
kazdej jednostki transportowe) dotgezy¢ dokument za-

wicrajgey dane wg a) + d).
Tablica 2
Odmiana 1 rodzay starczanu so- Dopuszezalna liczba warstw
dowego beswodnego technicznego
: : & skfadowania fadowania
PL 10 8
PC lub M 5 5
B 6 5

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe nalezy
formowaé¢ na paletach o wymiarach 800X 1200-EUR
we PN-81/M-78216. Ladunck na palecie powinien by¢
zabezpicczony przed deformacjy 1 przesuwaniem  si¢
tak, aby wraz 7z paletg tworzyl zwarty stabilng jednostkg
tadunkowa.

4.3. Przechowywanie. Siarczan sodowy bezwodny te-
chniczny nalezy przechowywaé¢ w suchyveh 1 czystych
pomicszezeniach.  Liczba workow
ptasko w stosie — wg tabl. 2.

4.4. Transport. Siarczan sodowy bezwodny technicz-
ny nalezy przewozi¢ czystymi krvtymi srodkami tran-
sportu zgodnie 7z obowigzujacymi przepisami'). Ladu-
nck powinien byé rozlozony roOwnomierniec w sposob
sabezpicczajgey  przed  przemieszezaniem  opakowan
oraz wzajemnym uszkodzeniem. Liczba warstw fado-
wania workOw w stosic wg tabl. 2.

Produkt nie jest materialem niecbezpiecznym i nie sta-

warstw utozonych

nowi zagrozenia podczas transportu.

5. BADANIA

5.1. Program badan. Rodzaje 1 grupy badan podano
w tabl. 3.
Tablica 3

Rodzaje badan Grupa badun
pelne niepetne

a) Badanie postact 1 barwy + +
b) Oznacrzanie ZAWArtoscl

siarczanu sodowego + +
¢) O/naczanie 7awartosci

substancji nierozpuszezal-

nvch w wodzie 1 +
d) Orsnaczanie zawartosci

wolnveh kwasown +
¢) Oznaczanie zawartosel 7e-

laza : + &
) Oznaczanie zawartoscl

starczanu cynkowego +
¢) Oznaczanie zawartosci me-

tahi cigzkich +

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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od. bl 3

Radzaje badan Crupa badah
pelne niepelne

h) Omaczanie ZAWUTTONC

chlorkow i 4
1) Oznaczanie substancp or-

wanieznyveh f }
1) O7naczinne vostosct nasyv-

powel t +
k) Badiae asarmucnn + +

t o/nacza obowigzek przeprowadzenia badania.

Badania niepelne nalezy przeprowadzac przy kontro-
i kazdej partii produkiu

Badania pelne naiezy przeprowadzac okresowo, co
najmnic) ras v hwartale, a takze w przypadku rekla-
mac)i jakosar partn oraz przy istotnyeh zmianach wote-
chnologn produkey.

5.2. Wielko$¢ partii. Purtic produkiu stanowi najwy-
7¢) 20 t starczanu sodowego bezwodnego technicznego
jedne) odmiany 1 jednego rodzaju tub jednego gatunku
przeznaczonego dla jednego odbiorey.

5.3. Pobieranie probek. Prsv pobicraniu probek nale-
7y stosowad PN-67/C-04500.
o odbioru nalezy wy-
bra¢ w sposob losowy w zaleznosci
liczbe opakowan wg bl 4.

Fabtica 4

WALYC/ZNC  Ogolne we
Z kazdej partin przeznaczone)

wd hieznoser partii

g ; l‘n'/h;x opakowan. ktore nalezy
Liczba opakowan w parin .
wybrad do pobicrania probek
do 15 6 ’
6+ 25§ 9
26+ 63 12
64160 14
161250 (]
| powyzej 250 16

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobrac
dwie probki pierwotne, kazda o masie co najmnigj
100 g. Probki nalezy pobiera¢ probnikiem nr 15 lub
16 wg PN-74/C-60008. zanurzajac go do okoto /4 gle-
bokosel opakowania.

W przypadku produktu wysylancgo luzem probki na-
lezv pobiera¢ probnikiem nr 15 lub 16 wg PN-74/
C-0000% 7 kazdego Srodka transportowego. nic mnicj

mz s 5 micjse zaladowanej powierzchni.

Dopuszeza sie pobicranic probek przy napelnianiu
workow Tub wagondw u dostawey w sposob okreslo-
ny powyzel.

Pobranc probkr picrwotne nalezy potaczyé w probke
ogohig. 2 Ktdrer po dokladnym  wymieszaniu nalezy
pobrac¢ Srednig probke laboratorying o masie co naj-
mnicj SO0 g.

5.4. Opis badan

5.4.1. Postanowicnia ogélne. Przyv wykonvwaniu ana-
lizy nalezy stosowaé odezvnniki o stopniu czystoscl
cz.d.a. orar wode dostylowang lub o rownowazne) czy-
stoscr,

5.4.2. Oznaczanic zawartosci siarczanu sodowego me-
tody wagows')

Y Metoda zgoding ISO/DP 5142 (1985)

5.4.2.1. Zasada metody. Rozpuszczenic probki w mie-
szaninie kwasu solnego 1 azotowego, stracenic wodoro-
tlenkow 1 szezawianOow jondéw metah wiclowartodcio-
wych oraz oddziclenie osadu.

Odparowanic ¢z¢sci pIzesgezu 1 W prazeiie pozosti-
fosct 7z kwasem siarkowym. a w koncu 7 weglem amo-
powym w temperaturze 650°C do stale] masy, Mctode
nalezy stosowaé obowigzkowo w przypadku analiz roz-
jemezych.

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy. roztwor o ('(—i—ll‘S()J) okoto
2 mol/l.

b)y Kwas solny (1.19). roztwor 1+ oraz roztwor
o ¢(HCH = 0,1 mol/l przygotowany wg PN-81/
C-04530/01 p. 2.1,

¢) Kwas azotowy (1.4).

d) Amoniak. roztwor 25% (m/m).

¢) Szezawian  amonowy.  roztwor 4% (m/m)

1 01% n/m).

