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Grupa katalogowa X 11

1, WSTEP

1,1, Przedmiot normy., Przedmiotem normy jest sdd metaliczny otrzymywany w wyniku
elektrolizy stopionego wodorotlenku sodowego,

1,2, Rodzaje, W zalezno$ci od formy zewnetrznej rozrdéznia si¢ 2 rodzaje sodu me-

talicznego:
lany - L,
w pryzmach - P,

1,3. Gatunki, W zaleznosci od zawartodci potasu rozrdznia sie dwa gatunki sodu

metalicznego: I 1 IT,

1,4, Przyktad oznaczenia sodu metalicznego lanego w gatunku I:
S6pD METALICZNY L I BN-65/6012-01

1.5, Normy zwigzane

PN/C-04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prdébek i przygotowanie drednie]
prébki laboratoryjnej. Tytvezne ogélne

PN/C=-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztwordéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-61/H-84020 Stal wegglowa konstrukeyjna zwyklej Jjakosci ogélnego przeznaczenia,
Gatunki

2. WYMAGANTA TECHNICZNE

2,1, Wymagania ogdlne. S6d metaliczny powinien byé produktem jednorodnym, barwy
srebrzystobialej, nie zawierajgcym na swej powierzchni innych zwigzkdw noza cwentual-

nie wystepujacymi tlenkami sodu,

2.2, lymaganis soezegdlowe

Wymagania Gatunki
I i
a) Alkalicznoéé ogdélna w przelicze-
niu na séd metaliczny, %, co najmniej 99,5 99,5
b) Potasu, %, najwyzej 0,5 1,0
c) lelaza, %, najwyze} 0,02 0,02
d) Metali ciezkich wytracanych siar-| powinien odpowiadaé badaniom wg
kowodorem 4.2.4
e) Ciggliwosé powinien odpowiadaé badeniom wg
4.2.5

Zjednoczenie Przemystu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 21 grudnia 1965 r.
joko norma obowiazujgca w zakresie produkcji od dnia 1 lipca 1966 r.
(Mon. Pol. nr 3/1966 poz. 24)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE Oruk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd.0,70 Nokt. 2100 +137 Zam. 983/66 T.109 Cena z! 3,60
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3. OPAKOWANIE, PRZCCHOWYWANIE I TRANSPORT

3,1, Opakowanie, S6d metaliczny lany nalezy pakowadé w hermetyczne bebny z blachy
stalowej pojemnosci 40 = 50 kg netto. Bgbny na ztaczach powinny byé szczelne,
S6d metaliczny w pryzmach nalezy pakowadé w beczki z blachy stalowej, o pojemnosci

80 + 90 kg netto, z zamkniecliem Jak baiiki do mleka, z uchwytami do transportu.Séd me-
taliczny po nalaniu do bgbnéw i zatadowaniu do beczek nalezy zabezpieczyé przed utle-
nianiem si¢ zalewajac jego powierzchnie odwodniong naftg lub odwodnionym olejem tran-
sformatorowym,

Na b¢bnach i beczkach nalezy umiescié¢ napis zawierajacy:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg 1.4,

¢) wage brutto i netto,

d) numer partii.

3.2, Przechowywanie, S6d metaliczny nalezy przechowywaé w krytych suchych pomiesz—

czeniach, Poziom podtogi sktadowiska powinien by¢é powyzej poziomu ziemi.

Niedozwolone jest przechbwywanie sodu metalicznego w jednym pomieszczeniu z kwa-
sami, wodg i wodnymi roztworami zwigzkdw oraz substancjami tatwo zapalnymi., W poblizu
sktadowiska nie wolno rozpalaé ognia, W magazynach sodu metalicznego nie wolno insta-
lowaé rurociggdéw wodnych i parowych.

3,3, Transport, S6d metaliczny powinien byé przewozony z zachowaniem $rodkdéw os-

troznosci, jak w przypadku przewozu artykuildw wybuchowych, oraz w warunkach okres$lo-
nych w 3,2, W przypadku ustawienia bebndéw z sodem metalicznym w kilku warstwach nale-
zy nastepng warstwe ukladaé na deskach, a nie bezpodrednio na bebnach,

4, BADANIA TECHNICZNE

4,1, Pobieranie prébek, Nalezy stosowaé¢ zasady wg PN/C-04507, 2Z partii produktu

podlegajacego odbiorowi nalezy pobraé w zaleznosci od 1licznosci partii nastepujgce
liczby opakowari.

