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I. WSTI~P 2.2. Rodzaje. W lakil l('~ci " d g;;,I(l ~L·i II<1 S\ PP\l l'.! 

rP/róilli~ 1 ~ i \' II pdlll i ~l ll i c' P LiIl. 1 r"t!/: I) l'. \l/11~1(/\lllc': 

1.1. Przedmiot normy. I' r/c'd mi , 1l,' 1ll Il o rm\ j e' l ~i:t r - L - kk ~ i . 

,·/;111 ~()d(ll\\ h c'/ lI ()d ll~ I l'l' h lliL'/ Il~ . ()tr/y lll yw;lll) jakp 

prpd ll~l lihooll\ pr/\ pn,d ll kcj i II I,')~iell ~/ lli L'/ ll\ c h 

,, 1':11 pr/\ prpdli~l'ji ~1I; I ~ li ,ol llL'gl> l ,,, I i pr/l'lll\~ I ()\\ 'cj 

i ~1I ~ 1 '1 1 ,i;lr~"'.Il'!:!\l. 

1.2. Zakres s t() ,~cmania normy. Sia rL'/; 11l :.;nd()wy bL'/ 

lI"dll\ ln'hl li, .' II\ , I I'~('":IIl\ jC'1 gk'Il' llic .j<lk( , SUrl)

\\ic·,· d,) pr(ldll~c' ji '/ Ua /\\\~k!:!,) I "plH·/lll'!:!P , II PrI ':
Ill~ ,k P: 1I 1 I c'rlIIL'I~ 111 . II J,',J,lc' lllli c'/\ 111 , ~ (" IllL· IIL·i'Il ~ 111, 

!:!; lrbar~ ~111I I ill ll\c·h lIr;11 II r hL'm ii g()~ p(ldarL'/cj. 

c - c i~'i ~i 

2.3. Gatunki . W 1;l k i l l<)~l' i (,d lilll;l rl P'(· i gil'l\l lll'g" 

~Uadlli~ ; 1 i !< llli cc/\ "l"/C ll r (l/n')/ l li~1 ,i\' II ,)dllli;III;IL·1i 

M i B dll ;1 gatullki ()/ ll al'/ IlIIl' r /\ Ill ~ ~illli (1 11;1111 1 I I II 

2.4. Przykład oznaczen ia 
<I) ., i arL'!< l llli ~ptl() lI l'!:! (l hl'/lI ,,,IIlL'g') Ic',· hl,i" lIlc'g,' 

\\ pr ll~/~ lI . Il,Li/a.!li k kki cg\l: 

SI \ tWI. \, SOJ)() \\ ' ) 1111.\\( 1I1') II (11'1< l') 1'1 

II i\ X(,/ I,O II, ).' 

h) ~1: II L·I; l l lli ,Ptl""L'g') hl'I \\"d l l l'gll Ic', II "" Iii' "" 

2. PODZIAł. I OZ NACZENI E llli c l () IlL'gP. !:!:Illiilk ll I I : 
SI \Rt'Z ,\ i\ S()J)O \\ ) 1I1/ \\ ()I" \ II ( II", /,) \I II 

2. 1. Odmian )', ZL' 1I /!:!1"'dli 11 , 1 p", :1(' rll/r()ill i ;1 SIl,' Il i\ xe, / hO le, .'i.' 

11'/\ "dl1li"ll ~ ~ i :lrc/ ;llIlI ~(l Li o \\ q.:" j.,I \\ " t!il C!:!() tL'l'h-

1l1l" / l lc'!:!il . ('/ il : IL' /( ' IIL': 3. WYMACA NIA 
I' p rn~/l' ~, 

M llli l'I (III~ . 

Ił - II hr~ 1:1l'i1. 

W \' lIl agall i ;1 d Ol \·l"/;I ( l ' P()~/l' /I'g\,lll\dl "LiJ1li;llI. ,"II 

d /;l jÓ\\ i g<lt liilk ()\\ - \\ !:! I; l hl. I . 

Tablica I 

Odllli ,",-, r------------------,------------------,---------------- -
p M II 

L C II I I 

2 J 4 5 ń 

dHlh lH' kry, ' al io n)' 
pr(l~/ek 

plove, krysl:l l io l1\ Ilil..'rl..'!l tlbnh: li; II"II ;\ 

hl lIarlla 

L' I S'JIUan U ,,,dl>"l'!!" ( a ,SO,) . 'i (III / m) , L'< , n:lj· 

111 11 iq 
d) Sllh ... t~lIll"j i nh.·rll/pl.l:-'/l·/;_d n~ ..... h \\ \\ od,it.>. (11 ("l i nI) , 

11 :11" ~ h'J 
l · ) W,dlilch ," a,!"" IV pudloL'ni" na H,SO,. Ii ( III / m) . 

na.l'" iej 
n ŻL'i al:1 (h"' ), "'i (m / III) , najwyh'j 

gl S i:lruanll l ·) 11" ' " l'g(' (LI1 S0,1. (Y, ( III/ III) , 11~ljw yiL'j 

Iq ML'I: "i ci,i,idl (Ph). 'i (III / III ), l1".jll )7l'j 

I) CI1 I"r, ()\\ II PU L'iIL'/l'llll l 11.1 NaCI. I!i (III / liiI. 1lal

\\ ~ ie j 

j) Su h'lancJ I <lrgall,ol ll c h 

h i:lła 

<) x 

0 ,5' 1 

0. 1 
0 ,05 
n,5 

IUlO l 

0.2 

bi" !:I I 

95 

0 ,20 

1.5 
wg 

Zgłoszona przez Instytut Chemii Nieo rgan icznej 

odr il' ni t' m "','" i"hl n, 

9 1 95 

2.5 

J 
0,25 0 .20 

111 1..' 1l
"

rJn ;dinlj(' "' 1,' 
111C' Il ('rmi.ll ii' ujc ",' 

4 I 1,5 

5.4 . 10 

Ustanow iona przez Dyrekto ra Insty tutu Chemii Przemysłowej dnia 25 sierpn ia 1986 r. 
jako norma obowiązująca od dn ia 1 lipca 1987 r. 

(Dz . Norm . i Miar nr 6/ 1987, poz. 16) 

WYDAWNICTWA N ORM ALIZACYJNE . ALr A·' '987 OrLI k Wyd. Norm W·wa Ark . wyd . 1,50 N ak ł . 2200 + 40 Z am 267187 

I hll !) 
luh '/<11 ~ 111 

lJl 

:U 

J 
0.25 

4 

Cena zł 45.00 
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cd . lah l. 

Od mial1y 

p M B 

Cia lU l1ki 

L c II II 

4 5 (, 7 

J50 7 520 IOO()7 1400 n il' no rm; II i/uj,' si~ k ) (j<; ,\()~Ć l1 as ypowa kg/ m ' , \I g ranicach 

I) U7 i;lrIlil'nic nil' no rmaliluje si\ n il' l1o rma lizuje . s ię 

ocbil'\\ IW !'o le i!..' li hU ~ lI (H .. ' /l'''- kwadr,tll'W~ch 

I 111111 , ' ;, (m i m) , n;ljllvi,j 

l,m"r! ( IŚC' ~Ia" li;lI'p ,m"j 0 ,5 7 1111111, 'i, (m/III ), 

naj w\i,'j 

p I7l'~i\.·w (H/l" .... itll (l hok u 11 C/ f.: k k WOIdra lll-

\\~ ch, 0 ,5 111111. " (1111 m ), C(l najl11niej 

l O' ) 

90' ) 

I) N ~I p(,l( .. bl:t\.~i l· lt/gildni l.' ll i;1 pOlllit.;d/ y dos t ~ lw l'(, i tll l hio IT~, lawaność ~lIh:-.t<lIlCji nierozpusI'c7alnych w w(ld,il' I11l)Żl~ wynosić naj wyżej 

0,21', (m i m) 

.:! ) Na P ()Lbt;J\\ll' lI/g(l(. ł l d~llIa p()mi~d /~ UO~I~I\\t.: Ó:ł i l)dhilHG_, d()pll~/C/a ~i\, inne Ll zia r nicl1h .. ' produk tu. 

