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1. WSTEP cd. tabl. 1
Gatunki
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas
. ) y _ . ) Wymagania Oleum 25% Oleum 65%
starkowy dymigcy — oleum, stosowany jako odczyn- :
nik chemiczny. Jest to substancja nalezaca do grupy czda. cz. czd.a. cz.
materiatdw zrgcych. ' d) Chlorkow (CI),
1.2. Zakres stosowania normy. W normie ustala si¢ %(m/m), nie wigcej niz  (0,0002 10,0005 | 0.0004 | 0,0005
wymagania techniczne, metody badan, pakowanie i zna- e) Substancji reduku-
kowanie. jacych, KMnO, (jako
SO2), %(m/m), 0,002 0,002 0,003 0,004
2. PODZIAL 1 OZNACZENIE tlp VRERE EEZaehs -
ko Pb*"), %(m/m) nie
2.1. Podziat. W zalezno$ci od zawartosci gldéwnego Wigcej niz 0,0003 10,0005 | 0.0003  {0,0005
skladnika oraz zanieczyszczen, wyrdznia si¢ nast¢pujg- g) Arsenu (As),
ce gatunki kwasu siarkowego dymiacego — oleum: | %(m/m), nic wiecej niz [0,000003 | 0,00001| 0.000003 | 0,00001
— oleum 65% czd.a., h) Azotanow (NO3),
— oleum 25% czd.a., % (m/m), nic wigcej niz | 0,0001 0,0005 | 0,0001 0,0005
— oleum 65% cz., ' i) Soli amonowych
— oleum 25% cz. (NHY), %(m/m), nie
2.2. Przyktad oznaczenia kwasu siarkowego dymig- wigcej niz 0,0003 10,001 | 0,0003 10,001

cego — oleum 65% czystego:
KWAS STARKOWY DYMIACY — OLEUM 65% cz. BN-87/6191-10

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Kwas siarkowy dymigcy —
oleum powinien by¢ ciecza oleista, bezbarwng lub lekko
z0ttg, przezroczysta wydzielajgca na powietrzu SOs.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1 '
Gatunki
Wymagania Oleum 25% Oleum 65%
cz.da. cZ: cz.d.a. cz.

a) Zawarto$¢ wolnego
trojtlenku siarki (SO3),
%(m/m), nie mniej niz 20 20 60 60

b) Pozostatosé po pra-
zeniu, %(m/m), nie wig-

cej niz 0,002 0,005 0,005 0,006
¢) Zelaza (Fe),
Y%(m/m), nie wigcej niz 10,0002 0,0005 I0,0006 0,0008

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogodlne. Kwas siarkowy dymiacy —
oleum nalezy pakowaé¢, znakowaé, przechowywacd
i transportowac zgodnie z PN-70/C-80001 i obowiazu-
jacymi przepisami transportowymi dla materiatdéw nie-
bezpiecznych').

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig butelki
szklane pojemnosci 1 1 wg PN-76/0-79561, zamykane
korkiem z podktadka teflonowa 1 nakrg¢tka, wykona-
nymi z polietylenu.

Masa netto 1 kg.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych. Znako-
wanie opakowan jednostkowych nalezy wykona¢ zgod-
nie z PN-70/C-80001 oraz zgodnie z obowiazujgcymi
Rozporzadzeniami MZiOS!).

) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Zgtoszona przez Torunskie Zaktady Przemystu Nieorganicznego POLCHEM w Toruniu
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 29 kwietnia 1987 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 stycznia 1988 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 10/1987, poz. 25)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1987.

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,90 Nakt. 2100 + 40 Zam. 1894/87

Cena zt 27,00
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Na etykiecie nalezy umiesci¢ kl. 8 RID/ADR napis
JZrace* i znak dla materiatéw zracych wg PN-70/
C-80001 oraz napis ,,Ostroznie Srodek szkodliwy®. Sub-
stancja nalezy do ,Wykazu B* MZiOS.

4.2.3. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
z tworzyw sztucznych wg BN-74/6411-04, odporne na
narazenia mechaniczne, sprawdzone wg PN-86/
0O-79100.

Dopuszczalna ilo§¢ warstw sktadowania: 1.

Dopuszczalna 110$¢ warstw ladowania: 1.

