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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest weg-
lan sodowy krystaliczny stosowany jako odczynnik che-
miczny.

Weglan sodowy krystaliczny ma:

a) wzor chemiczny Na,CO; - 10H,0,

b) mas¢ molowa: 286,14 g/mol.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawartosci zanieczysz-
czen, rozrOznia si¢ trzy gatunki weglanu sodowego
krystalicznego:

ch.cz. — chemicznie czysty,

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia wg¢glanu sodowego krysta-
licznego chemicznie czystego:

WEGLAN SODOWY krystaliczny ch.cz. BN-84/6191-50

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Weglan sodowy krystaliczny
powinien mieé¢ posta¢ bezbarwnych krysztaldéw tatwo
rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

cd. tabl. 1.
Wymagania Gatunki
ch.cz. cz.d.a. cz.
e) Siarki catkowitej (w prze-
liczeniu na SO43?),
% (m/m), nie wigcej niz 0,001 0,001 0,006
f) Fosforanéw (PO.?),
% (m/m), nie wigcej niz 0.0003 0,0003 0,002
g) Azotu catkowitego (N),
% (m/m), nie wiece] niz 0,0005 0.0005 0,001
h) Kwasu krzemowego
(Si0;), % (m/m), nie
wigcej niz 0.001 0,001 0,005
i) Metali ciezkich (Pb'2),
% (m/m), nie wigcej niz 0,0002 0,0003 0,0005
) Zelaza (Fe*"), % (m/m),
nie wigce] niz 0,0002 0,0002 0,001
k) Glinu (AP"), % (m/m),
nie wiecej niz 0,0005 0,001 0,003
1) Wapnia i magnezu (w '
przeliczeniu na Mg*"),
% (m/m), nie wiecej niz 0,004 0,006 0,02
- m) Potasu (K), % (m/m),
nie wigcej niz 0,001 0,001 0,01
n) Arsenu (As), % (m/m),
nie wigcej niz 0,00001 0,00002 0,00003

Tablica 1
RidiRasicis Gatunki
) ch.cz. cz.d.a CZ;
a) Weglanu sodowego w
preparacie wyprazonym
(Na,COs), % (m/m), nie
mniej niz 99.8 99.8 99.8
b) Strat po prazeniu, % 62,8 + 623 + 61,7 +
(m/m), w przedziatach 63,8 64,2 64,6
c) Substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie,
% (m/m), nie wigcej niz 0,002 0,003 0,01
d) Chlorkow (CY), % (m/m),
nie wigcej niz 0,0005 0,001 0,003

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowania jednostkowe — stoiki ze szkla
oranzowego typu ,,PCCh” wg BN-84/6833-23 zamyka-
ne nakrgtka z tworzywa sztucznego, wylozona pod-
ktadka polietylenowa lub inna chemicznie odporng wg
BN-73/6419-02.

Nakretki dodatkowe zabezpieczone tas§mg samoprzy-
lepng.

Masa netto: 100, 500, 1000 1 2000 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone préby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposOb nie
gorszy od podanych opakowan i1 ma wymiary zgodne
z zasadami systemu wymiarowego opakowan. ‘
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4.1.2. Opakowania transportowe — worki z folii po-
lietylenowej wg BN-77/6414-06 umieszczone w bgbnach
tekturowych') lub. w beczkach drewnianych wg PN-76/
0-79351. .

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3, umieszcza-
jac dodatkowo znak manipulacyjny — chroni¢ przed
mrozem wg PN-76/0-79251 p. 2.4.4. Weglan sodowy
krystaliczny jest odczynnikiem bezpiecznym.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszcza-
jac dodatkowo znaki manipulacyjne wg PN-76/0-79252
p. 2.4.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm
wg PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem si¢ 1 deformacjy.

4.3. Przechowywanie. Weglan sodowy krystaliczny
nalezy przechowywa¢ w pomieszczeniach magazyno-
wych. Temperatura pomieszczenn w granicach 5 = 25°C.
Okres gwarancji we¢glanu sodowego krystalicznego wy-
nosi 12 miesigcy, liczac od daty produkcji.