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRAN SPORT 

4. 1. Pakowanit.,. Si: lrl' /:1 11 ~(, d () \\ \ hl'lwod n\' tec hnio-. . 
ny (\llm i,l ll\ P r"d /; lju I II ; J! ÓV pakować po ~O kg 
\V wo rk i p()l iL' ty iL' lloWL' \I g HN -X4/ 64 14-06, 

Si;lrc/a n ",do lly hL'/\\'Ot! 111 tcchniCl nv odmian )' P rp
d/aj u C i ,)d lll i,1 11I M 11 ;lki\ pa k pwać po 50 kg 1\ wp r
~ i pol i" t\ k IlO IIL' II~ II N-X4/ 64 14-()(i, 

Si:lroall "'1<1 "11\ hl'/ll"d Jll tL'chll iL'/ ny od mian ) B 
nakh p,lkPII;tl' II I\ "r ~i p:lpjerP II'c li g PN-76/P-790()5, 
(r;~II: l r~t ll(lIIL' I j L'dl l:! I\kl: ld k;! asfa lt ow<!. (\ w)' m i<:i
i'ach Igod lllL'h I I' N-XYO -79027 . pojc mn ośc i 50 kg , 
D "P lI ,ICI;1 ~ i ~' d (l .q;tll ~ IU /L'm ~i; I IT/.anu sodoWL'g(' bL'I
II(ldll L'g(l tL'chlliL'lnL'!!" "d mi: lny B, 

D, l pll ~/L'la ~i~ d ,,~t:1 rl.· 1;ln ic sia rCI.a nu sodowego hl'/-
1\ "dllL'gO tL'c h lll l.·/I IL'g<' w inn ym opa kow,ln iu, u/god
niolly m ll1 i ~d /) prod ll Cl'l lt l'm. ()dbi olT<j i p rlewoź ni 

kiL'm , 1:J!X'/ pi L'C/: I.j:) cym pnrd ukl przed I mian a mi ja 
~ (lści \\' ~ p(l~l)h ll iL' gpr~/~ nii wyżej wy micni o nL' o pa
kpII: lniL' pral Jll: I.I'!\.·\1ll wY lll iary "godne 7. PN- 78/ 
0 -7902 I . 

N:I b;idl Jll op;lkp\\, ln ill nalci.y u m ieśc i ć trwały na pis 
1:111 il' ra;,!cI Cl' Il<ljlllniL'j : 

a) na/l\~' IlI h Inak wyt\l lJrI1i. 
b) o/ ll aC/l'lli,' \.I!! 2.4, 
c) ll1a~~ 11L' !l1l i h rutt (l. 
d) numer p:l rt ii IlI h da tt; produk c ji , 
c ) l ic/b~ W, l r~tlV skladowa nia wg ta bl. 2, 
f) lic/h(,: W:lrstw lad owa ni a wg ta bl. 2, 

TL'L' hni ka In:lkowa nia opak owilll tra nspo rto wych 
wg PN-X 5/ 0-79252, 

W p r/yfxl d ku produktll wysyła nego lu ze m. n ależy do 
k;litkj jL'dno~tk i t r : ln ~ portowcj do ł"l ezyć do ku ment Z<l 

wiL'r<lj,!cy dunc lIg a ) -:- d ), 
Tablka 2 

Odmiall ;:1 i rpd/;I j "';:trCI.lI l lI ... 0 - l)upus/L'/Hln<.t lic/ha war:-. l \\ 

l! I) \\l'g. ll hl'/Wodll l'~ll tl'L' hlli c/ l)l't!~) 

PL 
PC I"b M 
B 

10 

5 
6 

X 
5 
5 

4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. W PO) pa d
ku stosO\\ an ia pale tY/acji jedno,tki Iad uJlkowc należy 
rO rlllPwać n,1 pa ktach (l wy miarac h 8()()X 12()()-EU R 
IV!! PN-8 1/ M-71\2 16, Ładu nl'k na p:l Icc ie pow in ien być 
1;J!IL' / picC/o n)' przed dc fp rmac j,! i pueS UW<l nil' m si(,: 
ta k. ,Iby wr,l! l . palete! t worzy ł zW:lrl<) stah iln<j jedn os tk <; 
ł ;l du nkow'l , 

4.3. Przechowywanie. Si" rCl.a n sodowy bezwod ny (L'

chni c/Jl )' n ależy przec h owywać w sucl1\'ch i C7ys tyc h 
PO lll iL's/c/e niach , Liczb,1 wars tw wo rk ów uł ożon yc h 

p ł a~k(\ w stosie - wg tabl. 2. 
4.4. Transport. Siarcza n sod owy be zwodn y techni c7-

Jl\' na ld ' l' przewoz i ć Clvs t)' m! krytymi ś rodka mi tra n
sport u zgodni e z obowi,:j7 uj ')l'Ym i prze pisa mi l), Łaclu 

nl' k po wi nien hyć n.l / l ożony rów nom ie rnie w sposó b 
labe/.p icczaj ący p rzed p'7.em ll'SZC7.a IllCm o pa kowa ll 
oraz wzajem nym uszko dzcnie m , LiCl.ba wa rstw ła d o

wa nia work ów w stosie wg ta hl. 2, 
Produk t ni e jes t ll1a teria lcm n iebezpi ecznym i nie sta

now I la g rożen l a podczas transpo rtu , 

5. BADANIA 

5.1. Program badań. Rodzajc I g ru py bada ń poda no 
w tabl. ~, 

TablICH 3 

R'ld/ai" ha d ;"1 
(ir u pa badalI 

pd nc n iepdll" 

;I ) Ba,!;,,,ie !1()staci i h"r\\'~ + + 
h) 011"'\.'1" ni " 1;1 \KI rtnśc i 

:-.ia r l '/anu SOdl)\\,ęgn + + 
, . ) OIl1 ;luan i ~ l..awartllśti 

suhs lalll'ji nil' r07pUS/cnl l-

II\ ch \\ wod zil' + + 
dl OIl1"O;lllil' la\\ arto~ci 

\\nlll~dl kwa~ó\\' + 
c) O/naoanie zawartośc i "ic-

l" /a + + 
n O/nau"l1i( 7a wa rtośc i 

:'\ 1:l n.: /~ I IlU c~ Ilkowcgo + 
g) O/II"O;ll1i" laW;'1 rt o~l.' i Ul e-

I,IIi c i,;ik ich + 

') I'alr! tnfo rmacje d o d a lkowl' p . J. 



.d . I"hl. .~ 

h ) Om.II/;"Hl· 
l'hl ,,, "Ol' 

j) O / Il ; I\. /: ttlll' ... lIh .... t : łlh · 11 l 11-

~~I lll l'/ Il \ l h 

l ) O/ndl/, ll tll '\,.'ln .... \..·1 11:\ .... \ -

P, I \\\..' I 

k.) B.l d.11 h: l 1.11 111, 111 ,1 

p l..' l lll' 11I I' pl'l ll1..' 
--+-_'-:""_--t 

B ~ l tblll : 1 lli l' pL'i lll' 1l:lki\ pr/l' prOllad /,11' p l"/ ~ kOlltro
li k:l/tkj parti i p ,,,dllklll 

nadam:1 pl'llll' Il;lk /\ pr/epro\\<ld /<l ' () "n:~II \1 P. ': 0 

Ilaj llllliej r ,l l II ! \' .l n .l k. <I tak7l' \\ p l/\ pacłkll rC"' :I
llWlJ i j~ I" ("ll I' il lll or:ll P l / \ l'tOlll \l h I lll i.ll1:lCh IV Il' 
ch Il o l(l gii p l .. d li kc ji . 

5.2. Wielkość partii. I" , rt ;\· prod llk l ll ~·.t ;tll (\ 1'1 l1aj \\ ~ -

7C[ 20 I ~ia rc/~ 1I111 ~ (tdp Iq!," hC/ \\ll d lil'g(l In·hl1iClI1C)!.O 
jedlll',i Odllli ~ 1I 1 ~ i jl'dllCgll rlld / aju IlIh Jn lllcgl ' )!.alllllk ll 
pr/l'lllac/olll'go dl .! Jl'll ll cg" IldhllHI · ~. 

5.3. Pobieranie próhek. Pr/ \ l 1ł l h il' I ,\ll l tl pn'lbd Ilak-
7 ~ "I 0"0\\ <I l' \\\l~ l'Illl' d,l!l>lll II !! I' -67/C-045UO . 
Z kaidej panil prICl Il:l l'I.(\ll l·1 1" Ild iJlL lrll ""kiy wy
brat:· II 'po~ób 1(l'()\I ~ II la k / 'l ".,! ,d II Cl n(l ~ 1'1 parti i 
liuiJ\' opa"o\\',\ll \\g lah l. ~. 

d" I) 
1(, :, 25 

2(,: Id 
6~ : 1(111 

Itll : 2:'iO 

I" li" iI' l ?511 

l'~hlil':I ~ 

1I I '/ h :t \ ' p . '~ ll \\ : II ·l . ,,(('li t.: llah.' /~ 

\\~hl : l l' d ·, p " hll l<tlll:1 j1t t'!lll ' k, 

II 
<) 

I ~ 

I ~ 

15 

II> 

Z ka7dl'go wyl(\~(l\V;IIll' g() opakowania na"';iy pobr"ć 
d\\'ie prllhki pil' III ,'lll l' . ":tid:1 " nw ,il' co najlllnil'j 
IOll g . Próbki nak ż: po bil'\'ać pl"(lhnikiem nr 15 luh 
16 \\g PN-74/ C -600()X . l:tnll\'/:ljąc gn do nkolo '/-1 gh;
boknści 'lp:tk o wania . 

W pr/~pa dku produktu \\\ ",Iallego IU /e m pr6b"i na
k il p,) hl erać pn'lbnikielll nr 15 lub 16 wg P -74/ 
C-6t)(I(l ~ / k:lidego środk;t Ir;tnSpllrtowego. nil' mn iej 
nl i I 5 mi ' I'C lalac!o ll;lI1 l'j pC)\I·il' l'/ .:hni. 