W skrzynkach' z tworzyw sztucznych sg ustawiane

butelki po 12 sztuk w jednej skrzynce, nast¢pnie za-

sypywane s3g piaskiem do 1/3 wysokosci butelki.

Opakowania do celéw transportowych powinny by¢
zgodne z obowigzujgcymi przepisami O przewozie ma-
terialbw niebezpiecznych').

Po uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ stosowanie innych rodzajow i wielkoSci opa-
kowan jednostkowych i transportowych pod warun-
kiem, ze zabezpieczg one produkt w stopniu co naj-
mniej rOwnym, jak wymienione wyzej oraz ich wiel-
kosci beda zgodne z zasadami sytemu wymiarowego
wg PN-78/0-79021.

W  przypadku stosowania paletyzacji opakowania

transportowe  nalezy formowa¢ na  paletach
800x1200-EUR wg PN-81/M-78216.

fadunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony
przed przesuwaniem si¢ i deformacja tak, aby two-
rzylt wraz z paleta zwartg, stabilng jednostk¢ tadun-
kowa, o wysokosct nie wigce] niz 1750 mm.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych dotyczg-
ce 1nformacji ogdlnych nalezy wykona¢ zgodnie
z PN-70/C-80001.

Poza tym na kazdym opakowaniu transportowym
nalezy umiesci¢ co najmniej:

— znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1
i 2.44,

— dopuszczalng liczbge warstw sktadowania 1 tado-
wania zgodnie z 4.2.3,

— liczb¢ opakowan jednostkowych,

— znaki niebezpieczenstwa zgodnie z obowigzuja-
cymi przepisami transportowymi dla materiatow nie-
bezpiecznych!) nalepke wg wzoru nr 8 ,Materialy zrgce”
i nalepke¢ wg wzoru 6.1. ,Materialy trujgce” wg
RID/ADR.

4.3. Przechowywanie. Kwas siarkowy dymigcy —
oleum przechowywac w krytych, suchych i dobrze wen-
tylowanych pomieszczeniach.

Chroni¢ przed bezpoSrednio padajacym §wiattem sto-

necznym.

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania: 1.

Okres gwarancji: 2 lata.

4.4. Transport. Kwas siarkowy dymigcy — oleum
nalezy do materiatdw niebezpiecznych klasy & p. la
wg RID/ADRY).

Produkt nalezy przewozi¢ krytymi Srodkami trans-
portu zgodnie z przepisami dotyczacymi przewozu ma-

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

teriatobw niebezpiecznych') oraz w zakresie nieregulo-
wanym tymi przepisami zgodnie z PN-70/C-80001,
Wagony wzgl¢dnie samochody powinny byé zaopa-
trzone w znaki manipulacyjne, a samochody — do-
datkowo z dwoch stron — w tablice ostrzegawcze do-
tyczace grupy materialbw niebezpiecznych oraz miec
potwierdzenie o dopuszczeniu do eksploatacji.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan — wg tabl. 2.

Tablica 2
« Rodzaj badania Wymagania wg

a) Oznaczanie zawartoSci wolnego
trojtlenku siarki (3.2a)
b) Oznaczanie zawartoSci pozosta-
toSci po prazeniu (3.2b)
-¢) Oznaczanie zawartosi.ci zelaza (3.2¢)
d) Oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2d)
e) Oznaczanie substancp redukujg-
cych (3.2¢)
f) Oznaczanie zawarto$ci metali
ciezkich (3.29)
g) Oznaczanie zawarto$ci arsenu (3.2g)
h) Oznaczanie zawarto$ci azotandw (3.2h)
1) Oznaczanie zawartosci soli amo-
nowych (3.21)

5.2. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej probki
laboratoryjnej. Probki nalezy pobiera¢ wg PN-70/
C-80047. Masa sredniej probki laboratoryjnej powinna
wynosi¢ co najmniej 1,5 kg.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogolne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowac¢ wylgcznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wode¢ destylowang lub wod¢ o row-
nowaznej czystosci. Przy prowadzeniu badan powinny
by¢ spelnione wymagania wg PN-81/C-01055.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci wolnego tréjtlenku
siarki

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory ,

a) Oranz metylowy, roztwOr przygotowany wg
PN-81/C-06501 p. 2.2.

