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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest siarczan sodowy uwodniony
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Siarczan sodowy uwodniony ma:

a) wzor ogolny — Na,SO4 - 10H,0,

b) mas¢ molowag — 322,19 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podzial. W zalezno$ci od zawarto$ci zanieczysz-
czen rozroznia si¢ dwa gatunki siarczanu sodowego
uwodnionego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia siarczanu sodowego uwod-
nionego czystego do analizy
SIARCZAN SODOWY UWODNIONY — cz.d.a. — BN-90/6191-38

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Siarczan sodowy uwodniony
ma posta¢ bezbarwnych krysztatow tatwo wietrzejacych
na powietrzu, rozpuszczalnych w wodzie, a nierozpusz-
czalnych w alkoholu etylowym.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tablicy.
v
Wymagania Satunkl
cz.d.a. cz.

a) Siarczanu sodowego, uwodnionego
Na,SO4 - 10H:0. %(m/m), nie mniej

niz 99.0 99.0
b) Substancji nierozpuszczalnych w H;O,
%(m/m), nie wigcej niz 0,002 0.01

¢) pH 5%(m/m) roztworu wodnego 5 =8 5§+ 8

d) Azotu catkowitego (N), %(m/m), nie

wigce] niz 0,0005 0,003
¢) Fosforanéow (PO ;1‘)_ %(m/m), nie wig-

cej niz 0,001 0.002
) Chlorkow (Cl), %(m/m), nie wigcej

niz 0,0003 0,002
g) Metali cigzkich (Pb?"), %(m/m), nie

wigce] niz 0,0005 0,001

cd. tablicy
Wymagania Gatunk
cz.d.a. CZ.
h) Arsenu (As), %(m/m), nie wigce] niz 0,00004 0.0003
i) Zelaza (Fe®"), %(m/m), nie wigcej niz | 0,0003 0,0008
i) Wapnia (Ca®"), %(m/m), nic wigcej
niz 0,002 0.005
k) Magnezu (Mg?"), %(m/m), nie wiece]
nz 0.0005 0,002
1) Potasu (K"), %(m/m), nic wigce) niz 0,005 0,01

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogdlne. Siarczan sodowy uwodniony
nalezy pakowaé, znakowaé, przechowywac 1 transpor-
towa¢ zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obo-
wiazujacymi przepisami w transporcie kolejowym i dro-
gowym'),

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig sfoje szkfa-
ne wykonane zgodnie z BN-84/6833-23, zamykane na-
kretkg z tworzywa sztucznego z polietylenowa lub inng
chemicznie odporng uszczelka.

Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 1 PN-76/0-79251.

4.2.3. Opakowania transportowe stanowia:

a) skrzynki drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06
odporne na narazenia mechaniczne 1 sprawdzone wg
PN-86/0-79100, odpowiednio dla grupy 2 klasy A. od
miany a 1 rodzaju Z: pojedyncze stoje w skrzvnkacl
nalezy zabezpieczy¢ srodkiem amortyzujgcym w 1 war-
stwie:

b) begbny tekturowe 50 kg z umieszczonymi w nich
workami z folii polietylenowej.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wiclkos¢ opakowania
transportowego po uprzednim uzgodnicniu 7 odbiorey
I przewoznikiem, zabezpieczajacy produkt w sposob i
gorszy niz podane opakowania oraz majacv
zgodne 7z PN-84/0-79021.
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4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajgc do-
datkowo:

— znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
24.3, 2.4.10,

— dopuszczalng liczbg warstw sktadowania — 4,

— dopuszczalng liczbg warstw tadowania — 3.

4.2.5. Formowanie jednostek tadunkowych. W przy-
padku stosowania paletyzacji, opakowania nalezy for-
mowac¢ na paletach 800X1200 mm wg PN-81/M-78216.
Ladunek na palecie powinien tworzy¢ zwartg 1 sta-
bilng jednostk¢ ladunkowg i1 nie powinien by¢ wyzszy
niz 1,75 m.

4.3. Przechowywanie. Siarczan sodowy uwodniony
nalezy przechowywa¢ w magazynach suchych 1 prze-
wiewnych zgodnie z PN-87/0-80001, o wilgotnosci nie
wyzsze] niz 50%.