4.4. Transport weglanu sodowego krystalicznego moze
odbywac¢ si¢ dowolnym krytym s$rodkiem transportu
zgodnie z obowigzujacymi przepisami kolejowymi 1 sa-
mochodowymi

S. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartos$ci weglanu sodowego 1 strat
po prazeniu (3.2a 1 3.2b),

b) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2¢),

¢) oznaczanie zawartosci chlorkéow (3.2d),

d) oznaczanie zawarto$ci siarki catkowitej (3.2e),

e) oznaczanje zawartosci fosforanow (3.2f),

f) oznaczanie zawartoSct azotanu calkowitego
(3.2 g),
g) oznaczanie zawartosci krzemianow (3.2h),

metali ciezkich (3.21),
zawartosci zelaza (3.2)),

zawartosci glinu (3.2k),

zawarto$ci wapnia 1 magnezu (3.21),
zawartosci potasu (3.2m), '
zawartosci aisenu (3.2n).

h) oznaczanie zawartosci
i) oznaczanie
J) oznaczanie
k) oznaczanie
) oznaczanie

m) oznaczanie

5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika ch.cz.
1 cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047.
Przy pobieraniu Sredniej probki laboratoryjnej odczyn-
nika w gatunku cz. nalezy stosowal wytyczne wg
PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielkos¢ partii — 500 kg,

b) wielkos$¢ probki pierwotnej — 100 g,

c) liczbg¢ probek jednostkowych — wg tabl. 2,

') Patrz Informacje dodatkowe p. 7.

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba probek
jednostkowych w partii Jednostkowych

do 15 5

16 = 25 7

26 - 63 8

64 + 160 9

ponad 161 10

d) wielko$¢ sredniej prébki laboratoryjnej — 500 g.
5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci weglanu sodowego
(Na;CO3) i strat po prazeniu

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., stgZzony 1 roztwor

o ¢(*2H:SO4) = 1 mol/l lub kwas solny cz.d.a. i roz-
twor o c¢(HCl) = 1 mol/l.

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

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 5,0000 g badanego
weglanu sodowego krystalicznego odwazy¢é w uprzed-
nio wyprazonym do stalej masy tyglu platynowym
1 przetrzymaé¢ w eksykatorze w ciggu 24 h nad ste-
zonym kwasem siarkowym. Nast¢pnie umiesci¢ tygiel
w tazni piaskowej tak, zeby poziom piasku na zewnagtrz
znajdowal si¢ na poziomie preparatu w tyglu, ogrzewac
stopniowo do temperatury 270 -+ 300°C (termometr

~ powinien by¢ umieszczony w piasku obok tygla) i pra-

zy¢ w tej temperaturze do statej masy (dopuszcza sig
prazenie w suszarce w temperaturze 270 <+ 300°C).
Ze wzgledu na higroskopijno$é preparatu, podczas wa-
zenia tygiel umieszcza¢ w naczynku wagowym,
Pozostato§¢ po prazeniu rozpusci¢ w 50 ml wody,
doda¢ 0,1 ml roztworu oranzu metylowego i miarecz-
kowa¢ roztworem kwasu siarkowego lub solnego do
przejscia z6ltego zabarwienia roztworu w oranzowe.
Nast¢pnie ogrza¢ roztwor do wrzenia i gotowaé w cig-
gu 2 = 3 min w celu odpgdzenia dwutlenku wegla.
Po ochtodzeniu w przypadku ponownego wystapienia
zOttego zabarwienia, roztwor odmiareczkowaé roztwo-
rem kwasu solnego lub siarkowego do przejScia za-
barwienia z6ttego w oranzowe. Zawarto$¢ weglanu so-
dowego obliczy¢é w procentach (X)) wg wzoru

Vi-0,053 - 100 Vi 5,3
X = = (1)
a a
w ktoérym:
Vi — objetosé roztworu kwasu siarkowego lub

solnego o stezeniu $ciSle 1 mol/l, ml,
0,053 — ilo$¢ weglanu sodowego odpowiadajaca
I ml roztworu kwasu solnego o stgzeniu
c¢(HCl) = 1 mol/l, g,
a — masa wyprazone] pozostatosci, g.
Straty po prazeniu obliczy¢ w procentach (X;) wg
wzoru _

X, = (m-a) - 100 )
m
w ktorym:
m — odwazka badanego weglanu sodowego, g,
a — masa wypraion;j pozostatosci, g.
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Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwoch réw-
nolegltych oznaczan nie powinna przekraczaé 0,3%.