b) Wodorotlenek sodowy,
o ¢(NaOH) = 0,5000 mol/l.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. Ampulke¢ szklana po-
jemnosci 23 ml z dlugim koncem kapilarnym zwa-
zy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g, ogrza¢ nad plomie-
niem 1 zanurzy¢ kapilarnym koncem w badanej cieczy.
Po napetnieniu amputki, w iloéci okoto 1 g, konce
amputki zatopi¢ 1 zwazy¢ ja powtdrnie.

roztwdér mianowany

Nastgpnie wlozy¢ amputke do stoika pojemnosci
400 ml z doszlifowanym korkiem, zawierajacym okoto
150 ml wody 1 kilka kulek szklanych. Stoik zamknaé
korkiem, amputke rozbi¢ przez energiczne wstrzasanie
stotkiem. Wstrzgsa¢ tak diugo az wydzielone pary zo-
stang calkowicie zaabsorbowane. Nast¢pnie szklanym
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precikiem rozkruszy¢ amputke 1 sptuka¢ woda korek,
precik 1 szyjke stoika. Otrzymany roztwdr miareczko-
waé roztworem wodorotlenku sodowego wobec 23
kropel oranzu metylowego do zmiany barwy na z6tt3.

5.3.2.3. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ trojtlenku
siarki obliczyé w procentach (X:) wg wzoru

/

V-0,0200165 - 100 V-2,00165
Xl = — (l)
m m
gdzie:
V — objetos¢  wodorotlenku sodowego

o stezeniu ¢(NaOH) = 0,5000 mol/1
zuzytego do miareczkowania, ml,
m — odwazka badanej probki, g,
0,0200165 — 1los¢ trojtlenku siarki odpowiadajaca
I ml roztworu wodorotlenku sodowe-
go o ¢(NaOH) = 0,5000 mol/l, g.

5.3.2.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ S$rednig arytmetyczng wynikOw co najmniej
dwoch réwnolegltych oznaczan, rdznigcych si¢ miedzy
sobg nie wiecej niz 0,1% wyniku nizszego. Zawartos¢
procentowa wolnego tréjtlenku siarki (X:) odczytac
z tabl. 3.

Tablica 3
Zawarto$¢ SOs (% wag.)

catko- P catko- ] catko-

X . wolnego ) wolnego ) wolnego
witego witego witego

81,63 0,0 85,1 18,9 88,6 37,9
81,7 0.4 85,2 19.4 88,7 38,5
81,8 0.9 85,3 20,0 88,8 39,0
81,9 & 85,4 20,5 88,9 39,6
82,0 2,0 85,5 21,0 89,0 40,1
82,1 2,6 85,6 21,6 89,1 40,6
82,2 3.1 85,7 22.2 89,2 41,2
82,3 3,6 85,8 22,7 89,3 41,7
82.4 4,2 85,9 23,2 89.4 42.3
82,5 4,7 86,0 23,8 89,5 42.8
82,6 5.3 86,1 24 3 89,6 434
82,7 5,8 86,2 249 89,7 439
82,8 6,4 86,3 25,3 89,8 44.5
82,9 6.9 86,4 26,0 89,9 45,0
83,0 7,5 86,5 26,5 90,0 45.6
83,1 8,0 86,6 27,0 90,1 46,1
83,2 8,5 86,7 27,6 90,2 46,6
83,3 9,1 86,8 28,1 90,3 42.2
83,4 ) 9,6 86,9 28,7 90,4 47,7
83,5 10,2 87,0 29,2 90.5 48.3
83,6 10,7 87,1 29.8 90,6 48.8
83,7 11,3 87,2 30,3 90,7 49 4
83,8 11,8 87,3 30.9 90,8 499
83,9 12,3 87.4 31,4 90,9 50,5
84,0 12,9 87.5 31,9 91,0 51,0
84,1 13,4 87,6 32,5 91,1 51,6
84,2 14,0 87,7 33,0 91,2 52.1
84,3 14,5 87.8 33,6 91,3 52,6
84,4 15,1 88,0 34,1 91,4 53,2
84,5 15,6 88,0 34,7 91,5 53,7
84.6 16,2 88,1 35,2 91,6 54,3
84,7 16,7 88,2 35,8 QL. 7 54.8
84,8 17.2 88,3 36,3 91,8 55.4
84,9 17,8 88,4 36,8 91,9 55,9
85,0 18,3 88,5 37.4 92,0 56,4

cd. tabl. 3
Zawarto$¢ SO; (% wag.)

