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WYHOBY 6191-27 
PRZEMYSŁU OdCZ!:JIlIliki 

CHEMICZNEGO 
Kwaśny SIarczan SodoUJ!J 

l. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest kwaśny siarczan so-
dowy stosowany jako odczynnik chemiczny. 
Kwaśny siarczan sodowy ma : 
a) wzór chemiczny NaHS04 • H 20 , 
b) masę cząsteczkową 138,08. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości głów
nych składników i zanieczyszczeń w normie usta
lono trzy gatunki kwaśnego siarczanu sodowego 
oznaczone: 

ch .cz. 
cZ.d.a. 
cz. 

chemicznie czysty, 
czysty do analizy, 
czysty. 

2.2. Przykład oznaczenia kwaśnego siarczanu 
sodowego chemicznie czystego: 

KWAŚNY SIARCZAN SODOWY ch.cz . B N-77/6191-27 

Grupa katalogowa X 51 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Kwaśny siarczan so
dowy powinien mieć postać bezbarwnych, prze
zroczystych kryształów łatwo rozpuszczalnych 
w wodzie. 

3.2. Wymagania fizyczne l chemiczne - wg 
tab/. 1. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

Kwaśny siarczan sodowy należy pakować, prze
chowywać l transportować zgodnie z PN-70/ 
C-80001. 

Rodzaj opakowania: słoiki szklane z nakrętką 
z tworzywa sztucznego, z polietylenową lub inną 
chemicznie odporną uszczelką lub podkładką tek
turową chronioną folią polietylenową lub folią 

z innego tworzywa sztucznego. 

Tablica 1 

I Gatunki 
Wymagania l 

, 
ch. cz. cZ.d .a . 

I cz. 
I 

Ofo I i 
a) Zalwartość kwaśnego siarczanu s odowego NaHSO.1 • H 2O , 99- 101 98,5-101,5 l 98,0- 102 

b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, % , nic więcej niż 0,003 0,005 , 0,01 I , 
c) KJfZemianów (SiO 2-), Ofo ,. nie więcej ni ż 0,01 0,02 ! 0,04 

2 i 
d) Azotanów (NO - ), % , nic więcej ni ż 0,0005 0.001 i 0,002 

3 i e) Chlorków (Cl- ), Ofo, nie w:ięcej niż I 0,001 0,001 , 0,002 

f) Fosforanów (P03-), Ofo, nie więcej ni ż 0,00025 0,000:1 0,001 
4 I g) MetalU. cięilkd.ch (PbH ), Ofo, nic więcej B1 Z 0,00025 0,0005 0,001 

I h) Żelaza (Fe3+ ), Ofo, nie więcej niż 0,0002 0,0005 0,001 

i) Wapnia (CaH ), Ofo, nie więcej niż 0,001 0.002:i 0,005 

j) Magnezu (MgH), Ofo, nie więcej ni ż 0,0002 0,0004 0,0012 

k ) Glinu (AP+ ), Ofo, nie więcej l1ł Ż 0,0005 

I 
n ic normalizuje nie normalizuj e 

s ię 
I 

się 

l ) Ars enu (AsH ), Ofo, ni e więcej niż 0,00002 I 0,00005 0,0001 , I 
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Masa opakowań netto: 100, 250, 500, 1000 g. 
Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny ro

dzaj i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzo
ne próby wykażą, że zabezpiecza ono produkt 
w sposób nie gorszy niż wymienione opakowa
nia i ma wymiary zgodne z zasadami systemu 
wymIarowego opakowań . 

a. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) Oznaczanie zawartości kwaśnego sia r czanu 

sodowego (3.2a), 
b) Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w 

w odzie (3.2b), 
c) Oznaczanie zawartości krzemianów (3.2c), 
d) Oznaczanie zawartości azotanów (3.2d), 
e) Oznaczanie zawartości chlorków (3.2e), 
f) Oznaczanie zawartości fosforanów (3.2f), 
g) Oznaczanie zawartości metali ciężkich (3.2g) , 
h) Oznaczanie zawartości żelaza (3.2h), 
i) Oznaczanie zawartości wapnia (3 .2i) , 
j) Oznaczanie zawartości magnezu (3.2j) , 
k) Oznaczanie zawartości glinu (3.2k), 
1) Oznaczanie zawartości arsenu (3.21). 