()UpU ~ /C/:t ~i\' pobier;tni l' próbd pl'l~ napełnianiu 

\I P r" ()\1 IlI h 1\;t,l!On(\1I u c!ll~t:I\\'C~ w ~ posób nkrcślo

n ~ p" I" ~ il' l . 

Po h rane j1 1'('lh~ I pinII ot\ll' na ki\ pnl,!l'Ivt, 1\ próbki; 
ogóltl.) , I k.1 (lrl' i pc> doU:tdnym wymil's/:Iuiu naki.y 
pohrać \redni,! probk \' l a horatnr~ jll ,! o 11l ", il' cn naj 
mnie j :; !iO g . 

SA . Opis bad,lI1 
SA. t. Po!>tano \-\ i.: nia ogólne. Pr/\ \" \ k(" l ~ II ,111 ill Clna 

li7) naki ~ ~ 1 0~0\'dĆ ,,<lc/'vnniki (\ ~topnlll C/)'s t ośl'i 

CI . d .'\' Ol"d / 'o ' , 'ck '" , t., Il'\\'<lil:) lub p rólln(\\\,ainej Cly
stoścr . 

5A.2. OznaClanil' zawartości siarczanu sodowego me
todą wagową I ) 

'''() 1)[' ~ 14 ~ 11'):-'51 

:; ..... 2. t. Zasada metody. Rp/puvl'Il'n il' pr(lhk i w mie
si':t ni ll ic "'"a'w ~o l n cgo i a/oIO\\'l')!.ll. ~tr;!l'l'llil' I\'(xlo\"\ '
Ikllkó\1 i !->/C/ :t " ianĆl\\- Jl'nll\\ Ill l' l;tli \\ i l'I(llIano~ c' i ,,

wych oral odd/idcllic o~adu. 
Oc!parowall i,' l'I<;~ci pr/e~:! c/ u I \ 11 \lr:ti,' ni ,' P ( '/ ,,~I :t

lości I . k\Va :-.em Si :Il"K OWylll. a v" " (lI'l':l l I \\<;glc!ll , I\lHl 

nowym \ ll"ll per:ttlll"/C 650"C d(\ , ,,,ki llla~\, Ml'lll(l<; 
n,tll' 7) " to~()w:t Ć ob,, \\ i ~I/"n\\'o II prl) p:td"u :t il;tli l 10/

jemoych. 
5A.2.2. OdCI~ nniki i n)ztwor~' 

I 
a) KII:t s ~i : lr"o,,~. r071\1(l\' (I d- II ,SO,,) ok n l" 

2 
2 \Il u l/ I. 

h) KI"I" ~()ll1y ( 1.19) , rO/l\l'(''' ' 1-+ 1 o ra l 
o c( lIC ' I) O, I \lIol / 1 pr/ygol (11V,111 \' 
C-(45)O/ () I p . 2.1. 

l: ) K \\ a.., a/Ll IO\\ ~ (1.4). 
d) Al1lollia" . r07I\o\{')\' 2 Y/i (11/ / 111) . 

\"( '/ t 1\ ó r 
PN-X 1/ 

c) Si' \'/: llI'i,111 amllI10\\\ . r()/t\lór 4(( (/1/ / 111) 

I O, I (X (III / m) . 

r) \\' l'g lall ,1I111 1l10\\\ . 1'<1 /1 \\1')J" 11 C1'\I·()n~. 

g ) Ch IOl"ck \):t \"OW \ . re '/1 vi ('> r 101 I (11/ / 11/) . 

h) Oralli \lI e l~ Ilm\ , rO/ II\(>I' 0 . 1' ; (III / III) pr/ yg.\ lll' 
\\;111) lI g PN -XI / C-06501 p. 2.2.JO 

5.4.2.3. Oznaclanie a lk aliczności próhki, .kicli p"d
Ci'a~ O/nill'lCll1ia lawanośc i wolnych k\\<JSów v\og 5.4.5.3 
\,(' / t\l Ćl r próh"i po dodanill 1'lI / 11\')l"U ol :t l1i ll n1L'I ~ I\)\\l' 

go laharwi ~i<; \1,1 H>łlo. l1 :tle)-) \l / llaO; ll' .i".i :t1""lio
no~ć \I pr/eliuelliu na Na ,CO , 

W Iym celu OcłWCl7~Ć nkolo lO g pn\bk i I dokład 

ności" <1(\ 0.01 g. odwa i k \~ pl"/cnil'Ść d" Ik\l k.i pojl' m
IH1~ci 250 mI. rn/I(u ścić \\ 100 mi \Iod~, ogl7ać do 
temperatury 50 -;- ('O"C i 1I11'/\\lI)W,IĆ \\ 1\111 sianie 
Pl"/l' l lO min . t'-.:tS1~' pni,' c\nda l' :2 > J "ropI..: \"\\/1 \I Orli 

ora n żu met)lowcgo i miarcL / k o wać \,() / 1\VorCIll kwaslI 
, ,,I nl'go (1 c( HCI ) = 0.1 nwl / I do PIl \ll;!I ,1I1C/O\\Ol"Ó)-o
W q.!, o (or,!nż(\\\'cgO ) /:I har\lil'lli il 

t\lkalil'lno~ć \\ PI/l'i lllc' l1iu na Na ,CO , (X,, ) ohliu\ć 

w prol'enta ch n ,a~o \\ )\'h wg \l /o rU 

x .. = 
v . O.005J . 100 / . . ()SI 

(l) 
111 iii 

\\ " tó rym: 
V - oh i<; lOŚĆ \"(1/1 1\(1 rL I ki"" li , pl llc !.-!o 

m 
0.0053 

o ('(Hel) = O.I()()() 1ll1l1 / l/lI i \ll'g,) do mi:t 
rl'u k owa nia. mi, 
masa odwa7ki pn'l h k i. g . 
i l, ) .~ć w<;glanu "odo\\ l'go IÓ" Ilo\\ a ina I mi 
kW<ls u ~(llllego o ('(HCI) = 0 , 1000 111 0 1/ 1. g . 

5,4,2.4. Wykonanie oznaczania . Od\l :t i )ć 0"0 10 5 g 
pn'lbk i I dok ladnośc i,! do {UJ O I g . od IV:tikC; pr/enll'~Ć 

do Ik \\ ki pojl'mllości 250 mI. rO/puściC:' \\ ' 100 mi \11 '
dy ora7 5 mi kwaslI ~,l l \1cgu (1 , 19) i 0.5 mi kw:t~1I 

(l70tl\\\ l'~o . ROI twór "g rlać do \\ I'Il'P i:1 i ul \'L \ mać 
IV tym s~a lli e pri'el. lO min . na~l<;pnie wobe.: papicrka 
wskaźnikowego ulliwl'I"salnego d odać !'Oliwoni amo
niaku d " odci'yl1u alk <.tl iczl1ego O l'a/. 10 m i 4(/( (m / m) 

r071wo ru szc7C\I\-ianu amonawego. Ponownie Llgrlac do 
\lTfL' nia i Ut/'7 yłll) wać w ty m ~tal1 i L' 10 min. po oy m 



4 BN-86/ 60 16-52 

zlewkę przykryć szkiełk iem zega rkowym oraz pozosta
wić w temperaturze pokojowej p rzez 15 min . Zawar
tość zlewki przesączyć przez tward y sąc:lek bibułowy 
do kolby po m iarowej pojemności 250 mI. Osad na sącz
ku przemyć 0.1 % (m/ m) r07twOfcm szczawianu amo
nowego do ujemnej reakcji na jon siarCi'anowy (po do
da niu 0 .5 m i roztworu kwasu solnego ( 1+ 1) oraz I mi 
roztworu chlorku barowego do 5 mi przesączu nie 
pojawia s ię z.męt nienie w ciągu 5 m in) . Roz twór z prze
myc ia dołączyć do przesączu w kolbie. dopełnić wod ą 

do kreski i wymieszać . 

Do parownicy platynowej. upri'ednio wyprażonej do 
stalej ma y w temperaturze 650 ±20°C. odmierzyć 

50.0 mi roztworu z ko lby. Parown i cę um i eśc i ć na siat
ce azbestowej o raz ogrzewać pocł w ł ,!czo nym wyciągiem 

na go rącej płytce elek trycznej lu b ma ł ym pł om i eniem 

paln ikJ. za tężając roztwór aż cło konsys tencji pasty . 
Parown i cę przenieść na trójką t porce lanowy do tyg li 
i ogrzewać ma ł ym płomie n iem pa lnika do ca ł kow i tego 

odparowania ciec7y. po czym be7Zwloczn ie u mieścić 

w piecu o te m peraturze 650 ±20°C na 15 m in . Następ
nie parownicę ochłocłzić do temperat u ry pokojowej. 
zwilżyć wyprażon" pozostałość 2 ...;- J m i roztwo r u 
kwasu siarkowego. odparować (na pal n iku lub płytce 
e lektrycznej) cło sucha i ponownie um i eśc i ć w piec u na 
20 min. Po ra7 d rugi parownicę ochłodz i ć: pozosta
ł ość zwi lżyć ma ł<! i l ości,! roZI woru węgla nu a monowego 
i odpcHować do sucha . W kO llCU parownicę z pozo
sta łością wyprażyć w piecu w temperat u rze 650 ± 20°C 
do s t a ł ej masy. oSIud7ić w eksykatorze i zważyć z do
kładności" do 0.0002 g. 