catko- l catko- catko-

. wolnego . wolnego _ wolnego
witego witego witego

92,1 57,0 94.8 71,7 97,4 85,8
92,2 57,5 94 9 72,2 97.5 86.4
92,3 58,1 95,0 72,8 97.6 86.9
92,4 58.6 95,1 73,3 97,7 86,5
92,5 59,2 95,2 73,9 97.8 88.0
92,6 59,7 95,3 74,4 97,9 88.6
92,7 60,3 95,4 75,0 98,0 89,1
92,8 60,8 95,5 75,5 98,1 89,7
92,9 61,3 95,6 76,1 08,2 90,2
93,0 61,9 95,7 76,7 98.3 90,7
93,1 62,4 95,8 77,1 98.4 91.3
93,2 63,0 95.9 71,7 98.5 91,8
93,3 63,5 96.0 78,3 98.6 024
934 64,1 96.1 78.8 98,7 929
93.5 64,6 96,2 79,3 98.8 93.5
93,6 65,2 96.3 79,9 98,9 94,0
93,7 65,7 96.4 80.4 99,0 94,6
93.8 66,2 96.5 81,0 99,1 95,1
93.9 66,8 96.6 81,5 99,2 95,6
94,0 67,3 96,7 82.0 99.3 96,2
94,1 67.9 96.8 82,6 99 .4 96.7
94,2 68,4 96,9 83,1 99,5 97,3
943 69,0 97,0 83,7 99.6 97,8
94,4 69,5 97.1 84,2 99.7 98,4
94,5 70,1 97,2 84,8 99,8 98,9
94.6 70,6 97,3 85,3 99.9 99,5
94,7 2

Zawartos$ci wolnego trojtlenku siarki (X») oblicza sig
w procentach wg wzoru
(100 - X1) - 98,08

Ag = 100 - 18,02 @)
w Kktorym:
X, — calkowita zawarto$¢ trojtlenku siarki, %,
98,08 — masa molowa H:SO4 g/mol,
18,02 — masa molowa wody, g/mol.

5.3.3. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu

5.3.3.1. Wykonanie oznaczania 50 g badanej probki
oleum odwazy¢ z doktadnoscia do 0,01 g odparowac
do sucha, do zaniku biatych dymow SO; w parow-
nicy platynowej uprzednio wyprazonej, w temperaturze
800°C w ciggu 15 min i zwazonej z doktadnoscig do
0,0001 g.

Nast¢pnie osad prazy¢ w temperaturze 800°C 1 zwa-
zy¢ z doktadno$cig do 0,0001 g. Osad nalezy zacho-
waé¢ do dalszych oznaczan.

Zawarto$¢ pozostatosci po wyprazeniu (X3) obliczyc¢
w procentach wg wzoru

my - 100
X3 = m—— (3)
m
w ktorym:
M — masa pozostato$ci po wyprazeniu, g,
m — odwazka badanej probki oleum, g.

5.3.3.2. Wynik koncowy oznaczania. Za. wynik nalezy
przyjac¢ Srednig arytmetyczng co najmnie] dwoch row-
nolegtych oznaczan ré6znigcych si¢ migdzy soba nie
wigce] niz o l()‘%,.wyniku nizszego.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci zZelaza

5.34.1. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr.
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b) Kuwety o grubos$ci warstwy 50 mm dla roztwo-
rOw zawierajacych 0,002 = 0,05 mg Fe.

¢) Kuwety o grubosci warstwy 10 mm dla roztwo-
row zawierajgcych 0,05 = 0,5 mg Fe.

5.3.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak roztwor 10%(m/m).

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy roztwor
10% (m/m).
¢) 2,2~dwupirydyl roztwdr przygotowany wg

PN-81/C-04521/02 p. 4.

d) Kwas cytrynowy roztwodr 30%(m/m).

e) Kwas solny roztwor 25%(m/m).

f) Roztwor roboczy wzorcowy zelaza (Fe?") zawiera-
jacy 0,01 mg Fe’” w 1 ml roztworu.

g) Roztwor podstawowy zelaza (Fe'"), przygotowany
wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75.