5.2. Pobieranie próbek. Przy pobierani u próbek 
odczynnika cZ.d.a . należy stosować wytyczne wg 
P N-70/C-80047 . Przy pobieraniu próbek odczy n
n ika cz. należy stosować wytyczn e wg PN-67 / 
C-04500 przyjmując: 

a) wielkość partii 500 kg, 
b) wielkość próbki pierwotnej 200 g, 
c) liczbę próbek jednostkowych wg tab l. 2, 
d ) wielkość próbki ogólnej - równą i loczy 

n owi wielkości próbki pierwotnej i li czby jed
n ostkowej, 

e) wielkość średniej próbki labora toryjnej 
~l50 g. 

Tablica t 

Li czba opakowal'l 
j ed nostkowych w partii 

do 15 
16 --:- 25 
26 --:- 63 
64 --:- 100 

powyżej 100 

5.3. Opis badań 

Licz ba próbek 
jedn ostkow y c h 

.) 

7 

8 
9 

iD 

5.3.1. Oznaczanie zawartości kwaśnego sIarcza-
n u sodowego (NaHS04 • H 20) 

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., IN roztwór , 
h) Czer'wień m etylowa - wskaźnik , O,l-pro-

entowy roztwór alkoholowy. 

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Około 5,0000 g 
badanego kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić 

\I,,' 50 cm:l wody. Roztwór miareczkowa: roztwo
rem wodorotlenku sodowego wobec czerwieni 
metylowej jako wskaźnika. 
Zawartość kwaśnego siarczanu sodowego w 

procentach (X) obliczyć wg wzoru 

v . J 38n8 . lO() x = 
m 

13,808 . V 
(l ) 

m 

w którym: 
V - objętość ściśle IN roztworu wodo

rotlenku sodowego zużytego do mia
reczkowania, cm3, 

m. odważka badanego kwaśnego s iar
czanu sodowego, g, 

0, 13808 ilość kwaśnego siarczanu sodowego 
odpowiadającego 1 cm:! ściśle IN 
roztworu wodorotlenku sodowego, 
g. 

5.3.2. Oznaczanie zawartości substancji llIeroz
puszczalnych w wodzie 

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory. Chlorek baro
wy cz.d.a., 20-procentowy roztwór. 

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 40,00 g badane
go kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić w 
300 cm a wody w zlewce pojemności 500 -: 
(j(; 0 cm:! . Zlewkę przykryć szkiełkiem zegarko
wym i ogrzewać przez 1 godz na wrzącej łaźni 

v/odnej . Następnie roztwór przesączyć przez 
uprzednio przemyty wodą, wysuszony do stałej 

m asy i zważony z dokładnością do 0,0002 g, 
szklany tygiel do sączenia G4. Pozostałość w 
yg lu przemyć gorącą wodą aż do zaniku reakcji 

na jon siarczanowy (próba z roztworem chlorku 
barowego) i wysuszyć w temperaturze 105 -: 
110°C do stałej masy. 
Zawartość substancji nierozpuszczalnych w wo

dzie (X l) ubliczyć w procentach wg wzoru 

X --l _ _ o 

m· JOO 

40 
(2) 

w którym: m - masa wysuszonej pozostałości , g. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości krzemianów (SiO;-) 

5.3.3.1. Aparatura 
a) Fotokolorymetr z filtrem o maksymalnej 

przepuszczalności w zakresie 795 nm. 
b) Kuwety o grubości warstwy pochłaniającej 

1. cm. 
e ) pehametr. 