5.3.2. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie 50,00 g badanego wgglanu sodowego dla gat. ch.cz.
1 cz.d.a. lub 25,00 g dla gatunku cz. rozpusci¢ w zlewce
pojemnosci 500 ml, ogrzewajac w 400 ml wody. Zlewke
przykry¢ szkietkiem' zegarkowym 1 ogrzewaé w ciagu
1 h na wrzgcej tazni wodnej. Roztwor przesaczyé przez
uprzednio wymyty i wysuszony do statej masy szklany
tygiel o sSrednicy poréw 10 = 16 um. Pozostato$¢ na
tyglu przemy¢ 100 ml gorgcej wody i wysuszy¢ w tem-
peraturze 100 + 105°C do statej masy. Stosujac tygiel
z filtrem z bibuly, nalezy go przemy¢ 100 ml 10% (m/m)
roztworu weglanu sodowego, 100 ml wody i wysuszyé
do stalej masy w warunkach oznaczania.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
obliczy¢ w procentach (X;) wg wzoru

a 100 '
b (3)
m
w ktorym:
a — masa wysuszonej pozostatosci, g,
m — odwazka badanego weglanu sodowego, g.

5.3.3. Oznaczanie zawarto$ci chlorkéw (CI")

5.3.3.1. Aparatura — wg PN-82/C-04518 p. 2.4.1.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
P 231 -

5.3.3.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-82/C-04518 p. 2.4.3.

5.3.3.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego weg-

lanu sodowego krystalicznego rozpusci¢ w 35 ml wody, .

dodaé ostroznie, ciggle mieszajac, 5 ml 25% (m/m)
roztworu kwasu azotowego. W razie potrzeby roztwor
przesaczy¢ przez bezpopiotowy saczek przemyty uprzed-
nio 1% (m/m) goracym roztworem kwasu azotowego.
Dalej oznaczanie wykonaé¢ wg PN-82/C-04518 p. 2.4.4,
nie dodajgc roztworu kwasu azotowego.

Zawarto$¢ chlorkOw nie powinna przekraczac:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg,

dla odczynnika cz. — 0,06 mg.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci siarki catkowitej (w prze-
liczeniu na SO?) .

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory. Brom cz.d.a., roztwor
nasycony (woda bromowa), przygotowany wg PN-81/
C-06500 p. 2.2.23.

Pozostate odczynniki
C-04519 p. 2.3.1.

5.2.4.2. Przygotowanie skali wzorcéow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-82/C-04519 p. 24.2.

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego weg-
lanu sodowego krystalicznego gatunku ch.cz. i cz.d.a.
lub 1,00 g gatunku cz. rozpusci¢ w 10 ml wody, w kol-
bie stozkowej pojemnosci 50 ml z zaznaczong objg¢to-
scig 26 ml, doda¢ 0,1 ml roztworu bromu, ogrzaé
roztwor do wrzenia, gotowa¢ w ciagu 2 min, ochtodzi¢,
zobojetni¢ ostrozmie (ciggle mieszajac) 10% (m/m) roz-
tworem kwasu solnego wobec papierka uniwersalnego.
Nastepnie do roztworu dodac jeszcze 1 ml roztworu

i roztwory — wg PN-82/

kwasu solnego, ogrza¢ do wrzenia i gotowac¢ do wydzie-
lenia sie bromu, dopetni¢ objgtos¢ roztworu wodg do
26 ml (w razie potrzeby przesaczy¢ roztwoOr przez bez-
popiotowy saczek przemyty uprzednio goraca woda).
Dalsze oznaczanie wykonaé wg PN-82/C-04519 p. 2.4.3
— bez dodawania roztworu kwasu solnego.

Zawarto$é siarki ogdlnej (w przeliczeniu na SO4?)
nie powinna przekraczac:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg,

dla odczynnika cz. — 0,06 mg.

5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci fosforanéw (PO.’)

5.3.5.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-82/C-04503

o P e
5.3.5.2. Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. roztwor 25% (m/m)

d(HNO;) = 1,15 g/ml. \

.b) p-Nitrofenol cz.d.a. roztwor 0,2% (m/m) przy-
gotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.28.

Pozostale odczynniki 1 roztwory — wg PN-82/
C-04503 p. 2.3.3.

5.3.5.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-82/C-04503 p. 2.3.4.

5.3.5.4. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego weg-
lanu sodowego krystalicznego zwilzy¢ 6 ml wody, do-
da¢ 1 =+ 2 kropel roztworu p-nitrofenolu, ostroznie
dodawa¢ kroplami roztworu kwasu azotowego do roz-
puszczenia si¢ preparatu i odbarwienia roztworu. Obje-
to$¢ roztworu dopetni¢ wodg do 15 ml i1 dalsze ozna-
czanie wykonaé¢ wg PN-82/C-04503 p. 2.3.5.