Okres gwarancji: 2 lata.

4.4. Transport. Siarczan sodowy uwodniony nie pod-
lega przepisom RID/ADR; mozna przewozi¢ go dowol-
nym krytym $rodkiem transportu zgodnie z obowigzu-
jacymi przepisami przewozowymi i transportowymi').

Dopuszczalna liczba warstw fadowania dla skrzynek

drewnianych — 3 warstwy, dla palet skrzynkowych
z drutu — 2 warstwy.
S. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogolnych (3.1),

b) oznaczanie zawartos$ci siarczanu sodowego uwod-
nionego (3.2a),

c) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (3.2b),

d) oznaczanie

e) oznaczanie

f) oznaczanie

g) oznaczanie

h) oznaczanie

1) oznaczanie

i) oznaczanie

k) oznaczanie

1) oznaczanie

pH 5%(m/m) roztworu (3.2c),
zawartoscl azotu ogdlnego (3.2d),
zawartosct fosforanow (3.2e),
zawartosci chlorkow (3.2f),
zawartosci metali cigzkich (3.2g),
zawartosci arsenu (3.2h),
zawartosci zelaza (3.21),
zawartosci magnezu (3.2)),
zawartosct wapnia (3.2k),

1} oznaczanie zawartosci potasu (3.21).

5.2. Pobieranie piobek. Probki odczynnika nalezy po-
orerac zgodnie z PN-88/C-80047, przyjmujac:

a) wielkos¢ partii — 500 kg,

b) liczbg probek jednostkowych wg PN-88/C-80047
B 3.2

Masa $redniej probki laboratoryjnej powinna wyno-
sic 500 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogoéine. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, naiezy stosowa¢ wylacznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub wode o row-
nowaznej czystosci, zwang w dalszej tresci normy woda.

5.3.2. Sprawdzanie wymagan ogolnych nalezy wyko-
na¢ wg PN-81/C-01055 okreslajgc postac wg 2.1.1,
barwg — wg 2.1.2 i rozpuszczalnos¢ wg 2.2.

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci siarczanu
(Na;SO; - 10H:0)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien metylowa wskaznik roztwér alkoholowy
1%(m/m).

b) Kationit KU I lub KU II frakcja 0,3 = 1,5 mm
przygotowany w nast¢pujacy sposob: przez warstwe
kationitu o wysoko$ci okoto 100 = 150 mm i prze-
kroju okoto 12 =+ 15 mm przepusci¢ okoto 200 ml
kwasu solnego rozcienczonego w stosunku I:1, o tem-
peraturze 50 = 60°C. Nastepnie kationit przemyé¢ wodg
do odczynu obojetnego wobec papierka uniwersalnego.
Nadmiar wody wypusci¢, pozostawiajgc nad kationitem
warstw¢ wody, wysoko$ci 1 ml.

Nalezy zwracaé uwage, aby w warstwie kationitu
nie bylo pecherzykéw powietrza. Kationit przygotowa-
ny wg wyzej podanego sposobu moze by¢ wykorzy-
stany do trzech kolejnych oznaczan zawartosci pro-
centowej siarczanu sodowego uwodnionego, po czym
nalezy go zregenerowac, post¢pujagc w sposOb analo-
giczny jak przy jego przygotowaniu. Kationit nalezy
przechowywa¢ pod warstwag wody.

¢) Kwas solny o d = 1,19 g/ml.

d) Wodorotlenek potasowy roztwér 0,1 mol/l.