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory 

a ) Woda redestylowana. 

b) Kwas solny cZ.d .a. 1,19 i 4N: przygotować 
przez rozcieńczenie 330 cm3 kwasu solnego 1,18 
w kolbie pomiarowej pojemności 1000 cm3 i uzu
pełnić wodą do kreski. 

c) Kwas siarkowy cz.d.a. 
p rzez rozcieńczenie 250 cm3 

9N: przygotować 

kwasu siarkowego 
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1,84 w kolbie pomiarowej pojemności 1000 cm~ 

i uzupełnić wodą do kreski. 
d) Kwas borowy cz.d.a., roztwór nasycony \v 

temperaturze pokojowej (48 g/1000 cm3). 

e) Kwas szczawiowy cz.d.a., 10-procentowy 
r oztwór, 

f) Kwas fluorowodorowy cz.d.a., l4-procento
wy roztwór, 

g) Molibdenian sodowy lub amonowy cz.d.a ., 
l4-procentowy roztwór, przygotowany w zlewce 
polietylenowej w temperaturze 500°C. Po ochło
dzeniu roztwór przesączyć i uzupełnić wodą. 

h) Dwutlenek krzemu cz.d.a., wyprażony 

uprzednio w ciągu 1 h w temperaturze 10000C 
i ostudzony w eksykatorze nad pięc iotlenkiem 

fosforu. 
i) Roztwór wzorcowy zawierający dwutlenek 

krzemu przygotowany w następują cy sposób : 
1,0000 g wyprażonego dwutlenku krzemu rozpu
śc i ć 20 cm3 roztworu ługu sodowego 27 -procen
lowego w zle\'!ce polietylenowej na łaźni wod 
nej, całość pr ;: cnie~ć ilościowo do kolby pomia
rowej pojemności 1000 cm~ , dopełnić wodą do 
k reski i dobrze wymieszać. 

l cm :! otrzyma nego roztworu podstawowego 
zawiera 1 mg 8i02. 

Roztwór roboczy przygotować przez rozcier'l
czenie roztworu podstawowego w stosunku 
lO : 990. 1 cm3 otrzymanego roztworu zawiera 
0,01 mg Si02 . 

j) Fenoloftaleina, l-procentowy roztwór alko
holowy . 

k) Mieszanina redukująca przygotowana w na
stępujący sposób: rozpuścić 7,0 g bezwodnego 
sia rczynu sodowego cz.d.a. w 50 cm 3 wody. 

Następnie dodać 1,5 g kwasu l-amino, 2-naf
tolo-4-sulfonowego i rozpuścić mieszając (Roz
twór I) . Rozpuścić 9,0 g pirosiarczynu sodowego 
bezwodnego cz.d.a. w 90,0 cm3 wody (Roztwór II). 

Zmieszać roztwór I i II i przesączyć do ozię

bione j butelki. Roztwór ten można przechowy
wać w okresie 2 -: 3 tygodni. 

5.3.3.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. YV 
zlewkach z polietylenu przygotować roztwory ro
bocze zawierające: 0,01, 0,02, 0,05, 0,075 i 0,1 mg 
8 i0 2. Dodać 0,5 cm 3 kwasu fluorowodorowego, 
wymieszać i ogrzać w ciągu 5 min na łaźni wod
n ej. Zawartość zlewki rozcieńczyć wodą do 25 cm\ 
dodać 4 cm3 roztworu kwasu solnego 4N, 20 cm 3 

roztworu kwasu borowego i 10 cm 3 roztworu mo
libdenianu sodowego, wymieszać i pozostawić na 
] O min. Następnie sprawdzić pH roztworu, które 
powinno wynosić 1,1 ± O,l. Dodać mieszając 5 cm3 

kwasu szczawiowego, pozostawić na 5 min i prze
nieść il ościowo do kolby pomiarowej pojemno
::oci 100 cm:1. Dodać następnie 2 cm3 mieszaniny 

redukującej wg 5.3.3.2k), uzupełnić wodą do 
kreski i dobrze wymieszać. Po 10 min przelać 

roztwór do kuwety i mierzyć absorbancję przy 
długości fali 765 -: 795 nm, stosując jako od
nośnik roztwór kontrolny. Z otrzymanych wyni
ków sporządzić krzywą wzorcową, odkładając na 
osi rzędnych wartości absorbancji, a na osi od
ciętych zawartości Si02 w miligramach . 