Zawarto$¢ fosforandw nie powinna przekraczaé:

dla odczynnika ch.cz. — 0,015 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,015 mg,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci azotanu catkowitego (N)
- 5.3.6.1. Aparatura — wg PN-81/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04527
p. 2.4.2. .

5.3.6.3. Przygotowanie skali wzorcéw i krzywej wzor-
cowej. Do kolb kulistych odmierzy¢ kolejno: 1, 2, 3, 4
i 5 ml roztworu wzorcowego roboczego azotu, co od-
powiada 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 1 0,05 mg azotu, uzu-
peini¢ objetos¢ kazdego roztworu wodg do 45 ml 1 wy-
miesza¢. Jednoczes$nie przygotowac roztwor kontrolny,
nie zawierajacy azotu.

Do kazdego roztworu dodaé¢ | g stopu Devardy,
5 ml roztworu wodorotlenku sodowego 1 szybko pota-
czy¢ kolby z aparatami do destylacji.

Wymiesza¢ zawartoS¢ kolb 1 pozostawi¢ na 1 h,
okresowo mieszajgc. Po | h oddestylowaé z kazdej
kolby 25 ml roztworu do cylindra pomiarowego zawie-
rajacego 5 ml wody i1 5 ml kwasu solnego. Roztwory
przenies¢ do kolb pomiarowych pojemnosci 50 ml,
doda¢ po 10 ml wody 1 wymieszac.

Jednoczesnie, nie wigcej niz do czterech kolb, dodaé
ostroznie mieszajac po | ml roztworu wodorotlenku
sodowego i1 po | ml odczynnika Nesslera lub Nesslera-
-Winklera, dopetni¢ obj¢tos¢ roztworéow woda do kres-
ki i doktadnie wymieszaé. Po 20 min zmierzy¢ absor-
bancj¢ roztworéw wzorcowych i roztworu kontrolnego
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w odniesieniu do wody za pomocag spektrofotometru
przy dhugosci 420 nm lub za pomoca fotokolorymetru
przy ditugosci fali 400 — 450 nm w kuwetach o gru-
bosci warstwy pochtaniajgcej 50 mm. Od absorbanc;ji
roztworu wzorcowego odja¢ absorbancj¢ roztworu kon-
trolnego (przy wartosci absorbancji roztworu kontrol-
nego 0,4 1 wyzszych, pomiar nalezy prowadzi¢ w ku-
wetach o grubosci warstwy pochlaniajagcej 20 mm).

Z otrzymanych danych wykresli¢ krzywa wzorcowa,
odktadajac na osi odcigtych ilosci azotu zawarte w roz-
tworach wzorcowych (w mg), a na osi rz¢gdnych odpo-
wiadajagce im wielko$ci absorbancji. Jezeli roztwory
majg by¢ przechowywane przez czas dtuzszy niz 20 min,
nalezy doda¢ do kazdego z nich po 1 ml alkoholu
poliwinylowego.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego weg-
lanu sodowego krystalicznego umiesci¢ w kolbie kulistej
aparatu destylacyjnego, rozpuscic w wodzie 1 dalej
oznaczanie wykonac¢ jak przy sporzgdzaniu krzywe]
wzorcowej. Zawarto$¢ azotu nie powinna przekraczac:

dla odczynnika ch.cz. — 0,025 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg.

5.3.7. Oznaczanie zawartoSci kwasu Kkrzemowego
(Si0y)

5.3.7.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-82/C-04522
p. 2.3

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 20% (m/m).

b) p-Nitrofenol wskaznik, roztwor 0,29 (m/m) przy-
gotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.28.

Pozostate odczynniki 1 roztwory — wg PN-82/
C-04522 p. 2.4.

5.3.7.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-82/C-04522 p. 2.5.1. .

5.3.7.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego wegg-
lanu sodowego krystalicznego odwazonego w parowni-
cy platynowej rozpusci¢ w 10 ml wody, doda¢ 1 = 2 kro-
pel roztworu p-nitrofenolu, zoboj¢tni¢ roztworem kwa-
su siarkowego, dodajac kwas kroplami do odbarwienia
roztworu, przy jednoczesnym mieszaniu platynowg
szpachelkg.