Zawartość siarc7anu sodowego (XI) ob li czyć w pro
centach masowych wg wzoru 

m, ·250' 100 
x, = ------(X" U40 +X, · 1.449 +Xó · I .2 153) = 

fil . 50 

fil , . 500 (2) 
---- - (Xo . U40 + X , . 1.449 + X 6 • 1.2153) 

11/ 

w którym : 

m, masa wyprażonego osad u w parownicy 
pla tynowcj . g. 

m - masa odważk i p róbki. g. 
X" - ,rlkalic7.Ilość oznaczona wg 5.4.2.3. 

o/, (m / m): jeżeli roztwór próbki ma odczyn 
kwaśny wobec oranżu me tylowego Xu = O. 

Xl - zawartość wolnyc h kwasów oznaczo na wg 
5.4.5 % (m / m): jeże l i r07twór próbki ma 
odC7yn a lbtlic/ny wobec o ra n żu metylo
wego X .l = O: 

X6 - i'awartość chlorków oznaczona wg 5.4.9. 
7c (m / m). 

1.J40 współczynn i k prze liczeniowy Na lCO J na 
Na 2S04. 

1.449 współczynn i k prze I iczen i owy H 2S04 na 
Na 2S04. 

1.215J współczynnik przeliczeniowy NaCI na 
Na 2S04. 

5.4.2.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń
cowy oznaczania na l eży przyjąć średn i ą arytmetyczną 

wyni ków co najmniej dwóch równo l egłych oznaczań . 

mic;dzy którymi różnica nic przekracza 0.5% wyni ku 
n i ższeg,n. 

5.4.3. O znaczanie zawartości siarczanu sodowego me
todą objętościową 

5.4.3.1. Zasada metod y. Rozpuszczenie próbki w kwa

sie so lnym i oddzielenie subs tancj i n ierozpuszczalnych. 
Wytrącenie s iarcza nów w środowisku pó łwodnym sła

bo kwaśnym roztworem chlorku barowego , dodanego 
w nadmiarze . Odm iareczkowanie nadmiaru ch lorku ba
rowego roztworem siarczanu potasowego wobec rod i
zonianu sodowego jako wskaźnika . 

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol mcty lowy lub aceton. 
b) Kwas so lny ( 1, 19) i roztwór o c( H CI) okolo 

mo l/ I. 
c) Kwas sia rkowy, roztwór 1+2. 
d) Kwas azotowy, roztwór 5% (m/m). 

e) Azotan s rebrowy. roztwór o c(AgN0 3) około 

0 ,05 mol/ I. 
f) Ch lorek amonowy. roztwór 20o/r (m / m) . 

g) Kwas oc towy, roztwór 10% (m / m). 

h ) Amoniak. roztwór 1+ 1. 
i) Wodorot lene k sodowy. roztwór o c(NaO H ) około 

2 mol/ I. 
j) Ch lorek 
I 

c( 2 BaCl 2) 

ba rowy. roztwór m Ianowany o 

0.2 mol/I. pr7ygotowa ny przez roz-

puszczcnie 24,5 g ch lo rku barowego BaCb . 2H 20, 
w wodzi e w kolbie pomiarowej pojemności I I i dopeł

nienie wodą do kresk i. Po upływ i e 24 h roztwór należy 
przesączyć przez t wa rdy sączek. 

Mianowan ie roztwo ru przeprowadzić w n astępujący 
sposób: do zlewki pojemności 250 01 1 odm i erzyć biu
re t ą 10.0 01 1 roztwo ru chlorku barowego. rozc i etlczyć 

wodą do objC;lości 100 m i i po dodaniu I 01 1 kwas u 
solnego ( 1.1 9) ogrzać do wrzenia. Do wrzącego roztwo
n I dodawać powoli kroplam i. mieszając ca ł y czas 5 mi 
rozt woru kwasu sia rkowego . 

Roztwór utrzymywać w stanie wrzenia jeszcze w cią
gu ki lku m inut. nie przerywając miesza nia. Następnie 
nakryć z l ewkę szkiełk iem 7egarkowym i p070stawić na 
łaźn i wodnej w te mperaturze 60°C na 4 h lub w tem
peraturzc otoczenia na 12 h. O sad ods<!c7.yć prze7 twar
dy sąc7ek b ibu lowy i przemyć gonlcą woJ,! do zaniku 
reakcji na jon chlorkowy (po dodaniu 0.5 m I roztworu 
kwasu azotowego o ra7. 2 + J kropli roztworu azotanu 
srebrowego cło 5 011 przes,)cZlI nie pojawia się zmęt

nien ie w ci"gu 5 min). Sącze k 7. osadem umieścić 

w u przedn io wyprażonym i zważonym tyglu po rcela
nowym. wysuszyć w suszarce. w temperaturze 110 ±2°C. 
Następn ie spop i elić. uważając, aby bibu ła nic pa l i ła siC; 
p łomieniem i wyprażyć do s ta ł ej masy w tempe raturze 
800 ±25°C. Następn i e zw il żyć osad I kroplą kwas u 
siarkowego, odparować cło sucha i ponownie wyprażyć 
I zważyć. 
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W przy padku wyraźnej zmia ny masy powtórzyć trak
towanie kwase m sia rk owym. Na leży wy kon a ć co naj
mniej trzy ró wn o l egłe oznaczania w tych samych wa
runkac h . 
Współczy nnik m o l a rn ośc i roztwo ru chl orku barowe

I 
go o c( T BaCh) = 0. 2 mol/I (K I) o bl iczyć wg wzoru 

m) Rodi zonia n sodo wy. roztwór nasyco ny, przygo to
wa ny bezpoś rednio przed wyko na niem a na li zy, przez 
rozpuszczenie szczypt y wskaźn i k a w kilku milili t rac h 
wod y. 

Spra wd zenie przyd a tnośc i roztwo ru wskaźnik a prze
prowad zi ć miareczkuj ąc roztwó r sia rcza nu po ta sowego 
roztwo rem chlo rku ba ro wego wg 5.4.3. 2k ). Za ba rwie-

m . 0, 5884 
----'-- = m . 4.28426 

0.1 3734 

ni c roztwo ru mia reczko wa nego w punk cie k o ń cowym 

(3 ) mia reczko wa nia po win no zmi e ni ć się z czerwo nego na 
żółt e od jednej kro pli titran ta. 

w któ rym: 
m 

0.58 4 

0. 13 734 

masa wyprażoncgo osadu . g, 
wspó lczy nni k przcl iLZc niowy BaS04 na 
Ha. 
za wa rtość ba ru w 10 mi roz two ru chlor

J 
ku barowego o c(- BaCh) 

2 
= 0.2000 mo ll l. g. 

Za wynik kOli cowy mia no wan ia nall'ży przyjąć śred 

ni ą arytme t yczną wyni ków. d la któ rych róż ni ca m ięd zy 

wyn ik a mi skraj nymi nic przek racza 0 ,5% wyniku ni ż

szego. 
k) Siarcza n po ta sowy. ro7twór mi a no wany o 

I 
c{ TK lSO~) = 0.2 mol/ \. Mia llowan ie roztwo ru prze-

prowad zić w nastc; puj'ICY sposób: ,I , ko lby stożkowej 
pojemnośc i 300 mi odmi e rzyć biurcl ~J 15.0 mi rOlItwo ru 

. I 
chl o rku ba ro wego o c(T BaCll) = 0.2 mo ll l. Następ-

nie d odać 10 mi roztworu chlorku amono wego, 5 mi 
roztworu kwasu oc to wego. 30 mi al ko ho lu metylowego. 
kilk a kro pel roztwo ru rodi zon ia nu sodo wego i mia recz
k ować roztwo rem sia rcza nu po taso wego d o zmia ny 
ba rwy ws kaźn i k a z czerwo nej na żółtą . 

Mi areczko wanie należy prowad zi ć powo li . dodając 
odczy nnik k ropl a mi i sta le mieszaj ~lc roztwór. W celu 
wyraź ni ej szej zmi a ny barwy w punkcie równ owałnik o
wym dodać pod ko ni ec miareczko wani a jeszcze parę 
kro pel rodi 7o nia nu i roztwo ru a mo nia ku . Na leży wy~ o

nać co naj mn iej tr7y równ oległe mia reczko wania w tych 
samych waru nkac h . 
W~pók7y nni k mo l a rn ośc i roztwo ru sia rcza nu po ta

I 
sowcgo () d T KlS04) = 0.2 mo ll l (K l ) o bl iczyć wg 

wzoru 

(4) 

w któ rym: 
K I - współC7y n n ik m o l a rnośc i roztworu chlo rku 

barowego. oznaczo ny wg 5.4.3.2j). 
V - o bję t ość roztwo ru sia rcza nu po tasowego zu

ży t ego d o mia reczko wa nia, mI. 
Za wynik k o ńcowy mian o wan ia n a le ży przyją ć ś red 

n ią a rytmetyc7n;1 wyn ikó w. dla kt ó ryc h róż nica między 
wynik ami skrajny mi nie prze kracza 0 .5% wyniku niż

szego. 
I) Ora n ż metylowy. roztwó r 0. 1% (m i m) przygoto

wa ny wg PN-8 1/C-06501 p . 2. 2.30. 