5.3.3.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane
go kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić w 
kolbie pomiarowej poj emności 100 cm3 w wodzie 
redesty lowanej, rozcier'lczyć wodą do kreski i do
brze wymieszać. 

Pobrać 20 cm:! (0,2 g) roztworu, przenieść do 
zlewki poliety lenowej, dodać 0,1 cm:1 fenolofta
leiny i zobojętnić kwasem solnym 4N, dodać 

0,5 cm:! kwasu f luorowodorowego, wymieszać , 

ogrzać na łaźni wodnej w ciągu 5 min i dalej 
p ·Js tępować jak przy przygotowaniu krzywej 
wzorcowej . Równocześn i e przygotować roztwór 
kontrolny. Zmierzyć absor·bancj ę niebieskiego 
roztwor u po upływie 10 m j.n, stosując kuwety 
o g rubości warstwy pochłaniającej 1 cm , przy 
długości fali 765 -: 795 nm, nastawiając zero fo
tokolorymetru n a równocześnie przygotowany 
roztwór kontrolny . 

Wszystkie operacje powinny być wykonane w 
naczyniach polietylenowych. 

Szkło (naczynia i butelki) należy myć gorącą 

mieszaniną chromową i dobrze płukać wodą r e
destylowaną· 

Stężenie Si02 w badanej próbie odczytać 

z krzywej wzorcowej w miligramach . 
Zawartość Si02 (X 2 ) w badanym kwaśnym 

sia rczanie sodowym obliczyć wg wzoru 

m . l 00 . 100 m 
X, = -

rn , ·20·1000 111, · 2 
w k tórym: 

m -- stężenie Si02 odczytane z krzywej wzor
cowej, mg, 

7n1 - odważka badanego kwaśnego siarczanu 
sodowego, g. 

W przypadku wizualnego oznaczania do roz
tworu kontrolnego dodać: 

dla odczynnika ch. cz. 0,02 mg SiO ~ -, 

dla odczynnil{a cZ.d.a. - 0,04 mg SiO ~-, 

dla 'Odczynnika cz. 0,08 mg SiO ~- . 

5.3.4 . Oznaczanie zawartości azotanów (NO ;-) 
5.3.4.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68: 

C-04509. 

5.3.4.2. Wykonanie oznaczama. 1,00 g badane
go kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić w wo
dzie i dopełnić objętość wodą do 10 cm3. 

Dale j oznaczanie wykonać wg PN-68/C-04509. 
Badany kwaśny siarczan sodowy odpowiada 

v"ymaganiom normy , jeżeli powstałe niebieskie 
I 
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zabarwienie badanego r oztworu po upływie 5 m in 
nie będ zie słabs ze niż zabarwienie roztworu po
równawczego przygotowanego równocześnie i za
wiera j ącego w te j samej obj ętośc i te same ilośc i 

odczynników oraz: 
dla odczynnika ch. cz. 0,005 mg NQ ;-, 

dla odczynnika cZ.d .a . 0, 01 mg NO:;- , 

d la odczynnika cz. 0,02 mg NO; . 

5.3.5. Oznaczanie zawartości chlorków (CI-) 

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/ 
C-045l8. 

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g ba dane
go kwaśnego siarczanu sodowego rozpuś,cić w 
20 cm:! wody . Roztwór zoboj ętni ć roztworem amo
Diaku i następnie dodać 4 cm:! r oztworu kwasu 
azotowego i 1 cm~ roztworu azotanu srebra . 

Dalej wykonywać oznaczani e wg PN-68/ 
C-04518, Sposób A . 

Badany kwaśny siarczan sodowy odpowiada 
wymaganiom normy, j eżeli opalizacja powstała 

\V badanym rozt worze po upływie 1 ° min n ie 
będzie intensywnie jsza od opalizacji roztworu 
porównawczego przygotowanego równoczesme, 
a zawierającego w tej samej objętości te same 
i l ośc i odczynników oraz: 

dla odczynnika ch . cz. 
d la odczynnika cZ.d .a. 
d la odczynnika cz. 