5.3.3.2. Aparatura. Kolumna szklana wypetniona ka-
tionitem typu KU I lub KU IL

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,4000 g ba-
danego siarczanu sodowego uwodnionego rozpuscié
w 50 ml wody w zlewce pojemnosci 200 ml. Otrzy-
many roztwor przepusci¢ przez kolumng¢ wypelniong
warstwa kationitu przygotowanego wg 5.3.3.1b) z szyb-
koScig 4 <+ 6 ml/min. Nast¢pnie przeplukaé zlewke
dwukrotnie 50 ml wody, przepuszczajac ja kazdorazo-
wo przez warstweg kationitu, po czym kationit przemy¢
woda do uzyskania oboj¢tnego odczynu eluatu. Wode
przepuszcza¢ stopniowo dodajac nowa porcj¢ dopiero
wtedy, gdy poprzednia przejdzie przez kolejmng i nad
warstwag kationitu zostanie warstwa wody wysokosci
I ml. Potaczone eluaty, zawierajace w stosunku do
odwazki siarczanu sodowego uwodnionego rOwnowaz-
ng ilos¢ kwasu siarkowego otrzymanego w reakcji wy-
miany kationu sodowego na kation wodoru, miarecz-
kowac 0,1 ml/l KOH wodorotlenkiem potasowym wo-
bec czerwieni metylowej do zdltego zabarwienia.

Zawarto$¢ siarczanu sodowego obliczy¢ w %(m/m)
wg wzoru

sodowego

V-0,01611 - 100
¥ = 0,0 ()

m

w ktorym:
V' — objetoséc Scisle 0,1 ml/l roztworu wodo-
rotlenku potasowego zuzyta do miarecz-
kowania, ml,

m — odwazka badanego siarczanu sodowego
uwodnionego, g,
0,01611 — 1los¢ siarczanu sodowego uwodnionego

odpowiadajaca 1 ml $cisle 0,1 ml/l roz-
tworu wodorotlenku potasowego, g.
Nalezy wykona¢ co najmniej dwa oznaczania roz-
nigce sie migedzy sobg nie wigcej niz o 0,2%.
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5.3.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie. 60,00 g badanego siarczanu sodowego uwodnio-
nego rozpusci¢ w 600 ml wody i wykona¢ oznaczanie
wg PN-54/C-04517. Badany siarczan sodowy uwodnio-
ny odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wysu-
szone] pozostato$ci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 1,2 mg,

dla odczynnika cz. — 6,0 mg.

5.3.5. Oznaczanie pH 5%(m/m) roztworu

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-89/C-04963
p: 3:.1.2

5.3.5.2. Aparatura — wg PN-89/C-04963 p. 3.1.3.
Pehametr powinien umozliwi¢ pomiar z doktadnoscig
do 0,05 jednostek pH.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego siar-
czanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 95 ml wody
wolne] od dwutlenku wegla 1 wykona¢ pomiar pH
roztworu wg PN-89/C-04963 p. 3.1.6.

5.3.5.4. Wynik. Za wynik koncowy oznaczania nalezy
przyjac Srednig arytmetyczng co najmniej dwoch row-
noleglych oznaczan roéznigcych si¢ mig¢dzy sobg naj-
wyze) 0,1 pH.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci azotu catkowitego

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04527
i 242,

5.3.6.2. Aparatura — wg PN-81/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego siar-
czanu sodowego uwodnionego dla gatunku cz.d.a.
1 1,00 g dla gatunku cz. rozpusci¢ w 150 ml wody
w kolbie kulistej aparatu, doda¢ 1 g stopu Devardy
i wykona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04527 p. 2.4.3, 2.4.4.
Badany siarczan sodowy uwodniony odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstate po uptywie 10 min za-
barwienie roztworu badanego nie bgdzie intensywniej-
sze od zabarwienia roztworu porOwnawczego przygoto-
wanego jednocze$nie 1 zawierajacego w tej samej obje-
tosci te same ilo$ci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg N,

dla odczynnika cz. — 0,03 mg N.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci fosforanow (PO?)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04503
p. 2.3.3.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 3,00 g badanego siar-
czanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 15 ml wo-
dy 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04503 p. 2.3.5,
przez wizualne pordéwnanie barw roztworu badanego
1 porOwnawczego. .

Roztwor poroéwnawczy powinien zawiera¢ dla:

odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg PO},

odczynnika cz. — 0,06 mg PO;.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego siar-
czanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 30 ml wody
1 wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3.

Roztwor porownawczy powinien zawiera¢ dla:

odczynnika cz.d.a. — 0,015 mg CI,

odczynnika cz. — 0,1 mg CI.

