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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy
jest siarczan magnezowy techniczny, otrzymywa-
ny przez dzialanie kwasem siarkowym na mag-
nezyt prazony. Glownym skladnikiem jest zwiazek
o wzorze MgSO; - TH.O i masie czasteczkowej
246,48.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Siar-
czan magnezowy techniczny stosuje sie w prze-
mysle  celulozowo-papierniczym, - farbiarstwie,
hutnictwie, do ognioodpornej impregnacji tkanin
i drewna, do mieszanek paszowych, do wytwa-
rzania ogniw elektrycznych i do produkcji innych
soli magnezowych.

2. OZNACZENIE

SIARCZAN MAGNEZOWY TECHNICZNY BN-79/6016-60

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Siarczan magnezowy
techniczny powinien mie¢ posta¢ drobnych krysz-
.lalow barwy od bialej do jasnoszarej, nie zawie-
rajacych zanieczyszczen mechanicznych.

3.2, Wymagania fizykochemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania

a) Siarczanu magnezowego (MgSO; + 7H,0),
%, nic mniej viz 93
b) Zelaza (Iedt), %, nic wiecej niz 0.01
¢) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie,
%, nie wiecej niz | 0,1
d) Metali ciezkich (jako Db*t), %, nie
wiecej niz 0,005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Siarczan magnezowy technicz-
ny nalezy pakowa¢ po 50 kg w worki z folii po-
lietylenowej wg BN-77/6414-06 o wymiarach wg
PN-71/0-79035, umieszczone w workach papiero-
wych, trzywarstwowych rodzaju OK—2+1AS
wg PN-76/P-79005 o wymiarach wg PN-68/
0O-79027. Worki z folii polietylenowej nalezy za-
myka¢ przez zgrzewanie, worki papierowe —
przez zawijanie lub szycie.

Siarczan magnezowy mozna rowniez pakowac
w pojemniki kontenerowe hermetycznie zamy-
kane, pojemnosci nie mniejszej niz 1 md.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ trwale
oznakowanie wg PN-76/0-79252, zawierajace co
najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) numer partii,

d) mase netto.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych.
W przypadku stosowania paletyzacji, jednostki
tadunkowe mnalezy formowa¢ na paletach o wy-
miarach 8001200 mm wg PN-75/M-78216. Wor-
ki na palecie nalezy wuklada¢ scisle obok siebie
po 5 sztuk w warstwie; liczba warstw mie powin-
na przekracza¢ 4. Ladunek na palecie powinien
by¢ przez zwiazanie zabezpieczony przed przesu-
waniem sie i deformacija.

4.3. Przechowywanie.  Siarczan magnezowy
techniczny nalezy przechowywaé w opakowaniach
zgodnie z 4.1, w krytych i suchych pomieszcze-
niach magazynowych, zapewniajacych utrzymanie
temperatury w granicach od 0 do 30°C. Produkt
przechowywa¢ w takiej odleglosei od czynnych
urzgdzen grzejnych, aby temperatura w tych
miejscach nie przekraczala maksymalnej dopusz-
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czalnej wielkosci. W przypadku uszkodzenia opa-
kowania, produkt nalezy zabezpieczy¢ przed za-
wilzeniem. .

Dopuszcza sie pietrzenie opakowan w stosach
do 10 warstw, a liczba warstw jednostek ladun-
kowych w stosie nie powinna by¢ wieksza niz 1.

4.4. Transport. Siarczan magnezowy technicz-
ny, pakowany w worki, nalezy przewozi¢ kryty-
mi srodkami transportu, ladowa¢ na $rodek trans-
portowy nalezy zgodnie z Przepisami o ladowaniu
i wyladowywaniu wagonoéw towarowych w Kko-
munikacji wewnetrznej oraz z Instrukcjg o lado-
waniu samochodéw cigzarowych i przyczep.

Worki nalezy uklada¢ Scisle obok siebie na
calej powierzchni srodka {ransportu. Dopuszcza
sie pietrzenie opakowan do pelnego wykorzysta-
nia $rodka przewozowego. Opakowania nalezy za-
bezpieczy¢ przed przemieszczaniem sig w czasie
transportu.

Wystajace wewnatrz sSrodka przewozowego
ostre czesci konstrukcyjne powinny by¢ usuniete
lub zabezpieczone tak, aby nie uszkodzily opako-
wan w czasie transportu.