0, 01 m g Cl - , 
0,01 mg Cl- , 
0,02 mg CI- . 

5.3.6. Oznaczanie zawartości fosforanów (PO ~-) 

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory - wg P N-68/ 
C-04503 p. 2.3.2. 

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
kwaśnego siarczanu sodowego rozpuści ć w 5 cm 'l 
w ody. Roztwór zoboj ętnić r oztworem amoniaku , 
dopełnić obj ętość wodą do 15 cm 3. 

Dalej oznaczanie wykonać wg PN-68 /C-04503 
p . 2.3.3 . 

Badany kwaśny siarczan sodowy odpowiada 
w y magan iom normy, j eżeli żółte zabarwieni e ba
danego roztworu po upływie 10 m in nie będzi e 

intensywniejsze niż zabarwienie r oztworu po
l ównawczego przygotowanego równocześnie, a za
wierającego w tej samej obj ętości te same i l ości 

'Odczynników oraz: 
dla odczynnika ch. cz. 

la odczy;nnika cz.d .a . 

d la odczynnika cz. 

0, 0125 m g P O ;- , 

0,025 m g PO!- , 

0,05 mg P O!- . 

5.3.7. Oznaczanie zawartości metali ciężkich 

Pb2+) 

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodoratlenek s'Od'Owy cz.d.a ., 10-pr'O n entowy 

r aztwór. 
b) Kwas 'Octowy cz.d.a., 10-procent'Owy rozt wór. 
c) Winian sod'Owo-potas'Owy cz.d.a. , 20-procen

"Łowy r aztwór. 

d) Ti'Oacetamid cz.d.a., 2-pr'Ocen t 'Owy roztwór. 
ej Raztwór w zorc'Owy zawierający j'Ony PbH 

przygotowany wg P N-68 /C-06500 i r'O zc ieńczony 

w st 'Osunku 10 : 990 . 1 cm~ r'Ozcieńcz'Oneg'O rOz
tworu wz'Orc'Owego zawiera 0,01 mg Pb2+ . 

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badane
go kwaśnego siarczanu s'Od'Oweg'O razpuśc ić w 
10 cm:! wody, z'Ob'Oj ę tnić r aztworem w'Odor'Otlen
k u sod'Oweg'O (około 9 ctn3). Do roztw'Oru dodać 
J cm 'l kwasu 'Octoweg'O, 1 cm~ winianu s'Od'Owo- . 
-potasowego, 5 cma wodorotlenku s'Odoweg'O 'Oraz 
:. cm 1 r'Oztw'Oru tioacetamidu. Objętość roztworu 
uzupełnić wadą do 25 cm 3. 

Badany . kwaśny siarczan SOd'O'.'lY 'Odpawiada 
wymagani'Om normy, j eżeli powst~ l e po 10 min 
zabarwienie raztworu badanego nic będzie inten
~;ywniejsze 'Od zabarwienia roztw'Oru porównaw
czeg'O przygotowaneg'O równ'Ocze~~ie,?, zawierają

cego te same ilości 'Odczynników oraz: 
dla 'Odczy nnika ch .cz. - 0,01 mg Pb2+ , 
dla 'Odczynnika cz .d .a. - 0,02 mg PbH , 

dla 'Odczynnika cz. - 0,04 mg Pb2+. 

5.3.8. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe3+) 

5.3.8.1. Aparatura, przyrządy i materiały 

wg PN-75/C-04521/02 p . 3. 

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory - wg PN-75! 
C-0452 1102 p . 4. 

Amoniak cZ .d.a. 25-procen t 'Owy roztwór. 

5.3.8.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. 
Przyg'O t'Ować r'Oztw'Ory wz'Orc'Owe zawierające w 
:iO cm'l: 0, 002 , 0,005 , 0,01 , 0,02 , 0,03 , 0,04 
i 0, 05 mg F e. 