5.3.9. Oznaczanie zawartoéci metali ciezkich (Pb*")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
p. 2.4.3.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 badanego siar-
czanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 20 ml wo-
dy i wykonaé oznaczanie wg PN-80/C-04515 p. 2.4.4.

Roztwér porownawczy powinien zawiera¢ dla:

odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb?",

odczynnika cz. — 0,02 mg Pb*".

5.3.10. Oznaczanie zawartosci arsenu (As)

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04511
p. 2.3.3.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego
siarczanu sodowego uwodnionego dla gatunku cz.d.a.
1 1,00 g dla gatunku czysty rozpuscic w 30 ml wody
i wykona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04511 p. 2.3.6.

Roztwoér poréwnawczy powinien zawiera¢ dla:

odczynnika cz.d.a. — 0,004 mg As,

odczynnika cz. — 0,003 mg As.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe)

5.3.11.1. Zasada metody. Zelazo oznacza si¢ technikg
plomieniowa absorpcyjnej spektrometrii atomowe] me-
toda krzywej wzorcowej.

5.3.11.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowe] z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z zelazowg katodg wnekowa.

5.3.11.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o ¢(HNO3) = 14 g/ml.

b) Kwas siarkowy o c¢(!/2 H2SO4) = 0,001 mol/l.

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony zelaza Fe®”,
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, rozcien-
czony w stosunku 1 + 99 roztworem kwasu siarkowego
o stezeniu ¢(!/2 H2SO4) = 0,001 mol/l. 1 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zawiera 1 - 10 5 g
Fe’”,

d) Weglan sodu spektralnie czysty. Roztwor przy-
gotowany w nastegpujacy sposob: do kolby pomiarowej
pojemnosci 500 ml uprzednio wytrawionej kwasem sol-
nym 1 wyptukanej woda redestylowana wprowadzic
38,6 g weglanu sodowego spektralnie czystego, zwil-
zy¢ woda, doda¢ kroplami 10 ml kwasu azotowego,
uzupetni¢c wodg do kreski 1 dokfadnie wymieszac.

5.3.11.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla posiadane-
go aparatu. Pomiary nalezy wykonac¢ przy dlugosci
fali 248,3 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przy-
gotowac¢ zgodnie z instrukcja obstugi.

5.3.11.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 150 m|
odmierzy¢ po 25 ml roztworu weglanu sodowego spek-
tralnie czystego przygotowanego wg 5.3.11.3d) oraz
kolejno 0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 ml roztworu roz-
cienczonego wzorcowego zelaza, uzupetni¢ wode¢ do
kreski 1 doktadnie wymieszaé. Stezenie zelaza w posz-
czego6lnych kolbach wynosi: 0; 2 - 107;4 - 107;6 - 107;
8 - 107; 1 - 10°° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza w sporzgdzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikow sporzadzi¢c wykres
krzywe] wzorcowej.
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Przyrzad zerowac na pierwszy z roztworow.

5.3.11.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnos$ct 100 ml wprowadzi¢ 10,00 g badanej
probki, zwilzy¢ woda, doda¢ 5 ml kwasu azotowego,
uzupetni¢c woda do kreski 1 doktadnie wymiesza¢ (roz-
twor A). Zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza w sporzadzo-
nym roztworze. Zawarto$c zelaza X1 w % (m/m) obliczy¢
Wg Wzoru

¢ - Vi-100

Il

X (2)

n

w ktorym:

c1 — stgzenie zelaza odczytane z krzywe] wzorco-

wej, g/ml,

Vi — objgtos¢ roztworu A probki, ml,

m, — odwazka badanej probki, g.

5.3.11.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania przyjac¢ srednig arytmetyczng dwoch
rownolegtych oznaczan. Réznica migdzy wynikami nie
powinna przekracza¢ 20% wyniku nizszego.