5.3.4.3. Sposob przygotowania skali wzorcow i krzy-

wej wzorcowej — wg PN-81/C-04521/02 p. 6 z uzy-
ciem roztworu wzorcowego roboczego zelaza 1 oraz
chlorowodorku hydroksyloaminy.

5.3.4.4. Wykonanie oznaczania. Pozostalo$¢ po pra-
zeniu wg 5.3.3 rozpus$ci¢ w 5 ml roztworu kwasu sol-
nego.

Oznaczanie zawartosci zelaza wykona¢ wg PN-81/
C-04521/02 p. 7.

Zawarto$¢ zelaza (X4) obliczy¢é w procentach wg
WZoru

(Ci1- C>) - 500 - 100 (Ci1-C3)-50
X4 = = (4)
m -V - 1000 m -V
w ktorym: |
C, — zawarto$¢ zelaza w badanej probie odczyta-

na z krzywej wzorcowej, mg,

C, — zawartos¢ zelaza, w Slepej probie odczytana
z krzywej wzorcowej, mg,

m — odwazka badanego oleum, g,

V' — objetos¢ badanego roztworu pobranego do

oznaczania, ml.

5.3.4.5. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczna co najmniej dwoch row-
noleglych oznaczan rdznigcych si¢ migdzy sobg nie
wigce] niz o 10% wyniku nizszego.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkéow

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra, roztwor o ¢(AgNO;) = 0,1 mol/I.

b) Kwas azotawy roztwor 25%(m/m).

c) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy Cl przygotowany
wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.17 1 rozcienczony 1+99.

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg .CI.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 20 g badanego kwasu
siarkowego dymiacego — oleum, odwazonego z do-
ktadnoscig do 0,01 g, umiesci¢ w kolbie stozkowej
pojemnosci 250 ml zawierajacej 50 1 wody, po uprzed-
nim jej zanurzeniu w wodzie z lodem. Dalej oznacza-
nie wykonywa¢ wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2.

Badany kwas odpowiada wymaganiom normy, jezeli
powstata opalescencja badanego roztworu po uplywie
15 min nie begdzie intensywniejsza od opalescencji roz-
tworu porOwnawczego, przygotowanego jednocze$nie

1 zawierajgcego w tej samej objgtosci te same ilosci
odczynnikdw oraz:

dla oleum 25% cz.d.a. — 0,040 mg Cl,
dla oleum 25% cz. — 0,100 mg CI,
dla oleum 65% cz.d.a. — 0,080 mg Cl,
dla oleum 65% cz. — 0,100 mg CI.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci substancji redukujacych
KMnO, (jako SO.)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory. Nadmanganian pota-
sowy, roztwor §wiezo przygotowany o ¢('/s KMnOy) =
= 0,01 mol/l.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 20 g kwasu siarko-
wego dymigcego oleum odwazonego z dokladnoscig
do 0,01 g wla¢ ostroznie do kolby stozkowe) zawiera-
jacej 60 ml wody. Po ostudzeniu, doda¢ z mikrobiu-
rety roztwOr nadmanganianu potasowego w nastepujg-
cych ilo$ciach:

dla oleum 25% cz.d.a. — 1,3 ml KMnO,,
dla oleum 25% cz. — 1,3 ml KMnOy,
dla oleum 65% cz.d.a. — 2,0 ml KMnOu,
dla oleum 65% cz. — 2,7 ml KMnO..

Badany kwas siarkowy dymigcy — oleum odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli powstate ré6zowe zabar-
wienie nie zniknie catkowicie po uptywie 5 min.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci metali ci¢zkich

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
p. 2.3.2.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. Do oznaczania wyko-
rzysta¢ pozostato$¢ po prazeniu. Oznaczanie wykonad
wg PN-80/C-04515 p. 2.3.3. Badane oleum odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate po 10 min zabar-
wienie badanego roztworu nie be¢dzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego przygotowa-
nego jednocze$nie 1 zawierajgcego w tej samej obje-
tosci te same 1losci odczynnikOow oraz:

dla oleum 25% cz.d.a. i oleum 65% cz.d.a. —
0,06 mg Pb?"

dla oleum 25% cz. i oleum 65% cz. — 0,1 mg Pb?".