—
Liczba opakowar, jakag nalezy wysiaé do

Liczba opakowan w partii ! ”
nobrania prdébek

do 15 4
16 = 63 5
powyzej 63

Prébki jednostkowe nalezy pobraé zglebnikiem (wg rysunku) wycinajgc Jje 2z bloku
sodu metalicznego i szybko umieszczajgc w sioju z odwodniong naftag lub odwodnionym
olejem transformatorowym., Masa $redniej prébki laboratoryjnej powinna wynosié 50 g.

Pobrane proébki umiedcié w dwéch czystych suchych stoikach szklanych, do Kto-
rych uprzednio nalano odwodnionej nafty 1lub odwodnionego oleju transformatorowego
w takiej ilo$ci, aby wszystkie kawalki sodu byly pokryte nafta lub olejem. Stoiki po-
winny byé zacpatrzone w dobrze doszlifowane korki szklane,

Na stoikach nalezy umiescié etykiete z napisem zawierajgcym:

a) nazwe produktu,

b) numer partii,

¢) znak i numer normy,

d) date¢ pobrania préby oraz podpis pobierajacezo prébki,

Jedna prébke nalezy uzyé do analizy, druga przechowywaé przez okres trzech mie-
sigecy na wypadek analizy rozjemczej. '
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Nr czesci Nazwa czedci Liczbe lateriak Wyniary
na rysunku sztuk mm
Rurka 1 stal St2 wg 24/16 X 450
1 i PN-61/H-84020 # 24/
Raczke 2 stal St0 wg 15X 100
2 aes PN-61/H-84020 ?
3 Pret 1 B g TX475
4 Pret (raczka) 1 " g 10X 245
5 Korek 1 u g 13X 10

4,2, Rodzaje badan

4,2,1, Oznaczanie ogdélnej alkalicznodci w przeliczeniu na séd metaliczny

4,2,1,1, Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy odwodniony.

b) Kwas solny cz.d.a,, roztwér O,1in,

¢) Oranz metylowy O,i-procentowy roztwdr alkoholowy,
d) Woda destylowana nie zawierajaca Cﬁz. ‘
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4,2,1.2. Wykonanie oznaczania, Wyjaé ze stoika kawatek sodu metalicznego i do-
ktadnie oczys$cié Jego powierzchni¢ z nafty lub oleju transformatorowego przez staran-
ne osuszenie bibulg do sgczenia.Ze srodka tak przygotowanej prébki szybko wycigé oko-
o 2,5 g sodu metalicznego i zwazyé go, w uprzednio zwazonym naczyinku wagowym, 2z do-
kadnodcig do 0,0002 g. Wszystkie te operacje nalezy wykonywaé szybko, w celu zapo-
biegniecia utlenieniu sie¢ sodu metalicznego, Odwazke sodu metalicznego przeniesé przy
uzyciu pincety do zlewki szklanej pojemnosci 200 + 300 ml, do ktérej uprzednio nalano
60 ml alkoholu etylowego, i nakryé naczynie szkielkiem zegarkowym. Po rozpuszczeniu
sodu metalicznego oplukaé szkielko zegarowe woda destylowang, =zbierajgc roztwér do
zlewki i dodaé do roztworu etylenu sodowego 30 + 40 ml wody destylowanej. Otrzymany
roztwér przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnodci 1 1 i dopelnié objetosé
woda destylowana do kreski. Roztwér dobrze wymieszaé. Roztwdér ten stuzy do oznaczania
ogdélnej alkalicznosci zelaza i metali cigzkich,

7Z tak przygotowanego roztworu odmierzyé pipeta 25 ml do kolby stozkowej pojemnos-—
ci 250 ml i miareczkowaé O,1in roztworem kwasu solnego uzywajac Jjako wskaznika oranzu
metylowego,

Alkaliczno$é ogdélnag w przeliczeniu na sdéd metaliczny (X,) obliczyé w procentach

wg wzoru
V-0,0023-.1000- 100 V - 9,2
X = =
25 -G G

w kKtérym:
V - objetosé $cidle 0,1n roztworu kwasu solnego zuzyta na zmiareczkowanie
prébki, ml,
0,0023 - ilo$¢ sodu metalicznego odpowiadajaca 1 ml $cis$le 0,1n roztworu kwasu
solnego, g,
G - odwazka badanego sodu metalicznego, g.