) Weglan amonowy. roztwor nasyeony.

£) Chlorek barowy. roztwor 109 (n/m).

h) Oranz metylowy. roaawor 0.1 (m/m) przvgoto-
wany wg PN-81/7C-06501 p. 2.2.

5.4.2.3. Oznaczanie alkalicznoSci probki. Jezeh pod-
czas oznaczania zawartosct wolnyeh kwasow we 5.4.5.3
roztwor probki po dodaniu roztworu oranzu metylowe-
o zabarwi si¢ na zo0ito, nalezy oznaczac jaj alkalics-
nos¢ w prreliczentu na Na CO»

W otym celu
noscig do 0.0!

odwazy¢ okolo 10 g probki 7 dokfad-
g. odwazkg przenicéc do zlewki pojem-
nosci 250 ml. rozpusci¢ w100 ml wody. ogrzac¢ do
temperatury 30 == 60°C 1 utrzvmywaé w tym stanie
przez 10 min. Nastgpnie doda¢ 2 <+ 3 Krople roztworu
oranzu metylowego 1 miareczkowad roztworem kwasu
solnego o ¢(HCH = 0.1 mol/l do pomaranczowordzo-
wego (oranzowego) zabarwienia

Alkalicznodc w przeticzentu na NaxCOs (X)) obliczy¢
w procentach masowych wg wzoru

) - 0.0053 - 100 V - 0.53

X, = = (1

m 1

w ktorym:
V' — obigtosé roztworu kwasu  solnego
o ¢(HCl) = 0.1000 mol/l zuzyiego do mia-
reczkowania, ml,

m — masa odwazki probki, g,

0.0053 — ilos¢ weglanu sodowego rownowazna T ml

kwasu solnego o ¢(HCH) = 0,1000 mol/1. g.

5.4.2.4. Wykonanie oznaczania. Odwa/y¢ okolo 5 ¢
probki 7 dokladno$cia do 0,001 g. odwazke przentes¢
do zlewki pojeminosci 250 ml. rozpusci¢ w 100 ml wo-
dy oraz 5 ml kwasu solncgo (1.19) i 0.5 ml kwasu
azotowego. Roztwor ogrza¢ do wrzenia i utrzymac
w tym stanie przez 10 min, nastgpnic wobec papicrka
wskaznikowego uniwersalnego dodaé roztworu amo-
niaku do odczynu alkalicznego oraz 10 ml 4% (mi/m)
roztworu szezawianu amonawego. Ponownie ogrzac do
wrzenia i utrzymywaé wotym stanic 10 min, po czym
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zlewkg przykry¢ szkietkiem zegarkowym oraz pozosta-
wi¢ w temperaturze pokojowej przez 15 min. Zawar-
to$¢ zlewki przesaczy¢ przez twardy saczek bibulowy
do kolby pomiarowej pojemnosci 250 ml. Osad na sacz-
ku przemy¢ 0,1% (m/m) roztworem szczawianu amo-
nowego do ujemne) reakcji na jon siarczanowy (po do-
daniu 0.5 ml roztworu kwasu solnego (1+1) oraz | ml
roztworu chlorku barowego do 5 ml przesaczu nie
pojawia si¢ zmgtnienie w ciggu 5 min). Roztwor z prze-
mycia dofaczy¢ do przesaczu w kolbie, dopetni¢ woda
do kreski 1 wymieszac.

Do parownicy platynowej, uprzednio wyprazonej do
stalej masy w temperaturze 650 +20°C, odmierzy¢
50,0 ml roztworu 7 kolby. Parownic¢ umiesci¢ na siat-
ce azbestowe) oraz ogrzewaé pod wlgczonym wyciggiem
na goracej ptytce elektrycznej lub matym plomieniem
palnika, zat¢zajac roztwor az do konsystencji pasty.
Parownic¢ przenie$¢ na trojkat porcelanowy do tygli
1 ogrzewa¢ matym plomieniem palnika do catkowitego
odparowania cieczy, po czym bezzwlocznie umiesci¢
w piecu o temperaturze 650 £20°C na 15 min. Nastgp-
nie parownicg ochtodzi¢ do temperatury pokojowej,
zwilzy¢ wyprazong pozostato$¢ 2 <+ 3 ml roztworu
kwasu siarkowego. odparowaé (na palniku lub plytce
elektrycznej) do sucha i ponownie umiesci¢ w piecu na
20 min. Po raz drugi parownic¢ ochtodzi¢, pozosta-
tos¢ zwilzy¢ maty iloScig roztworu weglanu amonowego
1 odparowa¢ do sucha. W koncu parownic¢ z pozo-
staloScig wyprazy¢ w pieccu w temperaturze 650 £20°C
do stalej masy, ostudzi¢ w eksykatorze 1 zwazy¢ 7 do-
kiadnoscia do 0,0002 g.

Zawartos¢ siarczanu sodowego (X)) obliczy¢ w pro-
centach masowych wg wzoru

my - 250 - 100

Xy = —(X, 1,340+ X3- 1,449+ X4 1,2153)=
m - 50
m - 500 2)
= T - (X, 1.340 + X3 - 1,449 + X - 1,2153)
w Ktorym:
m; — masa wyprazonego osadu w parownicy
platynowej. g,
m — masa odwazki probki, g,
X, — alkalicznos¢  oznaczona wg  5.4.2.3,
T (m/m): jezeli roztwor probki ma odczyn
kwadny wobec oranzu metylowego X, = 0,
Xy — zawarto$¢ wolnych kwasOw oznaczona wg
5.4.5 % (m/m). jezeli roztwOr probki ma
odczyn alkaliczny wobec oranzu metylo-
wego Xz = 0
Xo — zawarto$¢ chlorkoéw oznaczona wg 5.4.9,
% (m/m),
1.340 — wspdtczynnik przeliczeniowy Na,CO; na
NugSO4.
1.449 — wspolczynnik  przeliczeniowy H:SOs na
Na,SO..
1.2153 — wspolezynnik  przeliczeniowy NaCl na

NilgS()J.