5.3.12. Oznaczanie zawartoSci wapnia (Ca)

5.3.12.1. Zasada metody. Wapn oznacza si¢ technikg
absorpcyjne] spektrometrii atomowe] metoda krzywe
WZOrcoweyj.

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodu spektralnie czystego. Roztwor przy-
gotowany w nast¢pujacy sposob: do kolby pomiarowe]
pojemnosci 100 ml wprowadzi¢ 3,63 g chlorku sodu,
rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢ wodg do kreski 1 do-
ktadnie wymieszac.

b) Kwas solny o d(HCIl) = 1,18 g/ml.

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony wapnia Ca®’
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70, rozcien-
czony wodg w stosunku I + 99. I ml rozcienczone-
g0 roztworu wzorcowego zawiera 1 - 107 g Ca?".

5.3.12.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wypoesazenien.

b) Lampa 2z wapniowg katodg wngkowg.

Wirunki fotometrowania. Oznaczanic nalezy
wykenac w otomienin aeefvien-podtlenek azotu w opty-
malnych ' ustalonych dla posiada-
/naczaé przy dlugosc:
4227 nm P : (o oznaczania nalezy przy-
otowac zeodnic (iitkelg obstugi.
5.3.12.5. Przygotowanmie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do siedmiu koib ponuarowych pojemnosct 50 mi
swasem solnym 1 wyptuka-

cdamierzy¢ po 10 ml roztwo-

uprzednio wytrawionveh
nych wodg redestvlowans.
ru chlorku sodau spektralnmie czystego przygotowanego
we 5.3.12.2a) oruz Kolemo: 0: 1.0; 2,0; 3,0; 4.0: 5,0
t 7.0 ml i rozcienczonego roztworu wzorcowego wapnia,
uzupeini¢c woda do kreski 1 doktadnie wymieszaé. Stg-
zeniec wapnia w poszczegdlnych roztworach wynost 0;
2-107:4-107:6-107;8-107;1-10%,14-10°g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje wapnia w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikow sporzgdzi¢ wykres
Krzywe) wzorcowe].

Przyrzad zerowac na pierwsze] z roztworow.

5.3.12.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
we) pojemnosci 100 ml, uprzednio wytrawionej kwasem
solnym i wyplukane] woda redestylowana, odmierzyé
20 ml roztworu A przygotowanego wg 5.3.11.6, uzupel-
ni¢ woda do kreski 1 dokladnie wymiesza¢. Zmierzyé
aborbancj¢ wapnia w sporzgdzonym roztworze.

Zawartos¢ wapnia X w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru

¢ Vi Vs3-100
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w Kktorym:
¢» — st¢zenie wapnia odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu A préobki wg 5.3.10.6 ml,
V3 — objetos¢ roztworu przygotowanego do pomia-
ru, ml,
mi; — odwazka badanej probki wg 5.3.10.6 g,
V), — objetos¢ pobrana z roztworu A, ml.

5.3.12.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kons
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
dwoch rownolegltych oznaczan. Réznica migdzy wyni-
kami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku nizszego.

5.3.13. Oznaczanie zawartosci magnezu (Mg)

5.3.13.1. Zasada metody. Magnez oznacza si¢ tech-
nika plomieniowg absorpcyjnej spektrometrii atomowe]j
metoda krzywej wzorcowej.

5.3.13.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy o stezeniu ¢ ('/2 H2SO4) = | mol/L.

b) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Mg*' przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39a) rozcienczo-
ny wodg w stosunku 1+98. 1 ml rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 1 - 107 g Mg*"

5.3.13.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowe] z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z magnezowa katodg wne¢kowa.

5.3.13.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wvkona¢ w plomieniu acetylen-powietrze w optymal-
nych warunkach pomiaru, ustalonych dla posiadanego
aparatu. Magnez nalezy oznacza¢ przy diugosci fali
285.2 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowaé
seodnie z anstrukejg obstugi.

5.3.13.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej

a) Dla odczynnika czystosci cz.d.a.: do czterech kolb
pomiarowych pojemnosci 100 ml odmierzy¢é po 25 ml
roztworu weglanu sodu spektralnie czystego przygo-
towanego wg 5.3.11.3d) oraz kolejno 0; 1,0; 2,0; 3,0 ml
rozcicnczonego roztworu wzorcowego magnezu, uzu-
peinmic wodg do kreski 1 dokladnie wymieszacd.