W przypadku opakowan kontenerowych do-
puszeza sie transport w wagonach otwartych lub
na platformach.

5. BADANIA
5.1. Program badan — wg tabl. 2.

Tablica 2
- 1
Zakres
badan Opis
Rodzaje badan —“‘lbadan
| nie- | wg
etne |
p ;pelne‘i
a) Sprawdzenie wymagan ogoélnych| - ! - 54.1
|
§ o 4 | |
b) Oznaczanie zawariosci siarczanu | i |
Magnezowego S % 4+ 542
¢) Oznaczanie zawarlosci zelaza ‘ + 0 4 543
w 1
s Fne ] t
d) Oznaczanie zawartosci substan-| [
¢ji nierozpuszezalnych w wodzie| - 1 544
e) Oznaczanie zawartosci metaliE {
ciezkich T ; 5.4.5
i
Znak -+ oznacza obowigzek wykonania badania.

Badania pelne nalezy wykonywa¢ okresowo raz
na miesiac w celu kontroli, przy kazdej zmianie
surowcow i technologii oraz na zyczenic odbiorcy.

Badania niepelne nalezy wykonywac¢ dla kaz-
dej partii siarczanu magnezowego technicznego.

5.2. Wielkos$¢ partii. Partie stanowi zawartosé¢
jednego wagonu konlenera, samochodu lub naj-
wyzej 20 t preduktu.

* 5.3. Pobieranie probek i przechowywanie sred-
niej probki laboratoryjnej nalezy wykona¢. wg
PN-67/C-04500. .

Z przedstawionej do badan partii siarczanu
magnezowego technicznego w workach 'maleiy
wylosowa¢ opakowania w liczbie podanej w tabl. 3.

Tablica 3
Liczba opakowan Liczba opakowan
w partii wylosowanych
do 15 6
168 == 25 9
26 — 63 12
64 -+160 14
161 == 250 15
powyzej 250 16

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy
pobra¢ dwie probki pierwotne, kazdg o masie co
najmniej 100 g. W przypadku siarczanu magne-
zowego przesylanego w kontenerach nalezy po-
biera¢ dwie probki pierwotne z kazdego konte-
nera, kazda o masie nie mniejszej niz 100 g.

Probki pierwotne mnalezy pobieraé prébnikiem
15 lub 16 wg PN-74/C-60008. Pobrane prébki na-
lezy polaczy¢ ze sobg i dokladnie wymieszaé, two-
rzac w ten sposob probke ogolna, z ktorej pobrac
metoda kwartowania $rednia prébke laboratoryj-
na o masie co najmniej 500 g. Srednig probke
laboratoryjna podzieli¢ na dwie cze$ci. Jedna
cze$¢ przeznaczy¢ do wykonania badan, a druga
przechowywa¢ do analiz rozjemczych w szczelnie
zamknigtych sloikach przez jeden miesigc od daty
wyslania produktu z zakladu produkcyjnego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wymagan ogélnych wyko-
na¢ wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie -zawarto$ci siarczanu magne-
Zowego

5.4.2.1. Zasada metody — zmiareczkowanie roz-
tworem wersenianu dwusodowego jonéw magne-
zowych przy pH = 10 wobec czerni eriochromo-
wej T.

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Czern eriochromowa T, mieszanina wskazni-
ka przygotowana wg PN-68/C-04950.

b) Roztwér buforowy o pH = 10, przygotowany
wg PN-68/C-04950. '

¢) Wersenian dwusodowy cz.d.a. (s6l sodowa
kwasu etylenodwuaminoczterooctowego), roztwoér
0,05M; przygotowanie i ustalanie miana — wg
PN-68/C-04950.

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania. Okolo 5 g bada-
nego siarczanu magnezowego, odwazonego z do-
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kladnoscia do 0,0002 g, umiesci¢ w zlewce pojem-
nosci 400 em3, rozpusci¢ w okolo 200 cm? wody,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
250 cm?, uzupelni¢ woda do kreski i wymieszac.

Odmierzy¢ pipeta 20 cm? otrzymanego roziwo-
ru do kolby stézkowej pojemnosci 300 em?, dodaé
25 em? wody, 5 em? roztworu buforowego i okolo
0,1 g mieszaniny wskaznikowej czerni eriochro-
mowej T, po czym silnie mieszajac miareczkowac
roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany
barwy czerwonofioletowej na niebieska.