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania . Odważyć o k oł o 10 g 
pró bk i z do kładn ośc i ą d o 0.0 I g . odważk c; prze ni eść 

d o zlewki pojemnośc i 600 mi , rozpuśc i ć w 350 mi wo
d y i dodać 3 kro ple roztworu ora n żu metylo wego. 
W przy padku żółt ego za ba rwi eni a roztwo ru dodawać 

kro pla mi roztwó r kwasu sol nego o c (H C I) o koło 

I mo l/I, aż do zmia ny ba rwy na pom a ra ń czowo różow~ 

( o ra nżową ) ; na to miast w przy padku 7a barwienia cze r
wo nego lub różowego dodawać kro plami roztwó r wo
doro tl enku octo wego aż d o zmia ny barwy na żółtą. 

Na stępn ie d odać roztwo ru kwasu so lnego o c( HCI) 
o ko ł o I mol/ I d o u7 ys ka nia pomarań czowo różowego 

(oran żowego ) za ba rwi enia. D o ta k zoboję tnionego roz
two ru dodać 25 mi kwasu so lnego (1.19 ). Roztwó r 
ogrzewać mieszając w ciąg u 10 min w tempera turze 
bl is kiej wrzenia , a następnie przy kryć s 7kiełk iem zega r
kowym i pozosta wić na wrzącej ł aź n i wodnej na 30 min . 

Po os tud zeniu prze ni eść roz twó r d o ko lby po mia ro
weJ pojcmnośc l 1000 mi do pełni ć wodą do kreski 
w tempera turze 200 e i wym ieszać. Nastę pni e roztwór 
z ko lby przesączyć przez s uchy sącze k 7 b ib uły o ś red
nI eJ gęs t ośc I d o suchego naczy nia (roztwór A). 

D o ko lby s t ożk owej pojemnośc i 300 mi odmierzyć 
biuretą 15.0 mi roztwo ru A i zobojętni ć roztworem 
amonia ku wo bec pa pierka ws kaź niko wego uniwersa l
nego. D o roz two ru doda ć 10 mi roztwo ru chl o rku a mo
nowego, 5 mi roztwo ru kwasu octowego o raz 40 mi 
a lk o ho lu metylo wego (zawa rt ość a lk oho lu metylo wego 
w roztwo rze bada nym po winna \\~ynos i ć co najmniej 
50% (VI V) . Nastę pnie odmie rzyć z biurety, po kropli , 
sta le mieszaj ą c . 15 mi roztworu chl o rku barowego i do 
dać kilka kro pe l roztwo ru rod izo ni a nu sod o wego. Nad 
miar jonó w ba rowych odmia recz k ować roz two rem sia r
czanu po tasowego d o zmiany barwy ws kaźn ik a na żół

tą . Mie reczkować po wo li , dodając odczy nnik kropla mi 
i sta le mieszając roztwór. W ce lu wy ra ź niej szej zmia ny 
ba rwy pod ko niec mia reczko wa nia d odać jeszcze parę 
kro pe l roztwo ru rodi zo nia nu sodo wego i roztworu 
a mo niaku. 
Za wa rt o'ć sia rcza nu sod o wego (Xd o bli czyć w % 

wg wzoru 

( VI' K I - V2 • K l) 0.Oł42 . 1000 · 100 

m . 15 
- (X 3 ' 1,4482 + X4 • 2,5433 + Xs . 0 ,8798) = 

( VI ' KI - V2 • K 2) • 94 ,67 (5) 

m 
- (X3 . 1,4482 + X 4 • 2,5433 + Xs . 0 ,8798) 
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w którym: 
VI - objętość roztworu chl o rk u ba rowego do

da nego w nil dmi il rze do częśc i roztwo ru 
A odmierzonej do mia reczkowil ni il, m!, 

K I - współczynnik molarnośc i roztwo ru chl o r
ku ba rowego oznaczony wg 5.4.3.2j), 

V 2 - obj ę t ość roztwo ru siil rcza nu po taso wego 
zuży t ego do od mia reczkowan ia nadmia ru 
chlork u ba ro wego. m!, 

K 2 współczy nn i k mo l a rn ośc i roztwo ru siar
cza nu po tasowego oz naczo ny wg 5.4.3 .2k), 

m ma sa odwilż k i prób ki. g . 
X l zawa rt ość wolnych kWilSów oznilczon3 wg 

5.4.5% (n/ I m ). 
X4 - za wa rtość że l azil oznaczo na wg 5.4.6. 

% (m i m). 
X, zawa rt ość sia rczanu cyn kowcgo oznaczo

na wg 5.4.7. o/r (m i m ). 

,9.,01 42 

1,4482 

2.5433 

0,8 798 

il ość siilrClan u sodowego równ oważna 

I mi !"07.two ru chl ork u bilrowego o 
I 

c( 2 BaCl 2) = 0.2000 mol/ l. g. 

ws półC7yn nik przel iczeniowy 1-1 2S04 na 
Na 2SO •. 
ws półczy n n i k prze licz\:!niowy Fe l + na 
Na 2S04, 
współczy nnik prze li czenio wy ZnSO. na 
Nil 2S04. 

5.4.3.4. Wynik kOlłcOWY oznaczania. Za wy nik ozna
cza ni a n a l eży p rzyją ć ś rcdn iq ary tmetyczn<1 wyników co 
naj mni ej d wóch ró wno l eg ł yc h oznilcza ll. mi ęd zy któ ry
mi różni ca nie przek racza 0,5% wyn i k u ni ż.szego. 

5.4.4. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz
czalnych w wodzie 

5.4.4.1. Zasada metody. Rozpuszcze nie bada nej pró b
ki na go rąco w wod zie. odsączen i e nierozpuszczonej po
zos ta ł ości na lejku lub tyg lu ze spi eki e m szkla nym 
i zwa że ni e jej po wysusze niu w tempera turze 105 ±3°C. 

5.4.4.2. Odczynniki i ro:>:twory 
a ) Chl o rek ba rowy. r07 twó r 10% (m i m ). 

b) Kwas so ln y, ro7 twó r 1+ 1. 

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Od ważyć o k oł o 10 g 
próbki z d o k łil dn ośc i :j do 0/)1 g, odważ k ę prze ni eść 

do zlewki pojemnośc i 400 mI. rozpu ścić w 200 mi wod y. 
ogrzać do tempera tury 95 + 98°C i utrzym ywać w tej 
tempe ra tu rze w c i ąg u 15 min, mieszają c kilk a kro tnie 
za wa rt ość zlewk i. Otrzy mywany roztwó r p rzesączyć 

przez czysty. wysuszo ny uprzedni o w temperaturze 
105 ±3°C i zważo ny leje k lub tyg iel szklan y o ś red 

nicy poró w 5 + 15 ~!m (G-4). Leje k lub tygie l z po
został ośc i ą p rzem yć wodą do zani ku rea kcj i na jon siar
cza no wy (po doda niu 0.5 mi roztworu kwa su so ln ego 
o ra z I mi roz two ru chl o rku ba ro wego do 5 mi prze
sączu nie poja wi a s ię zmętnie nie w c ią gu 5 min). a na
stępnie wys uszyć ·do s tałej masy w tempera tu rze 
105 ±3°C. Przesącz i wod y z przemyc ia prze ni eść i l oś

cio wo do ko lby po mia ro wej poj emnośc i 500 mI. do pe ł 

nić wodą do kreski i wy miesza ć (roztwó r B) . 

Zawartość subs tancj i nierozpuszcza lnych w wodzie 
(X 2) ob l iczyć w procentach masowych wg wzoru 

(m i - m 2) . 100 
(6) 

m 

w któ rym: 
m I masa tygla z substancjami nierc)7pus/czalny

mI. g. 
m 2 - masa tyglu , g, 
m - musa odważk i próbki . g. 

5.4.4.4. Wynik końcowy oznaczania . Za wynik kotlco
wy oznacza nia na l eży pr7yj:jĆ śred nią a ry t met yczną wy
ników co najmniej dwóch równoleglych oznac7atl. mię

dzy którym i różnica nie przekracza 10o/r wyniku niż

szego . 
5.4.5. Oznaczanie zawartości woln ych kwasów 
5.4.5.1. Zasada metody. Rozpuszczanie próbki w Wll

dzie i miarec7 kowa nie roztworem wodorotlenku sodo
wego wo bec oranżu mety lowego jako wskaźnika . 

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorot lenek sodowy. ro/t wór o c(NaOI-ł) = 

= O. ł moiii. przygotowa ny wg PN- ~ I / C -04530/0 I 
p. 2.2. 

b) Ora n ż mctylowy . roztwór 0. 1% (m i m) przygoto
wa ny wg PN -81/C-06501 p. 2.2..'lO . 