Nastepnie do roztworu doda¢ 0,5 ml nadmiaru tego
kwasu. Roztwdr przenies¢ do kolby stozkowej pojem-
nosci 50 ml (z zaznaczong obj¢toscig 20 ml), ogrza¢ do
wrzenia, gotowa¢ w ciggu 5 min, ochtodzi¢, dopetnié
objetos¢ roztworu do 20 ml 1 dalej oznaczanie wyko-
na¢ wg PN-82/C-04522 p. 2.5.2.

Zawartos¢ kwasu krzemowego nie powinna przekra-
czac: '

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg.

5.3.8. Oznaczanie zawartoéci metali cigzkich (Pb?")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
p. 2.4.3. oraz kwas solny cz.d.a. roztwér 25% (m/m).

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego weg-
lanu sodowego krystalicznego umiesci¢ w kolbie stoz-
kowej pojemnosct 50 ml (z zaznaczona objgtoscig
20 ml), zwilzy¢ 10 ml wody, ostroznie zoboj¢tni¢ roz-

tworem kwasu solnego wobec papierka uniwersalnego,
uzupehnié objetos¢ roztworu woda do 20 ml i dalej
oznaczanie prowadzi¢ metodg tioacetamidowy wg
PN-80/C-04515 p. 2.4.4 lub p. 2.4.5.

Zawarto$¢ metali cigzkich (Pb?") nie powinna prze-
kraczac:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,015 mg,

dla odczynnika cz. — 0,025 mg.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe'")

5.3.9.1. Aparatura — wg PN-81/C-04521/03 p. 3.

5§.3.9.2. Odczymniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/03 p. 4.

5.3.9.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-81/C-04521/03 p. 7a).

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego wegg-
lanu sodowego krystalicznego umiesci¢ w kolbie stoz-
kowe] pojemnosci 100 ml (z zaznaczona objgtoscig
20 ml), doda¢ 15 ml wody. Nast¢pnie mieszajagc po
kropli doda¢ 5 ml roztworu kwasu solnego, ogrza¢ do
wrzenia 1 gotowa¢ 5 min. Roztwér ochtodzi¢, dopetnié
obje¢to$¢ roztworu woda do 20 ml i dalej oznaczanie
wykona¢ wg PN-81/C-04521/03 p. 7b), nie dodajac
roztworu kwasu solnego. Zawartos$¢ zelaza nie powinna
przekraczad:

dla odczynnika ch.cz. — 0,005 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg,

dla odczynnika cz. — 0,025 mg.

W razie konieczno$ci do wyniku analizy wnosi si¢
poprawke¢ na zawarto$¢ zelaza w stosowanej do neutra-
lizacji ilosci roztworu kwasu solnego, oznaczong do-
Swiadczalnie.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci glinu (Al’")

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory ,

a) Aluminon cz.d.a., roztwér 0,1% (m/m) przygoto-
wany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.3, nie mniejnizna | h
przed wykonaniem oznaczania. Roztwodr jest trwaty
w ciggu 5 dni.

b) Amoniak cz.d.a., roztwor 10% (m/m).

c) Kwas octowy lodowaty.

d) Octan amonowy cz.d.a., roztwor 5% (m/m),
sprawdzony na nieobecnosci glinu w warunkach ozna-
czania w nast¢pujacy sposob: do roztworu zawierajgce-
go 5,75 ml wody, 10 ml roztworu octanu amonowego
1 0,75 ml kwasu octowego dodaé¢ 1 ml roztworu alu-
minonu i po 5 min 10 ml roztworu octanu amonowego.
W ciggu 10 min roztwor powinien pozosta¢ bezbarwny.

e) Roztwor porownawczy przygotowany w nastgpu-
jacy sposob:

do 5,75 ml wody zawierajace]

dla odczynnika ch.cz. — 0,005 mg Al,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Al,

dla odczynnika cz. — 0,03 mg Al
doda¢ 10 ml roztworu octanu amonowego, 0,75 ml kwa-
su octowego 1 1 ml roztworu aluminonu. Po 5 min doda¢
10 ml roztworu weglanu amonowego 1 wymieszac.

f) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Al’*, przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.31 i rozcienczony
w stosunku 1 <+ 99; 1 ml rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg AP’
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g) Weglan amonowy, roztwor przygotowany w na-
stgpujacy sposob: 20 g weglanu amonowego rozpuscicé,
przy umiarkowanym ogrzewaniu w 20 ml roztworu
amoniaku 1 40 ml wody,’ dopelni¢ objeto$¢ roztworu
woda do 100 ml i wymieszac.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
weglanu sodowego krystalicznego rozpusci¢ w 15 ml
wody w kolbie stozkowej pojemnosci 50 ml, ostroznie
mieszajac dodac¢ 1,5 ml kwasu octowego, 1 ml roztwo-
ru aluminonu 1 wymiesza¢. Po 5 min doda¢ 10 ml roz-
tworu we¢glanu amonowego 1 ponownie wymieszac.