Każdy z tych r az tworów przenieść ilaściowo 

do k 'Olby pamiarowej poj emn'Ości 100 cm1. Do 
roztw'Orów dodać 0,2 cm 'l r oztworu kwasu sol
nego i 5 cm~ r oztw oru chl orowodorku hy droksy
loa m iny. 

Po 3 min dodać r oztworu amoniaku do uzy
~ka nia pH ok'Oł o 4 (wobec papierka uniwersal
neg'O), 10 cm 3 roztworu kwasu cytrynowego, 5 cm 3 

r oztworu 2,2'-dwupirydy lu, dopełnić objęto$ć wo
d ą do kreski i dokładnie wymieszać. 

Po 30 min przelać roztwór do kuwety o gru
bości warstwy p'Ochłaniającej 1 cm i mierzyć 

n bsorbancję przy długości fali 522 nm. 

Z otrzymany ch wyników sporządzić krzywą 

wzorc'Ową odkładając na osi rzędnych wartości 

absorbancji, a na osi odcię tych zawart'Ości że

laza w mili:gramach . 
.Jaka 'Odnośnik stosować roztwór 2,2'-dwupi

rydy lu. 

5.3.8.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
kwaśnego siarczanu sadowego rozpuścić w 20 cm3 

w ody, zobojętnić roztworem amoniaku i dale j 
pos tępować wg PN-75/C-0452 1102 p. 7. Z otrzy-
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m anych -danych, posługując SIę krzywą wzorco
vą , odczytać zawartość żelaza . 

Zawartość żelaza (X3) oblic zyć w procenta ch 
wg wzoru 

m ·IOO m 

m , . 1000 111 , ' 10 · 
,·n 

Vi który m: 
m zawartość żelaza odczytana z krzy\.ve j 

wzorcov.:.e j, mg, 
m i odważka badanego kwaśnego siarczanu 

sodowego, g. 
W przypadku wizualnego oznaczania do roz-

woru porównawczego dodać: 
dla odczynnika ch. cz. 0,002 mg Fe~+ , _ 
dla odczynnika cZ.d .a . - 0,005 mg Fe3+, 
dla odczynnika cz. - 0,01 mg FeH . 

5.3.9. Oznaczanie zawartości wapnia (Ca~+ ) 

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak cz.d.a., 10-procentowy r oztwór. 
b) Papierki lakmusowe. 
c) Mureksyd (sól amonowa kwasu purpurowe

go), 0,05-procentowy roztwór, trwały dwie doby. 
d) Roztwór wzorcowy zawierający jony Ca2+, 

p rzygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony 

'wodą w stosunku 10: 990. 1 cm~ rozcieńczonego 

r oztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg CaH . 

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., IN roztwór. 

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badane
go kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić w 
50 cm~ wody, zobojętnić roztworem amoniaku wo
bec papierka lakmusowego i uzupełnić obj ętość 

wodą do 100 cm 3 . 

5 cm 3 otr zym anego roztworu (0,1 g badanego 
p reparatu) przenieść do kolby poj emności 25 cm :!, 
uzupełnić objętość wodą do 8 cm 'l, dodać 1 cm:l 

r oztworu wodorotl enku sodowego, l cm 3 roz
tw oru mureksy du i całość wymieszać. 

Badany kwaśny siarczan sodowy od powiada 
wymaganiom normy, j eżeli powstały po upływie 

2 min, obserwowany w przechodzącym świetle 

na tle mlecznego szkła różowy odcień badanego 
:roztworu nie będzie intensy wniejszy od różowe
go odcienia roztworu porównawczego przygoto
wanego równocześnie z roztworem badany m , l za 
wierającego w tej samej objętości: 

dla odczynnika ch.cz. 0,001 mg Ca2+, 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,0025 mg Ca2+, 
dla odczynnika cz. - 0,005 mg Ca2+ oraz 

1 cm 3 roztworu wodorotlenku sodowego i 1 cm :) 
r oztworu mureksydu. 