4,2.2, Jakosciowe oznaczanie nieznacznej zawartosci potasu., Przy nieznacznej za-

wartosci potasu zezwala si¢ przeprowadzié préby jakodciowe z kwasem nadchlorowym wg
nastgpujgce) metody. Zgodnie z 4,2.1.2 odwazyé okoto 2 g sodu metalicznego z doklad-
noscig do 0,001 g i przenieéé go przy uzyciu pincety do zlewki, do ktérej uprzednio
nalano 80 ml alkoholu etylowego, Po rozpuszczeniu sodu roztwér przesaczyé i przeniedé
ilosciowo do cylindra. Po dodaniu do roztworu 2 ml kwasu nadchlorowego nic powinien
wytrgcié sig bialy osad. W przypadku powstawania osadu nalezy wykonadé oznaczanie
zgodnie z 4,2,3.

4,2,.3, Tloéciowe oznaczanie zawartosci potasu

4,2.3.,1, Odeczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.,a. (1,19).

b) Alkohol etylowy odwodniony,

c) Kwas octowy lodowaty cz.d.a,

d) Kwas octowy cz.d.a., roztwér 20-procentowy.

e) Cctan sodowy cz.d.a.

g) Azotynokobaltan sodowy roztwér przygotowary w nast¢pujacy sposéb: w 250 m! wo-
dy destylowanej rozpuscié 50 g azOtynokobaltanu sodowego cz,d,2, i 25 g octanu <odo-
vego cz,d.3. Roztwir odstawié ne dobe i przesgczyd.

h) Fenoloftalgina 0O,i-preceontawy roztwér alkoholowy,

4.2.3.2, Wylkonanie oznaczania, Z prébki sodu metalicznego przygotowanej Wwg

4,2,1.2 wycigé okoko 2 g hadanego produktu i zwazyé =z doktadnodcig do 0,0002 g w
uprzednio zwazonym naczy:iku wagowym., Prébke przeniedé przy uzyciu pincety do zlowki
porcelanowej pojemnosci 100 ml, do ktdérej uprzednio nalano 60 ml alkoholu etylowego,
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Roztwér zobojetnié kwasem octowym lodowatym lub kwasem solnym w obecnosci fenololta-
leiny jako wskaznika i odparowaé prawie do sucha na tazni wodnej. Roztwdér nalezy czg-
sto mieszaé, aby wytracone krysztaly nie przywarty do dna zlewki, Osad rozpusdcid
w 10 ml wody destylowanej, dodaé 0,5 ml 20-procentowego roztworu kwasu octowego
i w ciggu 5 min dodawaé po kropli, przy jednoczesnym mieszaniu, 10 ml roztworu azoty-
nckobaltanu sodowego. Noztwér odstawié¢ na 3 godz w celu opadniegcia osadu, po czym
przesaczy¢ go przez uprzednio przemyty i wysuszony w temperaturze 100 + 11000 oraz
zwazony z doktadnoscig do 0,0002 g lejek Schotta nr 1 albo przez $cisly saczek z bi-
buty. Osad na lejku przemy¢ 3 razy 20-procentowym roztworem kwasu octowego, biorac za
kazdym razem do przemycia po 5 ml kwasu, a nast¢pnie 2 razy alkcholem etylowym bioragc
za kazdym razem 5 ml alkoholu, lejek z osadem suszyé w temperaturze 100 = 11000 do
statej masy, chYodzié w eksykatorze i zwazyé z dok}adnoscig do 0,0002 g,
Zawarto$é potasu (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