Badany weglan sodowy krystaliczny -odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli powstate po 10 min zabarwie-
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu poréwnawczego sporzgdzonego
Z roztworu wzorcowego, przygotowanego jednoczesnie.

5.3.11. Oznaczanie zawartoSci wapnia i magnezu (w
przeliczeniu na Mg)

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Czern eriochromowa T, mieszanina wskaznikowa,
przygotowana wg PN-81/C-06501 p. 2.6.9.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10% (m/m).

c) Papierki wskaznikowe uniwersalne

d) Roztwor buforowy pH 9.5 + 10 przygotowany
wg PN-82/C-04950 p. 2.4.3.

e) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Mg?" przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39 i rozcieAczony
w stosunku 10 : 90; 1 ml rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,1 mg Mg’

f) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwor o c(di-
-Na-EDTA) = 0,01 mol/l, przygotowany wg PN-82/
C-04950 p. 2.5.6.

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
weglanu sodowego krystalicznego rozpusci¢c w 90 ml
wody w kolbie stozkowej pojemnosci 250 ml, roztwor
zobojetni¢ roztworem kwasu solnego do pH 7 wobec
papierka uniwersalnego (okoto 12 ml). Roztwor ogrzac
do wrzenia, ostroznie gotowa¢ w ciggu 5 min i ochlo-
dzic.

Nastgpnie do roztworu doda¢ mieszajac 1 ml roztwo-
ru zawierajacego 0,1 mg Mg?’, 5 ml roztworu buforo-
wego, 0,1 g mieszaniny wskaznika czerni eriochromo-
wej T 1 miareczkowaé z mikrobiurety roztworem werse-
nianu dwusodowego do przejscia fioletowego zabarwie-
nia roztworu w niebieskie. _

Jednoczesnie zmiareczkowaé roztwor kontrolny, za-
wierajacy w tej samej objetosci 1 ml roztworu zawie-
rajacego 0,1 mg Mg?’, te same ilo$ci roztworu bu-
forowego 1 mieszaniny wskazZnika.

Zawarto$¢ sumy magnezu i wapnia (w przeliczeniu
na Mg?") obliczyé w procentach (Xs) wg wzoru

(Vi - V3 - 0,000243 - 100

Xy = (4)
m
w ktérym:
Vi — objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego

o stezeniu $ciSle c(di-Na-EDTA) = 0,01 mol/I,
zuzytego do miareczkowania badanego roz-
tworu, ml,

V, — objeto$¢ roztworu wersenianu dwusodo-
wego o stgzeniu $cisle c(di-Na-EDTA) =
= 0,01 mol/I, zuzytego do miareczkowa-
nia kontrolnego roztworu, ml,
ilo$¢ magnezu odpowiadajaca 1 ml roz-
tworu wersenianu dwusodowego o stg-
zeniu scisle c(di-Na-EDTA) =
= 0,01 mol/l g.

m — odwazka badanego we¢glanu sodowe-

go, g.

W razie konieczno$ci do wyniku oznaczania wpro-
wadzi¢ poprawke na zawarto$¢ magnezu i wapnia
w kwasie solnym, wyznaczong doswiadczalnie po odpa-
rowaniu 12 ml roztworu kwasu solnego.

Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwoch row-
noleglych oznaczan nie powinna przekracza¢ 0,0006%.

5.3.12. Oznaczanie zawartoéci potasu (K")

5.3.12.1. Aparatura

Fotometr ptomieniowy z kompletnym wyposazeniem

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy sp. cz., roztwor 10% (m/m) —
roztwor B. Wszystkie roztwory podstawowe 1 roztwory
porownawcze, a takze wodg¢ stosowang do ich przy-
gotowania, przechowuje si¢ w naczyniach polietyleno-
wych lub kwarcowych.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwor | + 4

c) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony K, przygoto-
wany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49 1 rozcienczony
w stosunku 2 : 98,

1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego 0,02 mg K*
roztwor A.

d) Woda demineralizowana lub podwdjnie destylo-
wana z naczyn wzorcowych.