5.4.2.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikOw co najmniej dwoch rownolegtych oznaczan,
mi¢dzy ktoérymi réznica nie przekracza 0.5% wyniku
nizszego.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci siarczanu sodowego me-
toda obje¢tosciowa

5.4.3.1. Zasada metody. Rozpuszczenie probki w kwa-
sic solnym 1 oddzielenie substancji nierozpuszczalnych.
Wytrgcenie siarczandéw w Srodowisku potwodnym sta-
bo kwasnym roztworem chlorku barowego, dodanego
w nadmiarze. Odmiareczkowanie nadmiaru chlorku ba-
rowego roztworem siarczanu potasowego wobec rodi-
zomanu sodowego jako wskaznika.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol metylowy lub aceton.

b) Kwas solny (1.19) 1 roztwor o ¢(HCl) okoto
1 mol/I.

¢) Kwas siarkowy, roztwor 142,

d) Kwas azotowy, roztwor 5% (m/m).

¢) Azotan srebrowy, roztwor o ¢(AgNOs) okolo
0,05 mol/I.

f) Chlorek amonowy. roztwor 20% (m/m).

¢) Kwas octowy, roztwor 10% (m/m).

h) Amoniak, roztwor 1+1.

1) Wodorotlenek sodowy, roztwor o ¢(NaOH) okoto
2 mol/l.

j) Chlorek roztwor

barowy, mianowany o

1
c(—z— BaCly) = 0,2 mol/l, przygotowany przez roz-

puszczenie 24,5 g chlorku barowego BaCl; - 2H)O,
w wodzie w kolbic pomiarowej pojemnosci 1 11 dopel-
nienie woda do kreski. Po uptywie 24 h roztwor nalezy
przesgczy¢ przez twardy saczek.

Mianowanie roztworu przeprowadzié w nastgpujacy
sposob: do zlewki pojemnosct 250 ml odmierzy¢ biu-
retg 10,0 ml roztworu chlorku barowego, rozcienczy¢

" wodg do objgtosci 100 ml 1 po dodaniu 1 ml kwasu

solnego (1.19) ogrza¢ do wrzenia. Do wrzacego roztwo-
ru dodawac¢ powoli kroplami, mieszajgc caly czas 5 ml
roztworu kwasu siarkowego.

Roztwor utrzymywad w stanie wrzenia jeszcze w cig-
gu kilku minut, nie przerywajac mieszania. Nast¢pnic
nakry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym i pozostawi¢ na
tazni wodne) w temperaturze 60°C na 4 h lub w tem-
peraturze otoczenia na 12 h. Osad odsgyczyé przez twar-
dy sgczek bibulowy i przemy¢ gorgca wodg do zaniku
reakcji na jon chlorkowy (po dodaniu 0.5 ml roztworu
kwasu azotowego oraz 2 <+ 3 kropli roztworu azotanu
srebrowego do 5 ml przesaczu nie pojawia si¢ zmgt-
nienie w ciggu 5 min). Sagczek 7z osadem umiescié
w uprzednio wyprazonym 1 zwazonym tyglu porcela-
nowym, wysuszy¢ w suszarce. w temperaturze 110 £2°C.
Nastgpnie spopieli¢, uwazajgc, aby bibuta nie palita sig
ptomieniem 1 wyprazy¢ do stalej masy w temperaturze
800 +25°C. Nastgpnie zwilzy¢ osad 1 kropla kwasu
siarkowego, odparowa¢ do sucha i ponownie wyprazyé
1 zwazyc.
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W przypadku wyraznej zmiany masy powtorzy¢ trak-
towanie kwasem siarkowym. Nalezy wykona¢ co naj-
mniej trzy rOwnolegle oznaczania w tych samych wa-
runkach.

Wspotezynnik molarnosei roztworu chlorku barowe-

1
g0 0 (‘(T BaCl:) = 0.2 mol/l (K)) obliczy¢ wg wzoru

K, = m - 0,5884 = m - 428476 3)
0.13734 ” ’
w ktorym:
m — masa wyprazonego osadu, g,
0.5884 — wspoétezynnik przeliczeniowy BaSOs na
Ba,
0,13734 — zawartos¢ baru w 10 ml roztworu chlor-

|
ku barowego o ((—7- BaCl,) =

= 0.2000 mol/l, g.

Za wynik koncowy mianowania nalezy przyjaé Sred-

nig arytmetyczng wynikow, dla ktorych réznica migdzy

wynikami skrajnymi nie przekracza 0,5% wyniku niz-
S7ego.

k) Siarczan roztwor

potasowy, mianowany o

1
e TK:SO4) = 0.2 mol/l. Mianowanie roztworu prze-

prowadzi¢ w nastgpujgcy sposob: ! kolby stozkowej
pojemnosci 300 ml odmierzyé biurety 15,0 ml roatworu

|
chlorku barowego o c(T BaCl;) = 0,2 mol/l. Nastgp-

nie doda¢ 10 ml roztworu chlorku amonowego, 5 ml
roztworu kwasu octowego, 30 ml alkoholu metylowego,
kilka kropel roztworu rodizonianu sodowego 1 miarecz-
kowa¢ roztworem siarczanu potasowego do zmiany
barwy wskaznika z czerwonej na z6ttg.

Miareczkowanie nalezy prowadzi¢ powoli, dodajac
odezynnik kroplami 1 stale mieszajgc roztwor. W celu
wyrazniejszej zmiany barwy w punkcie rOwnowagniko-
wym doda¢ pod koniec miareczkowania jeszcze parg
kropel rodizonianu i roztworu amoniaku. Nalezy wyko-
nac¢ co najmniej trzy rOwnolegle miareczkowania w tych
samych warunkach.

Wspdtezynnik molarnosct roztworu siarczanu pota-

I
SOWEEOo O ('(T K,SO4) = 0.2 mol/l (K1) obliczyé wg

wzoru
K, = v (4)
w ktorym:
K, — wspoOlczynnik  molarno$ci roztworu chlorku
barowego. oznaczony wg 5.4.3.2)),
V' — objgto$¢ roztworu siarczanu potasowego zu-

zytego do miareczkowania, ml.