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 10 g próbki 
sia rcza nu sodowego bezwod nego techni cznego odm iuny 
P z do k ła d ności~1 do 0.0 I g. W pr7ypad ku badania 
si a rcza nu sodowego be zwodnego od miany M lub B od
ważyć I g próbki '/ tą salTl<1 dokladnośL' i ą. Odważkę 

rozpuścić w 100 mi wod~ w kolbie sto7k o wcj pojem
n ośc i 300 m I. Do roztworu d odać 2 + .'l krop le roz
two ru ora n ż u metylo wego i Jll ia rcczk ować r07 t worem 
wodoro tl en k u sodowego do 7m ia ny zaba rwienia wska
ź n iku z czerwo nego na żółt e. 

Zawa rtość woln ych kwusów w prze li czeniu na 1-1 2S04 
(X l) ob li czyć w procentuch masowych wg w'/oru 

V . O,(J049 . 100 V ·0,49 
(7) 

m m 

w który m: 
V - objętość roztworu wodo ro tle nku sodowe

go o c(NaOH ) = 0, 1000 moll l 7uży t ego 

do miareczkowaniil. mI. 
m m<lsu od wużk i próbki. g. 

0.0049 i l ość kwas u siarkowego równoważna m\ 
r07tworu wodorotlenk u sodowego o 
c(NaOI-l) = 0. 1000 moll l. g . 

5.4.5.4. Wynik końcowy oznacza nia. Za wynik koń 

co wy oznaczania na l eży p rzyjqć średnią ury t metyc7.J1ą 

wYJlik ów co najmniej d wóch równoległych oznucza ń , 

m i ęd zy któ rymi różn ica nic przekracza lorYr wyn iku 
ni ższego. 

5.4.6. Oznaczanie zawartości żelaza na l eży wykonać 

mc t odą fotokoloryme t ryc7.J1ą z zaslOsowun iem 2.2'-dwu
pi ryd ylu wg PN -81/C-04521/02 7 nas tęp uj cjcymi zmia
na mi i za leceniami doda tkowymi : 

a ) w ccl u przygotowania ska li wzorców odmierzyć 
do kolb po miarowych poj e mności 100 mi kt1l ejno: O: 
2,0: 5,0: 10.0; 15.0: 20,0 mi roz twor u wzorcowego 1'0-
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boczego I że l aza wg PN-81 /C-04521 / 02 p . 4g). co od
powiada: O: 0.02: 0.05: 0.10: 0. 15: 0,20 mg Fe. 

b) reduk cję 7\vi'j7ków że l aza należy przeprowadzać 

roztworem chlorowodorku hydroksyloaminy. 
c) przy sporządzaniu ska li wzorców i oznaC7..an iu że

lani w próbce : łIlalit YC7ncj ni e dodawać kwasu cy t ry
nowego. 

d) absorbancję roztwo rów mier7yć przy długości fali 
522 nm w kuwetach o grubości warstwy abso rpcyj nej 
l cm względem r071woru ~ka li w70rców nic 7awieraj,,
cego roztworu vaorcowcgo roboc7ego 7cla7a. 

e) próbkę anil li t yo ną do O7Jlacza nia 7a wa rt ośc i że

lan pr7ygotować w nas t ęfluj'lCY sposób: d o kolby po
miarowej pojemno:ci 100 mi odmierzyć 20,0 mi roz
tworu A wg 5.4.3.3 w pr/ypadk u badania próbki sia r
C7anu ~odo\~ eg() heLwodnego technicznego odmiany P. 
albo 5.0 mi tego roztworu w przypadku siarc7anu so
dowego bC7\vodnego technic7Jlego odmia n M lub B i po 
dodaniu la mi r07tworu kwas u solnego rozcieńc7Yć wo
dą do objętości 50 mI. 

t) 7awartość leJaza w pr/L'liczeniu na Fe 3• (X4 ) obli
C7yć \\ procentach masow\ ch wg W70ru 

(mi - 111 2) . 1000 · 100 

m . V . 1000 

w którym: 

(m I - m 2) . 100 

m'V 
(8) 

1111 zawa rt ość żeJa/a w rOLtwOI/ ': próbki anali
tyCi'nej odc/yta na I kr7ywej w70 rcowej, mg, 

m z zawartość ;ieJa7Cl w próbie kontrolnej odczy ta 
na 7 k f/ywej w/orcowej, mg. 

m masa odwa7ki próbki. g , 
V obję t ość roztworu próbk i odmierzona d o 

oznaczania. mI. 
g) Za wynik k ońcowy oznaczania na l eży przyjąć 

ś red ni ą ary tmet yczne, wyników co najm niej dwóch rów
noleglych oznaua l1 . międ7Y kt ó rym i ró7nica nie pr7c
krac7<1 10% wyniku niższego. 

5.4.7. Oznaczanie zawartości s iarczanu cynkowego 
5.4.7.1. Zasada metody. Zwią7anie cynku i żela7<1 

w :rodowisku kwaśnym roztworem werscnianu dwuso
dowego. Podwyżs7enie pH ro71woru d o 5 i od mia recz
kowanie nadmiaru wersenianu dwusodowego roztwo
rem cynku wobec dwumetylonaftydy ny jako wskaźnika. 
Oblic7enie zawartości sia rczan u cyn ku z różnicy ozna
czanej sumy i żela7a 07nac7onego metodą ko lo ry me

tryc7l1ą· 

5.4.7.2 . Odczynn iki i roztwory 

a) Am oniak. roztwór 1+1. 
b ) Bu for octanowy o pH 5 przygotowany w na stę

puj<jcy sposób: 500 g octa nu amonowego rozpuścić 

w 300 mi wody. dodać 20 mi kwasu oc towego lodo
watego. roZCict'lCZyĆ wodą do obję t ości I I i wymieszać . 

c) 3.3'-dwumctyl o naftydyna roztwór 0,3% (m i m ) 

w r07t worze k IVasu (lctowego I + I. 
d) Octan cynkowy. roztwór miano wa ny o 

c[Zn(CH 3COO )!] = 0.02 mol/l. 
e) Wersen ian dW lł sod owy, . roztwór m ianowany 

o c[Na z(EDTA)] = 0.02 molll. 
f) Żelazicy janek potasowy. roztwór 0.2% (mim). 
g) Żelazoeyjanck potasowy. roztwór 0. 1% (m i m) . 

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. 200 m i rOl't woru A 
przygo towanego wg 5.4.3 .3 odm i erzyć do 7lcwki pojem 
n ości 400 mi i odparować do obj~tośc i okolo IDO mI. 
Na s t ępnie pr7enieść roztwór ilościowo do kolby stoż
kowej pojemności 300 mI. Dodać z biurety 10 mi rOi'
tworu wersenianu dwusodowego. 20 mi buforu oc tano
wego . ogrzać do wr/enia i ulrzymać w tym slanit: w c i ą

gu 5 min . Po ostudzeniu podwyższyć pH I" O/ tW OI"U. do 
dając roztworu amoniaku do pH 5. a następnie dodać 
po I mi rCl7tworów że la7iC\janku potasowego . że la7o
cyjanku potasowego i dWlłl11ct y l onartydyn)" . Nadmiar 
wersenianu odm iarecz k ować rOllworcm octanu cynklI
wego cło uzyskania różowego 7abarwienia wskaźnika. 

Zawartość s iarClanu C) nkO\vego (X, ) ubliCl~ć \\ pro-

cc ntach masowyc h wg wzo ru 

X5 = 
(V I - V1) ' 0.00323 . 1000 . 100 
------------- - X 4 • 2.lN = 

m . 200 

(VI - V 1) . 1.615 (9) 

m 
w którym: 

V\.- obję t ość r07l woru wcrsenl<lnu dwuso d o
wego o c[Na 2(E DTA)] = 0.0200 mo ll l 
dodanego w nadmiarze do ro ztworu 
próbki. mI. 

V 2 - objętość mi l \\ oru UCIa nu L~ n kllwCgo 
o c[Zn(CH 3C0012J = 0.020011101 / 1 IUży
tego do odll1iarec7kowania nadmiaru 
wersenianu cłwLlsochJ\H'go . mI. 

m ma sa odważki próbki . g. 
X 4 zawa rt ość żelani w próbcc 07naC/ona wg 

5.4.6. Cfc (m i m J. 
0.00323 il ość sia rczan u cyn kowcgo równowa7na 

I mi ro7tworu wcrscnianu dwusoclowego 
o c [N a z(EDTA)] = 0.0200 mo ll l. g 

2.89 - wpółczyn nik pl7cliczcniowy Fe na 

ZnS04. 
5.4.7.4. Wynik końcowy oznaczania. Za wyni k kllllco

wy o7nacza nia n,tlcży prlyj" ć śred nią arytmL' t j'C7 n ą wy
ników co najmniej d wóch równokglych ozn<:lua l1. mi~'

dzy którymi różnica nie przekracza Yft v,)niku niż~ ze 

go. 
5.4.8. Oznaczanie zawartości metali ciężkich na l eży 

wykonać melOd 'J sia rkowodorową zgodni ... I . PN-801 
C-045 15 p. 2.3. odmie rzając do a nali zy 50.0 mi f"l)/two
ru 13 pr7ygotowanego wg 5.4.4.3. Do roztworu po
równ awczego należy dodać 0.0 I mg ' Pb. 