5.3.12.3. Przygotowanie do oznaczania

a) Przygotowanie roztworu badanego. 1,00 g badanego
weglanu sodowego krystalicznego rozpusci¢ w 30 ml
wody w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml, mie-
szajac ostroznie dodac¢ 2,5 ml roztworu kwasu solnego,
dopetni¢ objetos¢ roztworu woda do kreski 1 ponownie
starannie wymiesza¢ (do analizy wziag¢ nie mniej niz
dwie odwazki preparatu).

b) Przygotowanie roztworow wzorcowych. Do szesciu
kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml wprowadzi¢ po
20 ml wody, 24,3 ml roztworu B i podane w tabl. 3
ilo$ci roztworu A (roztw6r B wprowadzi¢ w ilosci row-
nowazne] do zawarto$ci sodu w badanym roztworze).

0,000243 —

Tablica 3
Zawarto$¢ potasu Zawarto$¢ potasu
Ilo$¢ roztworu W roztworze W roztworze wzorcowym
A, ml wzorcowym, w przeliczeniu na
mg/100 ml preparat, %

0,0 0,00 0,000
0,5 0,01 0,001
1 0,02 0,002
2 0,04 0,004
4 0,08 0,008
6 0,12 0,012

Oqutds'é kazdego roztworu dopelni¢ woda do kreski
1 dokladnie wymieszac.
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5.3.12.4. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie wyko-
na¢ w ptomieniu propan-butan-powietrze, wykorzystu-
jac linig analityczng potasu 766,5 nm.

Scisle przestrzegajac ustalonych w instrukcji warun-
kéw pomiaru nalezy zmierzy¢ absorbancj¢ wody sto-
sowane] do przygotowania roztworow, badanego roz-
tworu i roztworéw wzorcowych w kolejnosci wzrasta-
jacych stgzen potasu. Nast¢pnie przeprowadzi¢ pomiary
w odwrotnej kolejnosci, zaczynajac od st¢Zzenia naj-
wyzszego 1 wyliczy¢ $rednie arytmetyczne wartosci
absorbancji dla kazdego roztworu, uwzgledniajgc jako
poprawke wynik otrzymany dla pierwszego roztworu
WZOIrcowego.

Po wykonaniu kazdego pomiaru rozpyli¢ wodg.
Z otrzymanych wynikéw dla roztworéw wzorcowych
wykresli¢ krzywa wzorcowa w uktadzie wspoéirzednych,
odktadajgc: absorbancj¢ na osi rz¢ednych, a zawarto$¢
potasu w przeliczeniu na preparat na osi odcigtych.

Zawarto$¢ potasu wyznaczy¢ z krzywe] wzorcowej
. lub metoda roztworéw granicznych.

Oznaczajac zawartos¢ potasu metoda roztworow gra-
nicznych nalezy dokona¢ pomiaréw dwodch roztwordw
poroéwnawczych 1 roztworu badanego.

St¢zenie potasu w jednym z roztworéw wzorcowych
powinno by¢ nizsze, a w drugim wyzsze, nizZ w roztwo-
rze badanym. Zawartos¢ potasu obliczy¢ w procentach
(Xs) wg wzoru

p [ (p2-p1) “(a-a)) 100 .
=L o+ ] :
L a: - a m - 1000
w ktorym:
p1 — zawartoS¢ potasu w roztworze wzorcowym
o nizszym stezeniu, mg/ 100 ml,
p2 — zawarto$¢ potasu"w roztworze wzorcowym

o wyzszym stezeniu, mg/100 ml,

a — wskazania przyrzagdu przy pomiarze roztworu
badanego, w podziatkach skali,
a; — wskazania przyrzadu przy pomiarze roztworu

wzorcowego O nizszym stg¢zeniu, w podzial-
kach skali,

a; — wskazania przyrzagdu przy pomiarze roztworu
wzorcowego O wyzszym st¢zeniu, w podzial-
kach skali,

m — odwazka badanego wegglanu sodowego, g.

Dopuszczalna réznica migdzy wynikami dwéch row-
nolegtych oznaczan nie powinna przekracza¢ 10%.

5.3.13. Oznaczanie zawartosci arsenu

5.3.13.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-81/
C-04511 p. 2.3.2 ze szklanymi rurkami o $rednicy 2 =+
3 mm.

5§.3.13.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04511 p. 2.3.3 oraz p-nitrofenol — wskaznik, roz-
twor 0,2% (m/m), przygotowany wg PN-81/C-06501
p. 2.2.28.