Dopuszcza się przeprowadzeni e oznaczania na 
f otometrze płomieniowym. 

5.3.10. Oznaczanie zawartości magnezu (Mg2+ ) 

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory 
a ) Żółcień tytanowa, wskaźnik , roztwór 0, 05-

- p rocentowy. 

b) Wodorotlenek sodowy cz.d .a., r oztwór 30-
-procentowy nie zawierający węglanów, przygo
towany przez rozci eńczenie 50-procentowego roz
tworu przygotowanego wg PN-68/C-06500 
p. 2.2.35. 

c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Mg2+, 
przygotowany wg PN-68/C- 06500 i rozcieńczony 

w stosunku 10 : 990. 
1 cm~ rozcieńczonego roztworu wzorcowego za

\:viera 0,01 mg Mg2+. 

5.3.10.2. Wykonanie oznaCZHlll<l. 1,00 g bada
nego kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić w 
} 3 cm~ wody, dodać 0,2 cm :) r oztworu żółcieni 

tytanowej, 2,8 cm!1 roztworu wodorotlenku ss
dowego i wymieszać . 

Badany kwaśny siarczan sodowy odpow~ada 

wymaganiom no'rmy, j eżeli powstałe po 10 min 
zabarwienie roztworu badanego nie będzie inten
sywniejsze od zabarwienia roztworu porównaw
czego przygotowanego równocześnie z roztworem 
uadany m i zawierającego w tej sam ej obj ętości : 

dla odczynnika ch .cz. 0,002 mg Mg2+, 
d la odczynnika cZ.d.a. - 0,004 mg Mg2+, 
d la odczynnika cz. - 0,012 mg Mg2+ oraz 

0,2 cm~ roztworu żółcieni tytanowej i 2 cm 3 rOz
t "voru wodorotlenku sodowego. Po dodani u każ
dego odczynnika należy roztwór wymieszać. 

W razie potrzeby naJeży wprowadzić poprawkę 

na za;.vartość magnezu \V stosowanych do ozna
czan ia ilościach roztworu wodorotlenku sodowego. 

5.3.11. Oznaczanie zawartości glinu (AIH ) 

5. 3.11.1. Odczynniki i roz twory 
a ) Aluminon cz.d.a., r oztwór O,I -procen towy. 
b ) Amoniak cz.d .a., roztwór 10-procen towy. 
c) Tioglikolan amonowy cz.d.a .) roztwór 5-pro-

cen towy. 
d) Kwas octowy cz.d.a. , roztwór 30-procentowy . 
e) Octan sodowy cZ.d .a . 
f) Roztwór wzorcowy zawiera j ący jony AP+ 

przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony 

wodą w stosunku 10 : 990. 
1 cm:1 rozcieńczonego roztworu wzorcowego za

wiera 0,0 1 mg AP+. 

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g bada
nego kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić w 
10 cm 3 wody, dodać 3 cm 3 roztworu amoniaiku 
] 2,5 cm 3 roztworu kwasu ootowego. 

Następnie do roztworu dodać 0,5 cm 3 roztworu 
t ioglikolanu amonowego, 1,0 g octanu sodowego 
i wymieszać, a następnie do roztworu dodać 

0,5 cm 3 roztworu aluminonu. 

Badany kwaśny siarczan sodowy odpowiada 
wy m aganiom normy, j eżeli powstałe w ciągu 

;) min czerwone zabarwienie badanego roztworu 
nie będzie in tensywniejsze niż zabarwienie roz-



6 BN -73/6191-27 

tworu porównawczego, przygotowanego w nastę

pująf:y sposób: 2,00 g badanego kwaśnego siar
czanu sodowego rozpuścić w 20 cm:1 wody . Na
s tępnie dodać 6 cm3 roztworu amoniaku i pozo
'stawić w spokoju w temperaturze 40 °C na 
10 min, po czym roztwór przesączyć przez twardy 

~ ..:s:ączek . 