5.4.9. Oznaczanie zawartości chlorków I ) 
5.4.9.1. Zasada metody. Mi areczkowan ie .l onów 

chlorkowych so l ą rtęci dwuwartościowej wobcc dwufe
nylokarbazonu jako wskaźn i ka. 

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy, roztwór 1+ I. 
b) Wo doro tlen ek sodowy. roztwó r o c(NaOH) około 

0 ,2 m o ll l. 
c) Chlo rek sodowy, roztwór wzorcowy o c(NaCI) = 

= 0,0200 mol/ l przygotowany w następuj,jcy spo 'ób: 
1, 1691 g chlorku sodowego wyprażonego upr7ednio 
w temperaturze 400°C rozpuścić w wodzie w kolbie 

') Metoda . zgodna 7 ISOI DP 32 .ł6 (1985). 
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pomIarowej pojemnoścI I I. dopełnić wod'1 do kreski 

i wymie~/ać. 

d) ROItwór pllrlJWl1<lwuy dla oceny punktu kOllco
wego miareukowania . pr/yg(ltllwan j w na~t~puj,)C~ 

sposóh: do Ik~ ki pojemności 400 1111 odmier/yć 200 mi 

wod~. 5 kropL'i W/lwo rll bh;kitll hr()ll1(lknolowego 
i dodawać k rllpl allli r(l/tw(Jr J...w'l ~ lI <I,o towego do 

7mian) lahar\\'icn ia I niehicskiego na 7ó1tC . a n ast~p

nil' 3 kropk teg(l hl<ISlI w na dmiarze. Zmierlyć pH 
rollwo ru . J...l<'J rl· powinn() w~ nosić 2.0 (prl.y inn ej wiel

kości p l l ",Iki\ dopro\\ad/ić jl' do 2.0 dodaj'lc od

powiedn i" il()~ć rtl/l\\ 'll rll h\',ISlI a/(llowego lub wodo
ro tkn ku ~odo\\eg()). N<l~l\; pnie pr/cnil'Ść rOItwór i l oś

ciowo do kolb, .,to:ikowej pojemności 500 mi . dodać 

1.5 mi rO/ IWlll'll ci\\ lIkn vlokarha/onu i możliwie naj

mniej ~l<) i l ość roll \\ ll rll a/(lt,lnll rt~e i owego. n iobt;dll1.! 

dla I mian y 7abal'\vil'n i,1 rol tworu I 7Ćl lt ego n ,~ rÓŻOW(l

fiolkO\I'l' (llklll tl I kropla) l<lnotlJWaĆ ilość dodancgo 
tit ranla . 

c) A/olan rtt; C i llW~. rOItwór mianowany II 

I 
e[ T Il g( O ' b] = 0 .02 mol / I pr7ygolowan~' w nasl<;-

~po~c'JIl: 3.34 
I 

H g(N01l 2 . T 1-1 20. rO/pllścić 

a/ownll rt c;:c iowcgo. 

W wod/ie. dlldać I mi 

W/l woru kwasu (l/OlOwcgO. pr/en i eść do kolhy pomia 

rowej . pojel11ności I I. dopl'lnić wod" do kreski i wy
mies/ać . 

Mian ow<lnie rO/lworu wykonać w nastt;puj,)cy s po
sóh: dn /kwki pojcmno~ci 400 1111 odm i cJ'lYć biurct,) 

10.0 mi ro/tw()ru w/orcowego ch lo rku sodowcgo. do

dać IXO mi \.\ od~ . 5 kropel r07lworu bl~kitu hromok

nol o \\ l'gO i kropla 111 i ro/t wór kwasu azolowcgo d o 

1111 ian ~ la b<l rwien ia / n iehicsk icgo na 7ółtc. a n as l ~p

nil' 3 kropk lego kwasu w nadmial7e. Sprawd/ić 

i cwenlu,linil' skor~gować pH roztworu jak w 5.4.9.2d). 

które powi 1l1l() wy n nsić 2.0. Rozt wór Pl7c ni cść il ośc io

wo do kolb\ s t07k owej pojemIlości 500 mi . dodaĆ:' 

1.5 mi ro/twor ll dwuknyloka rba zonu i miarcc7kować 

r07t worem <I/Ot ;IIlU ru;ciowcgo do 7<1 ha rwien ia idcll

tyczncgo / /aharwicnie m r07 tw o ru po równawl'lcgo 

(5.4.9.2d). I\lrównanie zaharwień roztworów należy 

przcprnwad/ać prly równej ich ohjt; t ośc i . Należy wy

konać eo najmn iej t rzy równolegle mia rcukowa n ia 

w I\ch ~<imydl wa run kach. 

W~pl)k/~nnik l1lol<irności ro/tworu <i/o tanu rtt;ci n-

wego o C[+ l-I g(NO Jb] = 0.02 111 0 1/ 1 (K .d o b l i c;yć wg 

wzoru 

lO 

VI - V" 
( 10) 

w którym: 

VI objc;:tość r07.tworu azotan u rt ęc i owego zużyte

go do mi a rcc/ kowa nia. mI. 
V" - objętość rOItworu azo tanu rtęciowego doda

na do rOI tworu porównawClego (5 .4.9.2d). mI. 
Za wynik kOllcowy mia nowa ni a nalóy przyjąć ś red

nią arytmet yczm) wyników. d la któryc h rÓŻn i ca mic;:-

d /y wynikam i skrajn ymi n Il' pr/ekraCla 1% wy niku 

niżs7cgO . 

I') Bl t;kil brol11oknnl o w). ro7twór O.l o/r (m / m) 

w alkoholu etylowym 96(ir (V/ V). 

g) Dwukn\'lokarha/on . wItwór IV! (m/m) w alko
holu etylowym 9()(i! (V/ V). R07twlJr pr/cchowywać 

w lodówce i spol'/ <!d,t'-' ć na nowo. jeś l i /mian y labar

wienia nic by l~ hy dość o~ tre . 

5.4.9.3. Aparatura. Pehal1lctr WYPOS<i7ony welektro
dę szk lan" i kalome low<! lub elcklrod~ kombinowan" 

(/espolonc ogn iwo pomiarowe). 

5.4.9.4. Wykonanie oznaczania. Do (Je\\. k i pojemno

ści 400 mi ocłrnicr/Yć 100 mi rOItworu R wg 5.4 . .\ .3 
W pJ'lyp<łdkll had<in ia próbki ~ i<irCl<inu ~ocłoweg() b C/

woc!ncgo tl"Chn il'lncgo odmiany P. albn 25 .0 mi tego 
ro/tworu w pr7ypadku odmian M lub R. Rp /twór . 

jcś li ma odc7yn kwaśny. 7obojc;:t nić ro/t WOITm wodoro
llenku sodowego wobec p"plcrka w~ka;nik (lwego uni 
wl'l'sa lnego i ro/cie llc7~ć wnd<) do objętości o ko ł o 

190 mI. Nastt;pnic dod<ić 5 krope l r07tWtlrU b l ęki t u 

hrolllol'cnolowl'gn. spra\\d/ić i ewe ntualni e ~k(lrygować 

p H ro7t woru ora I lin ia rec/k ować ohecne \\' n i III ch lork i 

jak podc /as mian owania roltwo ru <l/o tanu rt t;c iowcgo 
wg 5.4.9 .2('). 

Zawartość chlorków w pr/cl il'leniu na 'aCI (X6 ) 

obl i Clyć w proccntach ma sowych wg W70nl 

(V I - V,, ) . K J • O.OOI16X9 ·500·100 

m 'V 
(V I - Vo )' K , · 59.445 (II) 

w którym: 

VI 

V" -

m'V 

objętość ro7t \\ (Jru "lota n LI rt~ci owego 

zu żytego do miareci' kowania roltworu 

badanego. mI. 

obj<; t ość rOi'tworu a7otal1U rt ęcio wego 

dodana dl) roztworu porówllawC7ego 
(5.4 .9.2d). mI. 

K J w .,półczynnik Illolarności rOLtworu 

azotan u rt ęc i owcgo o2'llaC/ony wg 

111 

V 

0.00 I 16159 

5.4.9 .2c). 

ma sa odważki próbki . g. 

objętość 1'07 tworu próbki od micr7o lla 

do o7nClc7ania. mi . 

ilość chlorku ~odD\vcgo równoważna 

I mi rOi't \\ oru azotan u rt~ciowego 

I 
(l e[T H g(NOJ) z] = 0.0200 lllol/1. g. 

5.4.9.5. W ynik końcowy oznaczan ia. Za wyn ik kOI1co

wy o/llaczani~1 należy przyj<lć śred nią arytlllet yeZm) wy

ników co najmniej dwóch ró\\ nolegl yc h m nal'/clll. mi<;

d/y którymi różn i ca nic przckraua IO(/~ wyniku n i ż

slego. 
SA. 1 O. Oznaczanie zawartości substancji o rganicz

nych . Do pa rown ic porcelanowej odważyć I g p róhki 
siarcza nu sodowego bezwodnego tec hnicznego z do

kladności<l do 0.0002 g . D o próbki dodać 10 mI kwasu 

siarkowego (1.83) i ogrzać d o tempe ratury 80°C. Pro

dukt odpowiada wymaganiom normy, jeśli kwas siar-
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kowy pozos ta nie bezba rwny lub za barwi s ię na ko lo r 
żółty. 