Za wynik koncowy mianowania nalezy przyjaé sred-
nig arytmetyczng wynikow, dla ktorych roéznica migdzy
wynikami skrajnymi nie przekracza 0,5% wyniku niz-
SZ€go.

1) Oranz metylowy, roztwor 0,1% (m/m) przygoto-
wany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.30.

m) Rodizonian sodowy, roztwOr nasycony, przygoto-
wany bezposrednio przed wykonaniem analizy, przez
rozpuszczenie szcezypty wskaznika w kilku mililitrach
wody.

Sprawdzenie przydatnosci roztworu wskaznika prze-
prowadzi¢ miareczkujac roztwor siarczanu potasowego
roztworem chlorku barowego wg 5.4.3.2k). Zabarwie-
nie roztworu miareczkowanego w punkcic koncowym
miareczkowania powinno zmieni¢ si¢ z czerwonego na
zO6le od jednej kropl titranta.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 10 g
probki z dokltadno$cia do 0,01 g, odwazk¢ przenies¢
do zlewki pojemnosci 600 ml, rozpusci¢ w 350 ml wo-
dy 1 doda¢ 3 krople roztworu oranzu metylowego.
W przypadku z6ltego zabarwienia roztworu dodawaé
kroplami roztwor kwasu solnego o ¢(HCl) okoto
I mol/l, az do zmiany barwy na pomaranczoworézowg
(oranzowg); natomiast w przypadku zabarwienia czer-
wonego lub rozowego dodawac¢ kroplami roztwor wo-
dorotlenku sodowego az do zmiany barwy na zoha.
Nastgpnie dodac¢ roztworu kwasu solnego o ¢(HCI)
okoto 1 mol/l do uzyskania pomaranczoworézowego
(oranzowego) zabarwienia. Do tak zoboj¢tnionego roz-
tworu doda¢ 25 ml kwasu solnego (1.19). Roztwor
ogrzewaé mieszajac w ciggu 10 min w temperaturze
bliskiej wrzenia, a nast¢gpnie przykry¢ szkietkiem zegar-
kowym i pozostawi¢ na wrzgcej tazni wodnej na 30 min.

Po ostudzeniu przenie$¢ roztwoOr do kolby pomiaro-
we)  pojemnosci 1000 ml dopetni¢ woda do kreski
w temperaturze 20°C i wymiesza¢. Nastgpnic roztwor
z kolby przesaczy¢ przez suchy saczek z bibuty o sred-
niej gestosci do suchego naczynia (roztwor A).

Do kolby stozkowej pojemnosci 300 ml odmierzy¢
biuretag 15,0 ml roztworu A i zoboj¢tni¢ roztworem
amoniaku wobec papierka wskaznikowego uniwersal-
nego. Do roztworu doda¢ 10 ml roztworu chlorku amo-
nowego, 5 ml roztworu kwasu octowego oraz 40 ml
alkoholu metylowego (zawarto$¢ alkoholu metylowego
w roztworze badanym powinna wynosi¢ co najmniej
50% (V/V). Nast¢gpnie odmierzy¢ z biurety, po kropli,
stale mieszajac, 15 ml roztworu chlorku barowego 1 do-
da¢ kilka kropel roztworu rodizonianu sodowego. Nad-
miar jonow barowych odmiareczkowaé roztworem siar-
czanu potasowego do zmiany barwy wskaznika na z01-
ta. Miereczkowa¢ powoli, dodajac odczynnik kroplami
i stale mieszajac roztwor. W celu wyrazniejszej zmiany
barwy pod koniec miareczkowania dodac jeszcze parg
kropel roztworu rodizonianu sodowego 1 roztworu
amoniaku.

Zawarto$¢ siarczanu sodowego (X1) obliczy¢ w %
wg wzoru

Vi K-V, K2 0,0142 - 1000 - 100

X, = _
. m - 15

(X3 1,4482 + X4 -2,5433 + X5 - 0,8798) =
(Vi -Ki-V:-Ky) - 94,67

m
- 1,4482 + X, - 2,5433 + X5 - 0,8798)

(5)

- (X3
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w ktérym:
Vi — objetosé roztworu chlorku barowego do-
danego w nadmiarze do cz¢sSci roztworu
A odmierzonej do miareczkowania, ml,
K\ — wspotczynnik molarnosci roztworu chlor-
ku barowego oznaczony wg 5.4.3.2)),
Vi — objgto$¢ roztworu siarczanu potasowego
zuzytego do odmiareczkowania nadmiaru
chlorku barowego. ml,
K, — wspolczynnik molarno$ci roztworu siar-
czanu potasowego oznaczony wg 5.4.3.2k),
m — masa odwazki probki, g,
X; — zawarto$¢ wolnych kwasow oznaczona wg
5.4.5% (m/m),
Xy — zawarto$¢ zelaza oznaczona wg 5.4.6,
% (m/m),
Xs — zawartos¢ siarczanu cynkowego oznaczo-
na wg 5.4.7. % (m/m),
90142 — 1lo$¢  siarczanu  sodowego rownowazna
I ml roztworu chlorku barowego o
c(% BaCl;) = 0.2000 mol/I, g.
1,4482 — wspotczynnik  przeliczeniowy H:SO: na
Na>SOa,
2,5433 — wspoOtezynnik  przeliczeniowy  Fed™  na
Na SO,
0.8798 — wspodtczynnik przeliczeniowy ZnSOa na
Na,SO..

5.4.3.4. Wynik koiicowy oznaczania. Za wynik ozna-
czania nalezy przyjac Srednig arytmetyczng wynikow co
najmniej dwoch rownoleglych oznaczan, mi¢dzy ktory-
mi réznica nie przekracza 0,5% wyniku nizszego.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie

5.4.4.1. Zasada metody. Rozpuszczenie badanej prob-
ki na gorgco w wodzie, odsgczenie nierozpuszczonej po-
zostatosci na lejku lub tyglu ze spickiem szklanym
1 zwazenie jej po wysuszeniu w temperaturze 105 +3°C.

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy, roztwor 10% (m/m).

b) Kwas solny, roztwor 1+1.