5.3.8. Oznaczanie zawartosci arsenu ‘

5.3.8.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-81/C-04511
p. 2.3.2.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04511
p. 2.3.3 oraz roztwdr porOwnawczy, przygotowany
w nastepujacy sposob: w kolbie aparatu do oznaczania
arsenu umiescic

— dla oleum 25% cz.d.a. i oleum 65% cz.d.a. —
0,0003 mg As,

— dla oleum 25% cz. 1
(3001 mg As,
uzupelni¢ wodg do objetosci 30 ml, doda¢ 6 ml bada-
nego oleum, wymiesza¢ 1 ochtodzi¢. Nast¢gpnie dodac
0,5 ml roztworu chlorku cynawego, 5 g cynku, szybko
zamkna¢ kolbe aparatu korkiem i nasadka, ostroznie
wymiesza¢ ruchem obrotowym 1 odczekac¢ 1,5 h.

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego kwa-
su siarkowego dymigcego — oleum odwazonego z do-
ktadnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 60 ml wody w kol-
bie aparatu do oznaczania arsenu, ostroznie miesza-
jac. Do otrzymanego roztworu dodac jeszcze 6 ml ba-
danego oleum, wymieszaé¢ 1 ochlodzic.

oleum 65% cz. —
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Dalsze badanie wykonaé¢ wg PN-81/C-04511 p. 2.3.7.

Badane oleum odpowiada wymaganiom normy, jeze-
li zabarwienie papierka bromort¢ciowego nie bedzie
intensywniejsze od zabarwienia wywotanego przez roz-
twor poréwnawczy.

5.3.9. Oznaczanie zawartoSci azotanéw

5.3.9.1. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr.

b) Kuwety o grubos$ci warstwy 20 mm.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas salicylowy.

b) Kwas siarkowy nie zawierajacy azotandéw przy-
gotowany zgodnie z BN-84/6191-105 p. 5.3.5.1.

c¢) Wodorotlenek sodowy, roztwor 20%(m/m).

d) Wzorcowy roztwdr roboczy zawierajgcy 1 ml =+
0,1 mg NOas.

e) Wzorcowy roztwdr podstawowy zawierajacy
NO3, przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.5.

5.3.9.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej wg BN-84/6191-105 p. 5.3.5.2.

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 20 g badanego kwasu
siarkowego — oleum odwazonego z doktadnoscia do
0,01 g umiesci¢ w kolbie pojemnosci 100 ml zawiera-
jacej 5,4 ml wody oraz 0,1 g kwasu salicylowego. Za-
wartos¢ kolby doktadnie wymieszac¢ 1 ochtodzi¢. Dalsze
oznaczanie wykona¢ wg BN-84/6191-105 p. 5.3.5.3.
Badana probka oleum odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstale zabarwienie roztworu badanego nie
be¢dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu poré6w-
nawczego, zawierajacego kwas siarkowy wolny od azo-
tanOw oraz zawarto$¢ azotanOw nie bgdzie wigksza niz:
,— dla oleum 25% czd.a. 1 65% czd.a. —
0,1 mg NO3,

— dla oleum 25% cz. i 65% cz. — 0,5 mg NO3.

5.3.10. Oznaczanie soli amonowych

5.3.10.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-81/C-04525
p. 2.3.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04525
p. 24. '

5.3.10.3. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego kwasu
siarkowego dymigcego — oleum odwazonego z doktad-
noscig do 0,01 g wymiesza¢ ostroznie z 10 ml wody
w kolbie pojemnosci 100 ml. Po ochtodzeniu zobojet-
ni¢ roztworem wodoroctlenku sodowego wobec papier-
ka uniwersalnego. Po ponownym ochtodzeniu roztworu
uzupetni¢ wodg do objetosci 50 ml 1 wymieszac. Dale]
postgpowa¢ wg PN-81/C-04525 p. 2.6. Badana probka
oleum odpowiada wymaganiom normy, jezeli zawartos¢
soli amonowych nie bedzie wigksza niz:

— dla oleum 25% cz.d.a. 1 65%
0,015 mg NH?Y |

— dla oleum 25% cz. i 65% cz. — 0,05 mg NHY} .