Do 13 cm3 (1,00 g badanego preparatu) prze
są"e-zu nie zawierającego glinu dodać: dla odczyn-

- nika ch.cz. - 0,005 mg AP+ oraz 2,5 cm3 roz
tworu kwasu octowego, 1,0 g octanu sodowego, 
0,5 cm3 roztworu tioglikolanu amonowego i 0,5 
cm:1 roztworu aluminonu. 

5.3.12. Oznaczanie zawartości arsenu (AsH ) 

5.3.12.1. Aparatura i przyrządy wg PN-75! 
C-0.f511 p. 2.2 . 

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory - wg PN-75 ' 
C-04511 p. 2.3 . 

5.3.12.3. Przygotowanie skali wzorców i krzy
wej wzorcowej - wg PN-75/C-04511 p . 2.5. 

5.3.12.4. Wykonanie oznaczania: 10,00 g bada
nego kwaśnego siarczanu sodowego rozpuścić w 

• 

25 cm3 wody, dodać 10 cm3 kwasu solnego i uzu
pełnić wodą do objętości 40 cm\ dodać 2 cm3 

jodku potasowego, 2 cm3 chlorku cynawego i da
lej postępować jak przy sporządzaniu krzywej 
wzorcowej . 
Zawartość arsenu w miligramach w próbce 

analitycznej odczytać z krzywej wzorcowej . 

Oddzielnie należy wykonać próbę kontrolną 

z wszystkimi odczynnikami używanymi do przy
gotowywania próbki analitycznej i wynik odjąć 

od zawartości arsenu w próbce analitycznej . 

Zawartość arsenu (X4 ) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

w którym: 

m ·100 
X .,=---- -

m , . 1000 

m 

m , . 10 
(5 ' 

m - zawartość arsenu odczytana z krzywej 
wzorcowej , mg, 

1n ! - odważka badanego produktu, g. 

Dopuszcza się oznaczanie arsenu metodą Gut
zeita, wg Farmakopeii Polskiej IV, tom I str. 75. 
metoda II. 

KO N IE C 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. nstytucja opracowująca norm l; - Przedsiębior

st wo Przemysłowo-Hand lowe Polskie Od czynniki Che
miczne, Gliwice. 

2. Normy związane 
PN-67/C-04500 PJ'odukty chemiczne . Wytycz ne pobie ra

n ia i przygotowywania p róbek 
P N-63/C-04503 Analiza c hemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości fosforanów w bezbarwnych roztworach 
m etod<l kolorymetryczną 

P N-63/C-04509 Anal,iza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości azotanów w bezbarwnych roztworach m e 
todą kolorymetryczną 

P N-75/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma /yeh 
zawaTtości arsenu 

PN -63/C-04513 Analiza c h emiczna . Oznaczanie małych 

zawartości chlorków w bezbarwnych roztworach me
t.odą turbidymetl'ycznq 

PX-75/C-04;)21/02 Ana liza c hemiczna. Oznaczan ie małych 

za wartosCi żelaza metodą kolorymetrycznLl z zast.o
sowaniem 2,2'-dwLlpir ydylu 

P N-63/C-06500 Al1al~za c hemiczna . Przygotowanie .od
czynników, roztworów pomocniczych oraz r oztworów 
d o kołorymebrii j nefelometrii 

P N-70/C -30001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie 
i transport 

P N-70/C-30047 Odczynrnri,ki. Wytyczne pobierania próbek 
i przygotowania średniej próbki laboratoryjnej 
3. Dokumcnty mit;dzynarodowc. Norma jest wdroże 

niem zalecenia normaIJzacyjnego RWPG 4331-75. 
P eltlrT lIBbI. łht 'l'pB'ti CepJTOlnIClIbJii KHCJlbI il. 

4. Symbol wg SWW: 
ch.cz. 1331-43, 
cZ.d.a. 1331-11 , 
cz . 1331-42. 
5. Dotychczasowe normy. Niniej sza n orma zas tępuje 

Z)!-75/MPCh/ POCh-106. 