5.4.11. O znaczanie gęst ości nasypowej n a le ży wyko
nać me t odą B wg PN-80I C-04532 p. 3.2. 

5.4.12. Badanie uzia rnienia 
5.4.12.1. Przy rządy 

a) Zestaw si t labo ratoryjnych o wymiarach bo ków 
ocze k kwadrat owych 0.5 i 1.0 mm . 

b) Wy t rząsar ka labo rato ryj na o o koło 40 wstrz~! sac h 

na m i nut ę. 

5.4.12.2. Wykonanie oznaczania . Z uprzedni o wysu
szonej próbki siarcza nu sodowego bezwodnego technicz
nego . pozostawio nej w po mieszcze niu laboratoryjnym 
na co najmniej 2 h w nie przykrytym nac zyni u , od
wa żyć 100 g prod uktu z dokładnością d o O, l g. Odważ

kę przenieść na s ita laborato ryjne zestawione w ten spo
sób. że na górze znajduje się sito o więk szych oczkach 
I przesiewać w ciągu 15 min . 

Frak cje produklu na poszczegó lnyc h si tach zważyć 

"I do kladn ości,! do 0. 1 g. 
Od siew na sic ie o boku oczek kwadratowych l mm 

(X 7) ob l iczyć w procen tac h masowyc h wg \\zoru 

m l ·100 
( 12) 

m 

w który m: 
m I ma sa fra kcj i na sIcIe o bo ku oczek kwadra 

to wyc h I mm . g. 
m - masa od waż ki próbki , g. 
Zawartość klasy ziarnowej 0.5 -7- I m m (Xs) obl i

czyć w proce ntach maso wych wg wzoru 

Xg ( 13) 
m 

w którym: 
m 2 masa fra kcji na sic ie o boku oczek kwadra

towyc h 0 ,5 mm. g. 
m - masa odważki próbki . g . 

Przes iew przez s ito o bo ku ocze k kwa dratowych 
0.5 mm (X9) ob l iczyć w proce ntac h masowyc h wg wzo
ru 

( 14) 
w którym : 

X 7 odsiew na sicie o boku oczek kwadratowych 
I mm . % (mi m). 

Xg odsiew na sicie o bo ku oczek kwadratowych 
0.5 mm. % (mim) . 

5.4.12.3. Wynik końcowy oznaczania . Za wynik kOll 
co wy oznaczan ia n a leży przyjąć ś redni ą arytm e tyczną 

wyników co najmniej dwóc h równoległych oznacza ń . 

między którymi różnica nie prze kracza 10% wyniku 
n i żs7ego d la za wa rt ośc i klasy zia rn o wej 0 .5 -7- I mm. 
albo 1% wyniku niższego dla przesiewu przez sito o bo
ku oczek kwadratowyc h 0.5 mm . 

5.5. Interpretacja wyników badań. Wyniki k o ń cowe 

oznaczań porównać z wartościami li czbowymi wyma
gań. stosując me todę Z wg PN;-70/ N-02120: 

5.6. Ocena wyników badań . Pa rti ę sia rczan u sodo
wego be zwodnego techn icznego należ y uznać za zgod
ną z wymaganiam i norm y, jeżeli wyniki bada ń próbki . 
pob ra nej wg 5.3. odpowiadają wymagan io m podan ym 
w rozd z. 3. 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. W yt wórca jest 
obowiązany przesłać odbiorcy zaświadczenie s twierdza 
jące zgod ność produktu z wymaga nia m~ no rm y. 

K ONIEC 

IN FORMACJE DOD ATKOWE 

l. Instyt ucja op racowująca normę - In stytut Chemi i Ni co rga nicz-
nej. Gliwice . . 

2. Is totne zmiany w stosunku do BN-76~t6-52 

~) dla ~ iarczanu sodowego be7wodnego w postaci p roszku wpro

wad7ono pod7ia ł pa rod7aje le kki i ciężki ora z określa wymaga

nia d (l tyczqce g"tości nasypowej d la o hu tyc h rodzajów. 

b) podan e) mctod, wagową oznac'13nia za wa rtośc i siarcza nu so

dowego. wg norm y ISO . klór~ nakty s t osować obowią zk owo w przy
padku p r/~prowa d za nia a nali 7 f()7jcmc7yeh. 

e) 7aktuali7owa no inne metody badań. wytycz ne pak o wa nia, 

pr7echowyw<ln ia i t ranspo rtu o ra z wyka7 norm i d o kumenlów zwi ą

/ anycl1. 

J. Norm ~' i dokumenty zw i ąza ne 

PN -67/ C-04500 Prod ukt y che mic/ne . WytyC/ ne pobierania i przy
gOl o wywania próhe k 

PN-80/ C-045 15 Ana li za chemiczna, O zna cza nie mał ych zawartości 

metali c i ,żkich 

PN-8 1/ C -0452 1 /(, ~ A,wllla chemiczna. Oznacza nie mał ych za war

tośc i żclaw metod:) koloryme tryczną z zastosowaniem 2.2'-dwu
pirydylu 

PN-81 / C-045JO/ OI Ana li7a che miczna . Przygo towanie titra ntów 

(ro7tworów mian o wa nyc h ). Roztwory stosowane w mia reczko wa

niach kwas-zasada (al kacymctrycz nyc h ) 

PN-80/C-04532 Oznacza ni e gęstości nasypo wej 
PN-8I/C-06501 Analiza chemicma . Pr7ygo to wa ni e f071wOrÓW wska 

źników 

PN-74/ C-60008 Prób ni ki do pohic rania próbek produktów be7-

kszta hn yc h 

PN-8I/M-782 16 Palet y ladun kowe płas k i e jedl1 o plytowe cz terowej-

ściowe bez skrzydeI d rewni a ne 800x 1200-EU R 
PN-70/ N-02120 Za sad y za o krąg l a n ia i npisywan ia liC7b 

PN -78/0-79021 Opak o wania . Sys tem wymiarowy 
PN -82/0-79027 Opa kowa nia tra nspo rt owe . W o rki pa piero we. Głów

ne wymiary 

PN-85/ 0-79252 Opak o wania transpo rt owe 7 7awa rt ości" . Zna ki 
i zna kowanie. Wymaga nia pod stawowe 

PN -76/ P- 79005 Opakowania transportowe. Worki pa pi erowe 
BN-84/ 64 14-06 Opak o wa nia tra nspo rto we z tworzyw sztucznych . 

Worki polietyle no we o twa rt e. plaski e. bel fałd boc7n yc h . zg rze

wane 
Us tawa z dnia 15 listopada 1984 r - Prawo przewozowe (Dz. U. 

nr 53 poz. 272 z 1984 r.l 
Regulamin Prze dsię bio rstwa Po lskie Ko leje Państwowe o ł ad owaniu 

i zabezpiecza niu przesyłek to warowyc h (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 

z 1985 r.l 
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Zarząd zen ie Ministra Ko munikacji 7 dnia 7 ma rca 1963 r. w spra

wie ł"d,)wania ,amochodów ci,ia ro wyc h i p rzycze p (Mon . Pol. 

nr 24 pO! . 123 / 1963 r. i nr 35 p07 . 250 I 1968 r.) 

4. Norm y międzynarodowe za graniczne 

ISO/OP 3236 (19X5) Sodium su llate lor indus trial usc - Determi

naiton or l'hlo ridcs ma ss Irani(lI l - Mcrcurimetric mc thod 
ł SO/Dp 5 142 (1985) Sodium ,u lfat e for indus tr ial use - De termi-

llati o n "f ,odium sulfatl" mas, fractioll - Gravillll' tric method 

CS RS CSN 653 126 (19691 Sir"n ,,,dn y kakinow<lIi y tcchnicky 

Indie IS 255 - 1967 Spl'l'iricalioll fo r sodium sulpha lc. anhyd rous 
J ~, poni a .lIS K 14.14 S(ldiulll Sulfatc. Anhydrous and 10 Hydrate 

(GI"ubcr', " iii) 

J ugosławia JUS H .BI.040 (ł963) Natrijulllsulfat . kalcinisani. tchnicki 

N R D TGL 6929/0 ł ( 1977) Grundchemikalicn. Natriulllsu lfat. Tęeh

nisehe Forderungcn 
TG L 6929/02 (ł977) Grundchemika lien. Na t riumsulfal. P rii

fung 

Rumunia ST AS 2126-84 Su lfat de sod iu te hnie a nh id ru 

ZSRR rOCT 63 18-77 HaTpHii cepIJoK Hcilblii TeXIJ H 'łeCK Hii. T exHH
'łeCKHe yCilOBHH 

r O CT 21458-75 Cyilbq,aT HaTpHH KpHCTailJlH3aI.\HOIJ ll blii . 

TeXHH 'ł eCKHe yCJlOB HH 

5. Symbol wg S WW - 1222-5 ł I. 

6. Autorzy projektu normy - mgr inż . Anna Mi lit\ska. dr i nż. 

J erzy Gawłows ki - Instytut C hemii Nieorganicznej. G li wice . 
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