G, . 0,1721 - 100 G, - 17,2
XZ: =
G G

W Ktérym:
G, - masa wysuszonego osadu, g,
0,1721 - iloié potasu zawarta w 1 g osadu odpowiadajgcezo wzorowi KzNaCo(Noz)G.H?O,
G - odwazka sodu metalicznego, )

g

4.2.4, Oznaczanie zawartosci zelaza

4,2.4,1, Udczynniki i roztwory

a) Alkohol izoamylowy.

b) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

¢) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a.

d) Kwas siarkowy cz.d.a,, roztwér 4n,

e) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

f) Fenoloftaleina 0,1-procentowy roztwér alkcholowy,

g) Neztwdr wzorcowy Fe+3 przygotowad wg PN/C-06500, z otrzymanego roztworu pobrad
10 ml do kolby pomiarowej pojemnosci 1 1, dopelnié wodg destylowana do kreski, 1 ml
tego roztworu odpowiada 0,00001 g Fe+3. lozcieiliczonego wzorcowego roztworu zelaza na-
lezy uzywaé tylko w dniu jego przygotowania.

4,2,4.2, Viykonanie oznaczania, Do zlewki pojemnosci 150 ml odmierzyé pipetg 25 ml

roztworu przygotowanego wg 4,2,.1.2, Roztwér zobojetnié kwasem solnym wobec fenolofta-
leiny, dodaé 0,5 ml kwasu azotowego, ogrzewaé do wrzenia, a nastepnie ochtodzié, Roz-
twér ten przenieié ilosciowo do cylindra pomiarowego pojemnodci 50 ml 2z doszlifowa=-
nym korkiem., Do roztworu w cylindrze doda¢ 0,5 ml 4n roztworu kwasu siarkowego, 5 ml
roztworu rodanku amonowego i 10 ml alkoholu izoamylowego., Roztwér w cylindrze dopel-
ni¢ wodg destylowana do objetosci 50 ml, Do drugiego takiezo samego cylindra wlaé
3 ml wody destylowanej, 0,5 ml 4n roztworu kwasu siarkowego, 5 ml roztworu rodanku
anonowezo i 10 ml alkoholu izoamylowego i dodaé z mikrobiurety wzorcowego roztworu ze-
laza do uzyskania jednakowej intensywnosci zabarwienia warstw alkoholowych w obydwu
cylindrach,
Pordéwnanie intensywnodci zabarwienia sprawdzadé za kazdym razem po wstrzadnieciu

zawartodei obydwu cylindréw.,
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Zawartodé zelaza (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

- 0,00001 - 100 - 1000 _V

v
X, = -
o 25 G 25 - G

w ktérym:
V -objetodé wzorcowego roztworu zelaza zuzyta do oznaczania, ml,

0,00001 - ilo$é zelaza w 1 ml wzorcowego roztworu zelaza, g,
G - odwazka badanego sodu metalicznego wg 4.2.1.2.

4.2.5. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich wytrgcanych siarkowodorem

4.2,5,1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér 10-procentowy,
¢) Woda siarkowodorowa $wiezo przygotowana,

4.2,5,2, Wykonanie oznaczania, Do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml przeniesé
200 ml roztworu przygotowanego wg 4.2.1.2., Roztwdér zobojetnié wobec papierka lakmuso-
wego 10-procentowym roztworem kwasu solnego, nastepnie dodaé¢ 5 ml kwasu solnego(1,19)
i przepuszczaé w ciggu 5 min siarkowoddér lub dodaé 10 ml Swiezo przygotowanej wody

siarkowodorowej.
Produkt odpowiada wymaganiom normy, Jjezeli po przepuszczeniu siarkowodoru lub po
dodaniu wody siarkowodorowej nie wytrgca si¢ osad i roztwdér nie ciemnieje.

4.2,6. Oznaczanie ciggliwogei

4.2,6§1. Przyrzgdy. Prasa laboratoryjna. W matrycy znajduje si¢ otwér o powierz-

chni 1 mm“,

4,2.6.2, Wykonanie oznaczania, Z kawalka sodu metalicznego o masie okolo 10 g

wycisngé przez otwér w matrycy nitke sodu diugos$ci okolo 25 cm,
Produkt odpowiada wymaganiom normy, jezeli nitka ta przy skre¢caniu nie tamie sig.

KONTIEC
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