5.3.11. Inna metoda oznaczania zwigzkow redukujg-
cych

5.3.11.1. Postanowienia ogélne. Oznaczanie zawartos-
ci zwiazko w redukujacych na zyczenie odbiorcy mozna
wykona¢ metodg z zastosowaniem pig¢ciotlenku jodu.

5.3.11.2. Odczynniki. Pigciotlenek jodu (JOs).

5.3.11.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby ze szlifem
pojemnosci 200 ml odmierzy¢ za pomoca cylindra 50 ml
oleum 65%, po czym doda¢ 1 g pigciotlenku jodu.
Kolbg szczelnie zamkna¢ korkiem szklanym 1 mieszac
jej zawartos¢ w ciggu 5 min, energicznie wstrzgsajac.
Odstawi¢ kolb¢ na 1 h. Brak zmiany pierwotnego za-
barwienia oleum $wiadczy o nieobecnosci zwigzkoéw
redukujgcych (SO,).

Pojawienie si¢ barwy rozowej lub zottobrunatnej do-
wodzi obecnosci zwigzkow redukujgcych (SO»).

cz.d.a. —

KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Torunskie Zakltady Przemy-
stu Nieorganicznego POLCHEM.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-10

a) wprowadzono oleum 65% w dwoch gatunkach: oleum 65%
cz.d.a. 1 oleum 65% cz.,

b) zrezygnowano z oznaczania selenu,

¢) wprowadzono wiele zmian w metodach analitycznych:

— oznaczania pozostatoSci po prazeniu — zmieniono tempera-
tur¢ prazenia osadu,

— oznaczania zelaza — wprowadzono metod¢ fotokolorymetrycz-
ng z zastosowaniem 2.,2—dwupirydylu,

— oznaczania arsenu — wprowadzono poprawki w ilo$ciach
roZtworu porownawczego, ‘

— oznaczania azotanOw — zastosowano metod¢ wg BN-84/
6191-105,

— oznaczania soll amonowych — zastosowano metode wg
PN-81/C-04525. ‘

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-R1/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawarto$ci

arsenu

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

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie maiych zawartosci
chlorkbw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

PN-81/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawar-
tosci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem 2.2-dwu-
pirydylu

PN-81/C-04525 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
amonu

PN-81/C-06501
wskaznikow

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwordw do

Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow

kolorymetrii i nefelometru

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygo-
towania Sredniej probki laboratoryjnej ‘

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowe)s-
ciowe bez skrzydel drewniane 800X1200-EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badania
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PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoScig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/0-79561 Opakowania szklane do artykutow chemicznych. Bu-
telki i stoje do odczynnikbw. Wymagania i badania

BN-84/6191-105 Odczynniki. Kwas siarkowy ;

BN-74/6411-04 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Skrzynki przegrodowe 2z polietylenu lub kopolimeru PE/PP.
Ogo6lne wymagania i badania

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towaréw nie-
bezpiecznych (RID) — Zalacznik B do Konwencji o migdzyna-
rodowym przewozie (COTIF) (Dz. TiZK nr 7, poz. 44 z 1985 1.)
wraz z pOZniejszymi zmianami

Specjalne warunki przewozu towar6w niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zatacznik nr 4 do Umowy
o migdzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS),
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pdzZniejszymi zmia-
nami

Ustawa z dnia 1 lutego 1983 r. Prawo o ruchu drogowym (Dz.
U. nr 6, poz. 35)

Rozporzadzenie MinistrOw Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli prze-
wozu drogowego materiatow niebezpiecznych (Dz. U. nr 67,
poz. 301 z 1983 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia 1 Opieki Spotecznej z dnia
28 grudnia 1963 r. w sprawie oznaczania substancji trujgcych
(Dz. U. nr 2, poz. 8 z 1964 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia 1 Opieki Spotecznej (Dz. U. nr 2,
poz. 9 z 1964 r.) :

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

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

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatagcznik IT do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pdZniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia -7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, p. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

4. Symbol wg SWW

cz.d.a. — 1331-11,

G2 — 1331-42.

5. Autorzy projektu normy — mgr Danuta Kanarek, mgr inz.

Anna Paciuszkiewicz — Torunskie Zakltady Przemystu Nieorganicz-

nego POLCHEM — Torun.