5.3.13.3. Wykonanie oznaczania.. 500 g badanego
weglanu sodowego krystalicznego rozpusci¢é w 15 ml
wody, w kolbie aparatu do oznaczania arsenu. Roztwoér
ostroznie zobojgtni¢ roztworem kwasu solnego wobec
I = 2 kropel roztworu p-nitrofenolu, dopetnié objetosé
roztworu wodg do 30 ml. Dalej oznaczanie wykona¢
wg PN-81/C-04511 p. 2.3.6.

Badany weglan sodowy krystaliczny odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli obserwowane po 1,5 h zabar-
wienie papierka bromortgciowego wywolane przez roz-
twor badany nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie
papierka bromortgciowego wywotane przez roztwor po-
rownawczy, przygotowany jednocze$nie 1 zawierajacy

w tej same] obj¢tosci:
dla odczynnika ch.cz. — 0,0005 mg As,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,001 mg As,
dla odczynnika cz. — 0,0015 mg As

i te same ilosci odczynnikow.

KONTIEZC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Przedsi¢gbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne® Gliwice — Zaktad
Odczynnikow Chemicznych Lublin.

. 2. Istotne zmiany w stosunku do BN-73/6191-50

a) zaostrzono wymagania dla wszystkich gatunkéw produktu,
dostosowujgc do wymagan normy RWPG CT COB 1749-79,

b) ztagodzono wymagania dotyczace zawarto$ci zelaza dla gatun-
ku cz. dostosowujac do wymagan normy RWPG CT C3B 1749-79,

¢) wprowadzono metody badan zgodne z normag RWPG CT
CDOB 1749-79,

d) wprowadzono nowy sposbéb wyrazania stgzen roztworéw
w molach na litr. _

3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-

towania probek ’

PN-82/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
fosforanow w bezbarwnych roztworach metodg kolorymetryczng

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
arsenu .

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
metali ciezkich

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkdw metodg turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczanéw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawar-
tosci zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyja-
nianu (rodanku) amonowego

PN-82/C-04522 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
kwasu krzemowego w bezbarwnych roztworach metoda kolory-
metryczna

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogélnego me-
toda destylacyjng
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PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartosci kationu gléwnego skladnika

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow
i roztwordw pomocniczych

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna.
wskaznikow

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna.
kolorymetrii 1 nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towania $redniej probki laboratoryjne;j

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoplytowe czterowej-
$ciowe bez skrzydel drewnianych 800X1200-EUR

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawartoscig.
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane. Beczki

BN-77/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte, plaskie bez fald bocznych, zgrze-
wane

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamknigcia.
Wymagania i badania

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCh
do odczynnikéw chemicznych
4. Normy migdzynarodowe
RWPG CT C3B 1749-79 PeakTuBbi.

-BOAHBbIH — norma zgodna.

Przygotowanie roztworow

Przygotowanie roztworéw do

Znaki

Hatpuit yrinexkucasiit, 10-

5. Symbol wg SWW

<ch.cz. — 1331-43,
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42.

6. Autor projektu normy — mgr inz. Jadwiga Ploucha — Przed-
sigbiorstwo Przemystowo-Handlowe ,,Polskie Odczynniki Chemiczne”
Gliwice, Zaktad Odczynnikéw Chemicznych, Lublin.

7. Inne dokumenty — ZN-79/ZZG-111-177 Bgbny transportowe
zwijane z papieru. Ogélne wymagania i badania.

8. Inne metody. Przy oznaczaniu zawarto$ci chlorkéw, siarki,
fosforandéw, azotu catkowitego, kwasu krzemowego, 7elaza 1 metali
cigzkich, jako metody arbitrazowe przyjmuje si¢ metody fotokolory-
metryczne, lecz dopuszcza sig:

— oznaczanie chlorkéw metodg wizualng wg PN-82/C-04518
P 2:3.3;

— oznaczanie
C-04519 p. 2.3.2.,

— oznaczanie fosforanow metodg wizualna,

— oznaczanie azotu calkowitego metoda wizualna,

— oznaczanie kwasu krzemowego metoda wizualna,

— wykonanie zakonczenia oznaczania zelaza metodg wizualng
lub metodg kolorymetryczna z zastosowaniem 2,2-dwupirydylu wg
PN-81/C-04521/02.

Dopuszcza si¢ wykonanie oznaczania potasu przy zastosowaniu
innych gazow palnych i innych aparatow zapewniajacych konmeczng
dokladnos¢ metody.

siarki o0golnej metoda wizualng wg PN-82/