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 10 g
probki z doktadnoscia do 0,01 g, odwazkg przeniesé
do zlewki pojemnosci 400 ml, rozpusci¢ w 200 ml wody,
ogrza¢ do temperatury 95 + 98°C i utrzymywaé w tej
temperaturze w ciagu 15 min, mieszajgc kilkakrotnie
zawartos¢ zlewki. Otrzymywany roztwor przesgczyé
przez czysty. wysuszony uprzednio w temperaturze
105 £3°C 1 zwazony lejek lub tygiel szklany o $red-
nicy porow 5 <+ 15 um (G-4). Lejek lub tygiel z po-
zostatoscig przemy¢ wodg do zaniku reakcji na jon siar-
czanowy (po dodaniu 0,5 ml roztworu kwasu solnego
oraz I ml roztworu chlorku barowego do 5 ml prze-
sgczu nie pojawia si¢ zmg¢tnienie w ciggu S min), a na-
stgpnie  wysuszy¢ do stalej masy w temperaturze
105 £3°C. Przesacz i wody z przemycia przenie$é ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml, dopel-
ni¢ woda do kreski i wymieszaé (roztwor B).

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(X2) obliczy¢ w procentach masowych wg wzoru
(my—my) - 100

Xz = (6)
m

w ktorym:

mi — masa tygla z substancjami nierozpuszczalny-

mi, g.

m> — masa tygla, g,

m — masa odwazki probki, g.

5.4.4.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac¢ srednig arytmetyczng wy-
nikdéw co najmniej dwdch rownoleglych oznaczan. mig-
dzy ktorymi roznica nie przekracza 10% wyniku niz-
S7ego.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci wolnych kwasow

5.4.5.1. Zasada metody. Rozpuszczanic probki w wo-
dzie i miareczkowanie roztworem wodorotlenku sodo-
wego wobec oranzu metylowego jako wskaznika.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, roztwér o ¢(NaOH) =
= 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/C-04530/01
p. 2.2,

b) Oranz metylowy, roztwor 0.1% (m/m) przygoto-
wany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.30.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 10 g probki
siarczanu sodowego bezwodnego technicznego odmiany
P 7z dokfadno$ciyg do 0.01 g. W przypadku badania
siarczanu sodowego bezwodnego odmiany M lub B od-
wazy¢ 1 g probki z ta samg doktadnoscig. Odwazke
rozpusci¢c w 100 ml wody w kolbie stozkowej pojem-
nosci 300 ml. Do roztworu doda¢ 2 = 3 krople roz-
tworu oranzu metylowego 1 miareczkowac roztworem
wodorotlenku sodowego do zmiany zabarwienia wska-
7nika 7z czerwonego na zolte.

Zawartos¢ wolnych kwaséw w przeliczeniu na H>SOy
(X3) obliczy¢ w procentach masowych wg wzoru

V- 0,0049 - 100 V-0.,49

X3 = = : (7)

m m

w ktorvm:
V' — objgto$¢ roztworu wodorotlenku sodowe-
go o ¢(NaOH) = 0,1000 mol/l zuzytego
do miareczkowania, ml,

m — masa odwazki probki, g,

0,0049 — ilos¢ kwasu siarkowego rownowazna 1 ml

roztworu  wodorotlenku  sodowego o
c¢(NaOH) = 0,1000 mol/l, g.

5.4.5.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé¢ srednia arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwoch rownolegtych oznaczan,
mi¢dzy ktorymi réznica nie przekracza 10% wyniku
nizszego.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci zelaza nalezy wykonac
metodg fotokolorymetryczng z zastosowaniem 2.2 -dwu-
pirydylu wg PN-81/C-04521/02 7 nast¢gpujacymi zmia-
nami i zaleceniami dodatkowymi:

a) w celu przygotowania skali wzorcow odmierzy¢
do kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml kolejno: 0;
2.0; 5.0: 10,0; 15.0; 20,0 ml roztworu wzorcowego ro-
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boczego 1 zelaza wg PN-81/C-04521/02 p. 4g), co od-
powiada: 0: 0,02: 0,05; 0,10: 0,15: 0,20 mg Fe,

b) redukcje zwigzkéw zelaza nalezy przeprowadzad
roztworem chlorowodorku hydroksyloaminy.

¢) przy sporzadzaniu skali wzorcoOw 1 oznaczaniu Ze-
laza w probee analityczne) nie dodawaé kwasu cytry-
nowego,

d) absorbancj¢ roztworéw mierzy¢ przy diugoser fah
522 nm w kuwetach o grubo$ci warstwy absorpceyjne]
I em wrzglgdem roztworu skali wzorcOw nie zawieraja-
cego roztworu wzorcowego roboczego zelaza,

e) probke¢ analitvezna do oznaczania zawartosci 7e-
laza przygotowaé w nast¢pujgey sposob: do kolby po-
miarowej pojemnosct 100 ml odmierzy¢ 20,0 ml roz-
tworu A wg 5.4.3.3 w przypadku badania probki siar-
czanu sodowego hezwodnego technicznego odmiany P,
albo 5.0 ml tego roztworu w przypadku siarczanu so-
dowego bezwodnego technicznego odmian M lub B i po
dodaniu 10 ml roztworu kwasu solnego rozcienczy¢ wo-
da do objgtosct 50 ml,

) zawartos$¢ zelaza w przeliczeniu na Fed™ (X4) obli-
czy¢ w procentach masowych wg wrzoru

(rm1y = m>) - 1000 - 100 (my —m:z) - 100

Xy = = 8

) m -V - 1000 moV 5
w ktorym:

m; — zawartos¢ zelaza w roztwoirze probki anali-

tvezne) odezvtana 7z krzywej wzorcowej, mg,

my — zawartos¢ zelaza w probie kontrolne) odezyta-
na z krzywej wzorcowej, mg.

m — masa odwazki probki. g,

V' — objetos¢ roztworu probki  odmierzona do
oznaczania, ml.

g¢) Za wynik koncowy oznaczania nalezy przyjaé

$rednig arytmetyczng wynikOw co naymniej dwoch row-
noleglych oznaczan, migdzy ktérvmi réznica nie prze-
kracza 10% wyniku nizszego.