Stezenic magnezu w poszezegolnych kolbach wynosi:
g1 - 107 2 - 1073 - 107 g/ml.

b) Dla odczynnika czystosci cz.: do pigciu kolb po-
miarowych pojemno$ci 100 ml odmierzy¢ po 5 ml roz-
tworu weglanu sodu spektralnie czystego przygotowa-
nego wg 5.3.11.3d) oraz kolejno: 0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 ml
rozcienczonego roztworu wzorcowego magnezu, uzu-
petni¢ do kreski i doktadnie wymieszac. Stezenie mag-
nezu w poszezegdlnych kolbach wynosi 0; 2 - 107,
41076 - 107; 8 - 107; 8 - 107 g/ml.
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Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu w sporzadzonych
roztworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ od-
powiednie dla kazdego gatunku krzywe wzorcowe.

Przyrzad zerowad na pierwszy z roztworow.

5.3.13.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 50 ml odmierzy¢ dla odczynnika cz.d.a.
25 ml roztworu A przygotowanego wg 5.3.11.6, a dla
odczynnika cz. 5 ml roztworu A, uzupemli¢ woda do
kreski 1 doktadnie wymieszaé. Zmierzy¢ aborbancj¢
magnezu w sporzadzonych roztworach w warunkach
identycznych jak przy sporzgdzaniu krzywej wzorcowej.

Zawarto$¢ magnezu X3 obliczyé w % (m/m) wg wzoru

¥ ci Vi Vs- 100 4
k& — (4)

w ktorym:
c3 — st¢zenie magnezu odczytane z krzywe] wzor-

cowej, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu A wg 5.3.11.6, ml,

Vs — objetos¢ roztworu przygotowanego do pomia-
ru, ml,
V4 — objetos¢ roztworu pobrana z roztworu A, ml,

m; — odwazka. badanej préobki wg 5.3.11.6, g.

5.3.13.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna
wynikow dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ +20% wyniku
nizszego.

5.3.14. Oznaczanie zawartoSci potasu (K)

5.3.14.1. Zasada metody. Potas oznacza si¢ technika
emisyjna spektrometrii atomowej metoda krzywej wzor-
cowej.

5.3.14.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony K, przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49a), rozcienczony
wodag w stosunku 1+99. 1 ml rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 1 - 107 g K.

5.3.14.3. Aparatura i przyrzady. Spektrometr ab-
sorpcji atomowej z mozliwoscig pomiaru emisji z kom-
pletnym wyposazeniem.

5.3.14.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu powietrze-acetylen w optymal-
nych warunkach pomiaru emisji ustalonych dla posia-
danego aparatu. Potas nalezy oznaczaé¢ przy dhugosci
fali 766,5 nm. Przyrzad nalezy przygotowaé zgodnie
z 1nstrukcja obstugi.

5.3.14.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ po 5 ml roztworu weglanu sodu spektral-
nie czystego przygotowanego wg 5.3.11.3d) oraz kolej-
no: 0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 1 10,0 ml rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego potasu, uzupemli¢ woda do kreski
i dokfadnie wymieszaé. Stgzenie potasu w poszczegdl-
nych kolbach wynosi: 0; 2 - 107; 4 - 107; 6 - 107;
8 - 10711 - 10°% g/ml.

Zmierzy¢ emisj¢ potasu w sporzadzonych roztwo-
rach, a z uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres krzy-
we] Wzorcowej.

Przyrzad zerowaé na pierwszy z roztworow.

5.3.14.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml, uprzednio wytrawionej kwa-
sem solnym i wyptukanej woda redestylowang, odmie-
rzy¢ 10 ml roztworu A przygotowanego wg 5.3.11.6,
uzupetni¢ woda do kreski i doktadnie wymieszac.

Zmierzy¢ emisj¢ potasu w sporzadzonym roztworze
w warunkach identycznych jak przy sporzgdzaniu krzy-
wej WZorcowej.