Zawartos¢ 'siarczanu magnezowego w przelicze-
niu na siedmiowodny (X;) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

. V- 0.012324 - 250 - 100
Xy et St et (1
m -« 20

w ktorym:
V — objetos¢ Scisle  0,00M  roztworu
wersenianu dwusodowego zuzylego
do miareczkowania, cm?,

m — odwazka badanego siarczanu mag-
nezowego, g,

0.012324 — ilos¢ gramow MgSO, - TH,O odpo-
wiadajaca 1 cm? Scisle 0,05M roz-
tworu wersenianu dwusodowego.

5.4.2.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng co najmniej dwoch réwnoleg-
lych oznaczan, nie rézniacych sie miedzy soba
wiecej niz o 0,5%.

5.4.3. Oznaczanie zawarto$ci zelaza

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521.02 p. 4.

5.4.3.2. Aparatura, przyrzady i n{ateriuly — W
PN-75/C-04521.02 p. 3.

5.4.3.3. Pomiar i przygotowanie krzywej wzor-
cowej. Przygotowanie krzywej wzorcowej wyko-
na¢ wg PN-75/C-04521.02. Pomiar absorbancji
wykona¢ przy dlugosci fali 500 -~ 540 nm.

5.4.3.4. Wykonanie oznaczania. Okolo 5 g bada-
nego siarczanu magnezowego odwazy¢ z doklad-
noscig do 0,001 g, przenies¢ do zlewki pojemnosci
150 em? i rozpusci¢ na goraco w okolo 80 ¢ms3
wody.

Roziwor przesaczy¢ przez sredni saczek do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 em? i po ostudze-
niu uzupelni¢ woda do kreski. Saczek z osadem
odrzuci¢. Do oznaczania pobra¢ pipeta 25 cm?
roztworu i postepowa¢ dalej wg PN-75/C-04521.02
p. 7.

Poslugujac si¢ krzywag wzorcowa, odezylac za-
warlos¢ zelaza w miligramach.

Zawartos¢ zelaza (X») obliczy¢ w procentach
wg wzoru

«, = (a—ay) 100 - 100 -
m -« 25 - 1000

w ktorym:
u — zawarlos¢ zelaza w probce badanej, od-
czylana z krzywej wzorcowe], mg,
wy — zawartos¢ zelaza w probece kontrolnej,
odczytana z krzywej wzorcowej, mg,
m — odwazka badanego siarczanu magnezowe-
go, g.

5.4.3.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow dwoch réownoleglych
oznaczan, nie rozniacych si¢ miedzy sobg wiecej
niz o 0,002%.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci substancji nieroz-
puszcezalnych w wodzie. Odwazy¢ okolo 50 g ba-
danego siarczanu magnezowego z dokladnoscig do
0.01 g, przenies¢é do kolby stozkowej pojemnosci
300 em? 1 rozpusci¢ na gorgco w 200 em3 wody.
Roztwoér przesaczyc przéz wysuszony uprzednio
do stalej masy i zwazony tygiel z saczkiem ze
szkla spickanego G4. Pozostalose w ?yglu prze-
my¢ woda do zaniku jonéw SO~ (proba z BaCl,),
wysuszy¢ do  stalej masy w  temperaturze
100 =~ 105°C i zwazye¢.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X3) obliczy¢ w procentach wg wzoru

my -—m,) - 100

Xy=——— (3)
m
w ktorym:
m; — masa tygla z osadem, g,
m, —— masa tygla pustego, g,
m — odwazka badanego siarczanu magnezo-

wego, g.

Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednia aryt-
metyezng wynikow dwoch  réwnoleglych ozna-
czan,. nie roznigeych sie miedzy soba wiecej niz
o 0,02%.

5.4.5. Oznaczanic zawartosci metali

(Pb27).

ciezkich

5.4.5.1. Zasada metody polega na przeprowa-
dzeniu metali ciezkich w siarczki siarkowodorem
wydzielonym w wyniku hydrolizy tioacetamidu
i ich kolorymetrycznym oznaczaniu przez porow-
nanic z roziworem wzorcowym,

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek amonowy cz.d.a.

b) Winian sodowo-potasowy
20-procentowy.

<) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 10-pro-
centowy.

d) Tioacetamid cz.d.a., roztwor 2-procentowy,
trwaly przez 3 doby.

e) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Pb*™,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony

cz.d.a., rozitwor
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w stosunku 1:99; 1 em? rozecienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb2*.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ pi-
peta 50 em?® roztworu siarczanu magnezowego,
otrzymanego wg 5.4.2.3, do cylindra koloryme-
trycznego pojemnosei 100 em?, doda¢ 1 g chlorku
amonowego i wymiesza¢, nastepnie doda¢ 1 c¢m3
roztworu winianu sodowo-potasowego i 1 cm?
roztworu wodorotlenku sodowego. Po wymiesza-
niu roztworu doda¢ 1,5 ecm? roztworu tioaceta-
midu.

Badany siarczan magnezewy cdpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstale po 10 min zabar-
wienie rcztworu badanego nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego,
przygotowanego Yownoczesnie i zawierajacego
w tej samej objetosci 50 ¢cm? wody destylowanej

KON

INFORMACIE

1. Instytucja opracowujgca norme Wroclawskie

Zaklady Przemyslu Nieorganicznego.

2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-76/MPCh/N-207

a) obnizono zawartosé zelaza z 0,02 do 0,01%,

b) wprcwadzono badania pelne i niepele,

¢) zmieniono metode oznaczania metali ciezkich,

d) uakiualniono warunki pakowania, przechowywania
i transportu.

Niniejsza norma zastgpuje ZN-76/MPCh/N-207.

3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne pobierania
i przygolowywania probek

PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawarlosci zelaza metoda kolorymetryczug z zastoso-
waniem 2,2-dwupirydylu

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna.
metody oznaczania zawartosci substancji podstawowe]

PN-68/C-06500 Apaliza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikow rozitworow pomocniczych oraz roztworow do
kolorymetrii i ncfelometrii

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow
bezksztalinych

PN-75/M-738216 Palely
czterowejsciowe bez
EUR

PN-T0/N-02120 Zusady

PN-66/0-79027 Opakowania dransportowe.
Towe. Szeregi wymiarowe

Kompleksemetryezne

ladunkowe
skrzydel

plaskie jednoplytowe
drewniane 8001200
zapisywania liczb
Worki

zaokraglania i

papie-

te same ilosci odczynnikéw oraz 5 cm? roztworu
wzorcowego.

Pordwnanie zabarwienia roztworow w cylin-
drach wykonaé¢ ma mlecznym tle, patrzac na nie
z boku.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie wynikow. Przy
obliczaniu wynikéw nalezy stosowa¢ zasady inter-
pretacji wg PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Ocena wynikow badan. Badang partie siar-
czanu magnezowego nalezy uzna¢ za zgodna
z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan wg
5.4 sa zgodne z wymaganiami wg rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kaz-
dej partii siarczanu magnezowego technicznego
wytworca Jest obowigzany  wystawi¢ i1 przeslac
odbiorcy zaswiadczenie stwierdzajace zgodnosc¢
produkiu z wymaganiami normy.

IEC

DODATROWE

PN-71/0-79035 Opakowania transportowe. Worki z wio-
kien lykowych i z folii z tworzyw sztucznych. Szeregi
wymiarowe

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

PN-76/P-79005 Opakowania {ransportowe. Worki papie-
rowe
BN-77/6414-06 Opakowania t{ransportowe z {worzyw

sztucznych. Worki polietylenowe ottvarte, plaskie, bez
fald bocznych, zgrzewane.

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonow towa-
rowych w komunikacji wewnetrznej. Zatacznik nr 10
do ait. 27 ust. 4, p. 4 DKP (Dz. TiZK z 1968 r. nr 4,
poz. 10) wraz z podzniejszymi zmianami

Instrukeja o ladowaniu samochodow ciezarowych 1 pray-
czep. Zalacznik do zarzadzenia Ministra Komunikacji
z dnia 7 marca 1963 r. (Mon. Pol. nr 24, poz. 123
Z2 1963 r..

4. Normy zagraniczne

Francja NF U 44-202 Produits utilisés en agriculture.
Sulfates de magnesium. Dénominations et spécifica-
tions

LRB BIC 3274.72 maruesues cyiafar ,

NRD TGL 6442/01 Grundchemikalien.
technisch. Technische Forderungen

Magnesiuwmsulifat

5. Symbel wg SWW — 1221-624.

6. Autorzy projektu normy — mgr Romuald Zagier-
ski, inz. Tadeusz Muzyk — Wroclawskie Zaklady Prze-

myslu Nieorganicznego.
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