5.4.7. Oznaczanie zawartoSci siarczanu cynkowego

5.4.7.1. Zasada metody. Zwigzanic cynku 1 zelaza
w Srodowisku kwasnym roztworem wersenianu dwuso-
dowego. Podwyzszenie pH roztworu do 51 odmiarecz-
kowanie nadmiaru wersenianu dwusodowego roztwo-
rem cynku wobec dwumetylonaftydyny jako wskaznika.
Obliczenie zawarto$er siarczanu cynku z réznicy ozna-
czanej sumy 1 zelaza oznaczonego metodg koloryme-
tryczna.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwor 1+1.

b) Bufor octanowy o pH § przygotowany w nastg-
pujacy sposob: 500 g octanu amonowego rozpusci¢
w 300 ml wody, doda¢ 20 ml kwasu octowego lodo-
watego, rozcienczy¢ wodg do objetosci 111 wymieszac.

¢) 3.3-dwumetylonaftydyna roztwor 0,.3% (m/m)
w roztworze kwasu octowego 1+1.

d) Octan  cynkowy, roztwOr mianowany o
c[Zn(CH;COO0):] = 0,02 mol/l.
¢) Wersenian  dwusodowy, roztwoér mianowany

o ¢[NaEDTA)] = 0,02 mol/l.
f) Zelazicyjanek potasowy. roztwér 0.2% (m/m).
g) Zelazocyjanck potasowy, roztwor 0,1% (m/m).

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. 200 ml roztworu A
przygotowanego wg 5.4.3.3 odmierzy¢ do zlewki pojem-
no$ci 400 ml i odparowaé¢ do objetosct okolo 100 ml.
Naste¢pnie przenies¢ roztwor ilosciowo do kolby stoz-
kowe] pojemnosci 300 ml. Dodac¢ 7z brurety 10 ml roz-
tworu wersenianu dwusodowego, 20 ml buforu octano-
wego, ogrza¢ do wrzenia 1 utrzymac w tym stanie w cig-
gu 5 min. Po ostudzeniu podwyzszy¢ pH roztworu, do-
dajgc roztworu amoniaku do pH 5. a nastgpnie doda¢
po 1 ml roztwordOw zelazicyjanku potasowego. zclazo-
cyjanku potasowego i dwumetylonaftydyny. Nadmiar
wersenianu odmiareczkowacé roztworem octanu cynko-
wego do uzyskania rézowego zabarwienia wskaznika.

Zawartos¢é siarczanu cynkowego (X's) obliczy¢ w pro-
centach masowych wg wzoru

(Vi = V2) - 0,00323 - 1000 - 100
Xs = -X4:2.89=
m - 200
1.615 (9)

Vi - V)

m

w Ktorym:
V. — obj¢tos¢ roztworu wersenianu dwusodo-

wego o ¢[NaxEDTA)] = 0,0200 mol/I

dodanego w roztworu

probki, ml,

objgtosc  roztworu  octanu  cynkowego

0 ¢[Zn(CH3COO0):| = 0,0200 mol/1 zuzy-

tego do odmiareczkowania nadmiaru

wersenianu dwusodowego, ml,

masa odwazki probki. g,

zawarto$¢ zelaza w probee oznaczona wg

5.4.6, % (m/m),

ilos¢ siarczanu cynkowego rownowazna

nadmiarze do

0,00323 —
1 ml roztworu wersenianu dwusodowego
o ¢[NaxEDTA)] = 0.0200 mol/l. g
wspolezynnik  przeliczeniowy  Fe  na
ZnSO..

5.4.7.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng wy-

2,89 —

nikOw co najmniej dwoch rownoleglych oznaczan, mig-
dzy ktorymi roznica nie przekracza 5% wyniku nizsze-
go.

5.4.8. Oznaczanie zawarto$ci metali ci¢zkich nalezy
wykona¢ metodg siarkowodorowa zgodnie z PN-80/
C-04515 p. 2.3, odmierzajac do analizy 50.0 ml roztwo-
ru B przygotowanego wg 5.4.4.3. Do roztworu po-
rOwnawczego nalezy doda¢ 0.01 mg Pb.

5.4.9. Oznaczanie zawartosci chlorkow')

5.4.9.1. Zasada metody. Miareczkowanic
chlorkowych solg rt¢gci dwuwartosciowej wobec dwufe-
nylokarbazonu jako wskaznika.

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, roztwor 1+1.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwor o ¢(NaOH) okoto
0,2 mol/I.

¢) Chlorek sodowy, roztwor wzorcowy o ¢(NaCl) =
= 0,0200 mol/l przygotowany w nastgpujacy sposob:
1,1691 g chlorku sodowego wyprazonego uprzednio
w temperaturze 400°C rozpuéci¢c w wodzie w kolbie

jonow

') Metoda- zgodna z ISO/DP 3236 (1985).
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pomiarowej pojemnosci I 1. dopetni¢ woda do kreski
1 wymieszac.

d) RoztwoOr poroOwnawcezy dla oceny punktu konco-
wego  miareczkowania, przygotowany wo nastgpujacy
sposOb: do zlewki pojemnosei 400 ml odmierzyé 200 ml
wody,
i dodawa¢ kroplami
zmiany zabarwienia 7 nicbieskicgo na zote, a nastgp-
nic 3 krople tego Kwasu w nadmiarze. Zmierzy¢é pH
roztworu, Ktore powinno wynosi¢ 2,0 (przy innej wiel-

S kropel roztworu bl¢kitu bromofenolowego

roztwor  kwasu azotowego do

kosct pH nalezy doprowadzi¢ je do 2.0 dodajge od-
powiednig 1lo$¢ roztworu kwasu azotowego lub wodo-
rotlenku sodowego). Nastgpnie przeniesé roztwor ilos-
ciowo do kolby stozkowej pojemnoser 500 ml, dodaé
1.5 ml roztworu dwufenvlokarbazonu i mozliwie naj-
mnicjszg 1los¢ roztworu azotanu rigciowego. niezbedng
dla zmiany zabarwicnia roztworu z 70lego na rézowo-
fiotkowe (okolo | kropla) i zanotowac ilo§¢ dodanego
titranta.

e) Azotan roztwor

FIGCIOWY mianowany o

l ,
('[T Hg(NOs):] = 0.02 mol/l przvgotowany w naste-

ujacy sposOb: 3,34 o azotanu reCiowego.
40 £ ¢ £

1
Hg(NO3), - T“:(). rozpusci¢ w wodzie. dodac¢ 1 ml

roztworu kwasu azotowego. przenies¢ do kolby pomia-
rowe) pojemnosci 11 dopetni¢ wody do kreski i wy-
mieszac.