Zawarto$¢ potasu Xo w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru

cs Vi-V7-100 5
Xa =
) mi - Ve
w ktorym:
cs — stgzenie potasu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

Vi — objetos¢ roztworu A wg 5.3.11.6, ml,

V7, — objetos¢ roztworu przygotowanego do pomia-
ru, mli,

m, — odwazka badanej probki wg 5.3.11.6, g,

Vs — obj¢tos¢ pobrana z roztworu A, ml.

5.3.14.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikow dwoch réwnolegtych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 10% wyniku

niZszego.

5.3.15. Oznaczanie zawartosci zelaza metodg rodan-
kowa')

5.3.15.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/03.

5.3.15.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
siarczanu sodowego uwodnionego rozpusci¢c w 30 ml
wody 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04521/03 p. 7
przez wizualne poréwnanie barw roztworu badanego
I porobwnawczego.

Roztwor poroOwnawczy powinien zawiera¢ dla:

odczynnika cz.d.a. — 0,015 mg Fe®",

odczynnika cz. — 0,04 mg Fe'.

5.3.16. Oznaczanie zawartosci magnezu metodg z6i-
cieni tytanowej')

5.3.16.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy roztwor 30%(m/m).

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Mg?™ przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 1 rozcienczony wodg
w stosunku 1 + 99. 1 ml tak rozcienczonego roztworu
zawiera 0,01 mg Mg*".

¢) Zblcien tytanowa, roztwor 0,05%(m/m) Swiezo
przygotowany.

5.3.16.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 20 ml
wody w kolbie stozkowej pojemnosci 50 ml, dodac
0,2 ml roztworu zoélcieni tytanowej, 2 ml roztworu wo-
dorotlenku sodowego 1 wymieszac.

'Y W przypadku analizy rozjemczej nalezy stosowa¢ metode ab-
sorpcji atomowej.
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Badany siarczan sodowy uwodniony odpowiada wy-
maganiom normy, jesli powstate zabarwienie po upty-
wie 10 min nie bgdzie instensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu porownawczego, zawierajacego w tej sa-

mej objetosci te same ilosci
dla:
odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Mg*',

odczynnika cz.  —0,02 mg Mg*".

odczynnikéw oraz

KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme. Przedsi¢gbiorstwo Przemystowo-
-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne™ w Gliwicach.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-78/6191-38

a) wyeliminowano oznaczanie wolnych kwasoéw i alkalii wprowa-
dzajac oznaczanie pH,

b) wprowadzono oznaczanie potasu,

¢) znowelizowano metody oznaczania zelaza, wapnia 1 magnezu.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonania badan

PN-82/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
fosforanéw w bezbarwnych roztworach metoda kolorymetryczng

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanic matych zawartoSci
arsenu

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
metali cigzkich

PN-54/C-04517 Chemiczne badania 1 proby. Oznaczanie substanc)i
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkow metoda turbidymetryczng

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
tosci zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyja-
nianu (rodanku) amonowego

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogdlnego me-
toda destylacyjna

PN-89/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roztwo-
row produktoéw chemicznych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do ko-
lorymetrii 1 nefelometri

PN-87/C-80001 Odczynniki 1 substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygo-
towania Sredniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie, jednoplytowe czterowej-
Sciowe bez skrzydelek, drewniane 800X1200 EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornoé¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-76/P-79251 Opakowania jednostkowe z zawarto$cig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCh
do odczynnikdéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikdw chemicznych

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

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz.T.iZ.K. Nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych.

Zalgcznik 11 do Umowy o wzajemnym uzytkowaniu wagondéw to-
warowych w komunikacji migdzynarodowej (RIV). (Dz.T.iZ.K.
Nr 15, poz. 119 z 1981 r. wraz z pdZniejszymi zmianami).

Ustawa z dnia 1 lutego 1983 r. Prawo o ruchu drogowym (Dz.
U. Nr 6, poz. 272 i z 1989 r. Nr 35, poz. 192).

4. Symbol wg SWW

Siarczan sodowy uwodniony cz.d.a. — 1331-11,

Siarczan sodowy uwodniony cz. — 1331-42.

5. Autorzy projektu normy — inz. Jadwiga Mateusiak, mgr inz.

Helena Czepelak — POCh Gliwice.