Mianowanic roztworu wykona¢ w nastgpujgcey spo-
sob: do zlewki pojemnoscr 400 ml odmierzy¢ biurety
10.0 ml roztworu wzorcowego chlorku sodowego, do-
dac¢ 180 ml wody. 5 kropel roztworu blgkitu bromofe-
nolowego 1 kroplami roztwor kwasu  azotowego do
smiany zabarwienia 7z niebieskicgo na zolte. a nastep-
nic 3 krople tego kwasu w nadmiarze. Sprawdzi¢
1 ewentualnie skorygowac pH roztworu jak w 5.4.9.2d),
ktore powinno wynosi¢ 2.0. Roztwor przeniesé iloscio-
wo do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml, dodac
1.5 ml roztworu dwufenylokarbazonu i miareczkowaé
roztworem azotanu rteciowego do zabarwienia iden-
tveznego 7 zabarwieniem  roztworu
(5.4.9.2d). Porownanie zabarwien roztworoéw nalezy
przeprowadza¢ przy rowne) ich objgtosci. Nalezy wy-
kona¢ co naymniej trzy rownolegle miareczkowania
w tych samych warunkach.

Wspotezynnik molarnosei roztworu azotanu rtecio-

porownawczego

| ’
wego o ('[—’—Hg(N()\)g] = 0.02 mol/l (K3) obliczy¢ wg

wzoru

e 10
V.- V. (10)

w ktorym:

Vi — objeto$¢ roztworu azotanu rtgciowego zuzyte-
go do miareczkowania, ml,
Vo — objetos¢ roztworu azotanu rtgciowego doda-

na do roztworu porownawczego (5.4.9.2d), ml.
Za wynik koficowy mianowania nalezy przyjaé $red-
nig arytmetyczng wynikow, dla ktérych réznica mig-

dzv wynikami skrajnymi nie przekracza 1% wyniku
nizszego.
f) Bi¢gkit bromofenolowy, roztwor 0,19 (m/m)

w alkoholu ctylowym 96% (V/V).

¢) Dwufenylokarbazon. roztwor 1% (m/m) w alko-
holu ctylowym 96% (V/V). Roztwor przechowywad
w lodowcee 1 sporzadza¢ na nowo, jesli zmiany zabar-
wientit nic bylyby dos¢ ostre.

5.4.9.3. Aparatura. Pechametr wyposazony w clektro-
d¢ szklang 1 kalomelowy lub elektrode kombinowang
(zespolone ogniwo pomiarowe).

5.4.9.4. Wykonanie oznaczania. Do rlewki pojemno-
S 400 ml odmierzy¢ 100 ml roztworu B wg 5.4.3.3
w przypadku badania probki siarczanu sodowego bez-
wodnego technicznego odmiany P, albo 25.0 ml tego
roztworu w przypadku odmian M lub B. Roztwor,
jeshi ma odezyn kwasny, zobojetni¢ roztworem wodoro-
tlenku sodowego wobec papierka wskaznikowego uni-
wersalnego 1 wodyg do objgtosci okolo
190 ml. Nastgpnie doda¢ 5 kropel roztworu blgkitu
bromofenolowego, sprawdzi¢ i ewentualnie skorygowac

rozeienczye

pH roztworu oraz zmiarcczkowad obeene w nim chlorki
Jak podcezas mianowania roztworu azotanu rigciowego
wg 5.4.9.2¢).

Zawarto$¢ chlorkow w przeliczeniu na NaCl (Xe)
obliczy¢ w procentach masowych wg wrzoru

(V= V,) - Ki-0.0011689 - 500 - 100

X
’ m -~V

(Vi-V.,) - Ks-59.445 (11)

m -V
w Ktoérym:

Vi — objgtosé roztworu azotanu rigciowego
zuzytego do miarcczkowania roztworu
badanego. ml.

V, — obj¢tos¢ roztworu azotanu rigciowego
dodana do roztworu porownawczego
(5.4.9.2d). ml.

K; — wspdlczynnik  molarnosci  roztworu
azotanu  rigCciowego  oznaczony  wg
5.4.9.2¢),

m — masa odwazki probki, g,

V' — objetosé roztworu probki odmierzona

do oznaczania, ml,
0.0011689 — ilos¢ chlorku sodowego roéwnowazna

I ml roztworu azotanu rtgciowego

1
) ('[THg(NOx);] = 0,0200 mol/I, g.

5.4.9.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-

wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-

nikow co najmniej dwoch rownoleglych oznaczan, mig-
dzy ktorymi réznica nie przekracza 109 wyniku niz-
S7CgO.

5.4.10. Oznaczanie zawartoSci substancji organicz-
nych. Do parownicy porcelanowej odwazy¢ 1 g probki
siarczanu sodowego bezwodnego technicznego z do-
ktadnoscig do 0,0002 g. Do probki dodaé 10 ml kwasu
siarkowego (1,83) 1 ogrza¢ do temperatury 80°C. Pro-
dukt odpowiada wymaganiom normy, jeshi kwas siar-
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kowy pozostanie bezbarwny lub zabarwi si¢ na kolor
70lty.

5.4.11. Oznaczanie gestosci nasypowej nalezy wyko-
na¢ metoda B wg PN-80/C-04532 p. 3.2.

5.4.12. Badanie uziarnienia

5.4.12.1. Przyrzady

a) Zestaw sit laboratoryjnych o wymiarach bokoéw
oczek kwadratowych 0.5 1 1,0 mm.

b) Wytrzgsarka laboratoryjna o okoto 40 wstrzgsach
na minutg.

5.4.12.2. Wykonanie oznaczania. Z uprzednio wysu-
szonej probki siarczanu sodowego bezwodnego technicz-
nego, pozostawionej w pomieszczeniu laboratoryjnym
na co najmniej 2 h w nie przykrytym naczyniu, od-
wazy¢ 100 g produktu z doktadno$cia do 0.1 g. Odwaz-
ke przenie$¢ na sita laboratoryjne zestawione w ten spo-
sob, ze na gorze znajduje si¢ sito o wigkszych oczkach
1 przesiewa¢ w ciggu 15 min.

Frakcje produktu na poszczegolnych sitach zwazyé
7 dokfadnoscig do 0.1 g.

Odsiew na sicie o boku oczek kwadratowych 1 mm
(X7) obliczy¢ w procentach masowvch wg wzoru

my - 100
A 5 e, (12)
m
w ktorym:
m — masa frakcji na sicie o boku oczek kwadra-
towych 1 mm, g,
m — masa odwazki probki, g.

Zawarto$¢ klasy ziarnowej 0.5 = 1 mm (X5) obli-
czy¢ w procentach masowych wg wzoru

m> - 100
g = m—— (13)
m
w ktoérym:
m> — masa frakcji na sicie o boku oczek kwadra-
towych 0,5 mm, g,
m — masa odwazki probki, g.

Przesiew przez sito o boku oczek kwadratowych
0,5 mm (X5) obliczy¢ w procentach masowych wg wzo-
ru

Xy = 100 - (X7 + Xp) (14)
w ktorym:
X7 — odsiew na sicie 0 boku oczek kwadratowych
I mm, % (m/m),
Xg — odsiew na sicie o boku oczek kwadratowych

0,5 mm, % (m/m).

5.4.12.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé¢ Srednia arytmetyczng
wynikOw co najmniej dwoch rownolegltych oznaczan,
mi¢dzy ktorymi réznica nie przekracza 10% wyniku
nizszego dla zawartosci klasy ziarnowej 0,5 = 1 mm,
albo 1% wyniku nizszego dla przesiewu przez sito o bo-
ku oczek kwadratowych 0,5 mm.

5.5. Interpretacja wynikow badan. Wyniki koncowe
oznaczan poréownaé z wartosciami liczbowymi wyma-
gan, stosujac metod¢ Z wg PN-70/N-02120:

5.6. Ocena wynikow badan. Parti¢ siarczanu sodo-
wego bezwodnego technicznego nalezy uznaé za zgod-
ng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan probki,
pobranej wg 5.3, odpowiadaja wymaganiom podanym
w rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Wytworca jest
obowiazany przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie stwierdza-

jace zgodnos¢ produktu z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Chemii Nicorganicz-
nej, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-7646816-52
a) dla siarczanu sodowego bezwodnego w postaci proszku wpro-
wadzono podzial na rodzaje lekki i ci¢zki oraz okre$la wymaga-
nia dotyczace gestosei nasypowe] dla obu tych rodzajow,
b) podano metod¢ wagowag oznaczania zawartosci siarczanu so-
dowego. wg normy ISO, kiorg nalezy stosowaé obowigzkowo w przy-
padku przeprowadzania analiz rozjemezych,
¢) zaktualizowano inne metody badan, wytyczne pakowania,
przechowywania 1 transportu oraz wykaz norm i dokumentow zwig-
zanych.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania probek
PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali cigzkich

PN-81/C-04521/062 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawar-
tosci zelaza metody kolorymetryczng z zastosowaniem 2,2-dwu-
pirydylu

PN-81/C-04530/01 Analiza Przygotowanie
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-

chemiczna. titrantow

niach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-80/C-04532 Oznaczanie ggstosci nasypowej

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworoéw wska-
ZnikOw

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow bez-
ksztattnych

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskic jednoptytowe czterowej-
sciowe bez skrzydel drewniane 800X1200-EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-82/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papierowe. Glow-
ne wymiary

PN-85/0-79252 Opakowania
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papierowe

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polictylenowe otwarte, plaskie, bez fald bocznych, zgrze-
wane

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

Regulamin Przedsigbiorstwa Polskie Koleje Panstwowe o tadowaniu
| zabezpieczaniu przesylek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68
z 1985 r.)

transportowe 7z zawarto$cig. Znaki
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Zarzadzenic Ministra Komunikacji 7 dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowanma samochodow cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24 poz. 123 7 1963 r. i nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

4. Normy migdzynarodowe i zagraniczne
ISO/DP 3236 (1985) Sodium sulfate for industrial use — Determi-
naiton of chlorides mass fraction — Mercurimetric method
ISO/DP 5142 (1985) Sodium sulfate for industrial use — Determi-
nation of sodium sulfate mass fraction — Gravimetric method
CSRS (SN 653126 (1969) Siran sodny kalcinowany technicky
Indie IS 255 — 1967 Specitication for sodium sulphate. anhydrous
Japonia JIS K 1434 Sodium Sulfate, Anhydrous and 10 Hydrate
(Glauber’s salt)

Jugostawia JUS H.B1.040 (1963) Natrijumsulfat, kalcinisani, tehnicki
NRD TGL 6929/01 (1977) Grundchemikalien, Natriumsulfat. T¢ch-
nische Forderungen
TGL 6929702 (1977) Grundchemikalien, Natriumsulfat, Prii-
fung
Rumunia STAS 2126-84 Sulfat de sodiu tehnic anhidru
ZSRR TOCT 6318-77 Hatpwuii cepHOKHCIbIH TexHu4ecKHit. TexHu-
HeCKHEe YCJIOBHS
I'OCT 21458-75 Cyaepar HaTpus KpPHCTA/UTH3ALHOHHBIH.
TexHuueckne ycaoBus

5. Symbol wg SWW — [222-511.

6. Autorzy projektu normy — mgr inz. Anna Milinska, dr inz.
Jerzy Gawlowski — Instytut Chemii Nieorganicznej, Gliwice.
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