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1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest siarczan sodowy uwodniony 
stosowany jako odczynnik chemiczny. 

Siarczan sodowy uwodniony ma: 
a) wzór ogólny - Na 2S04 . IOH 20, 
b) masę molową - 322,19 g/mol. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Podział. W zależności od zawartośc i zanieczysz
czeń rozróżn ia się dwa gatunki siarczanu sodowego 
uwodnionego oznaczone: 

cZ.d.a . - czysty do analizy , 
cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaczenia siarczanu sodowego uwod
nionego czystego do analizy 
SIARCZAN SODOWY UWODN IONY - cZ.d.a. - BN-90/6 191-38 

3. WYMA GANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Siarczan sodowy uwodniony 
ma postać bezbarwnych kryształów łatwo wi etrzejącyc h 

na powietrzu, rozpuszczalnych w wodzie, a nierozpusz
czalnych w alko ho lu etylowym. 

3.2. Wymagania chemiczne - wg tablicy. 

Wymagania 
Ga tunki 

cZ.d.a. cz. 

a) Siarczanu sodowego, uwodnionego 
Na ,SO • . 10H,O , %(m/ m), nie mniej 
ni ż 99,0 99 .0 

b) Substancji nierozpuszcza ln ych w H,O , 
%(m/ m) , ni e więcej ni ż 0,002 0.0 1 

e) pH 5%(m/m) rOztwo ru wodnego 5 7 8 5 -7- 8 
d ) Azo tu całkowitego (N) , %(m/ m), nie 

w i ęcej niż 0,0005 0,003 
e) Fosforanów (PO ~') , %(m/ m) , nie wię-

ceJ ni ż 0,001 0.002 
f) C hlorkó w (CI ), %(m/ m) , nie więcej 

ni ż 0,0003 0.002 
g) Metali ciężkich (Pb" ), %(m/ m), nie 

więcej n iż 0,0005 0.00\ 

Grupa katalogowa 1051 

cd. ta blicy 

Wymaga ni a 
Gatunki . 

cZ.d .a . cz. 

h) Arsenu (As), % (m/ m), nie więcej ni ż 0,00004 0,0003 
i) Że l aza (Fel'), %(m/ m), nie w i ęcej n i ż 0,0003 0,0008 
j) Wapnia (Ca'+), % (I11/ m), 

. . . 
ni c w i ęcej 

ni ż 0,002 0.005 
k) Magnezu (Mg" ), %(m/ m), ni e wi ęcej 

niż 0,0005 0.002 
I) Potasu (K'), % (111 / 111 ), nie wi ęcej n iż 0,005 0,01 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Sia rczan sodowy uwodniony 
należy pakować , znakować , przechowywać i transpo r
tować zgodnie z PN-87/C-8000 I oraz zgodnie z obo
wiązującymi przepi sa mi w tra nspo rcie ko lejowym i dro
gowymi ). 

4.2. Pakowanie 
4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowią słoJe szkla

ne wykonane zgodnie z BN-84/ 6833-23 , zamykane na
krętką z tworzywa sztucznego z pol iety lenową lub inną 
chemicznie odporn ą uszczelką . 

Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g. 
4.2.2. Znakowanie opakowań jednostkowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87/C-8000 1 i PN-76/0-7925 1. 
4.2.3. Opakowania transportowe stanowią: 

a) skrzynki drewnia ne zamkn i ęte wg BN-63/71 61-06 
odporne na naraże nia mechaniczne i sp rawdzone \\ g 
PN-86/ 0-79100, odpowiedn io dla grupy 2 klasy A . od
miany a i rodzaj u Z; p ojedyncze słoje w sknynl-:ach 
należy zabezpieczyć środkiem a mortyzującym w ł war
stwie; 

b) bębn y tek tu rowe 50 kg z umieszczonymi w n ich 
wo rka mi z fol ii po li ety lenowej. 

Dopuszcza się inny rodzaj i wiel kość opa kowa ni,l 
transportowego po uprzedn im uzgodnieniu 7 (),Jbiorq 

i przewoźnik i em, zabezp i eczający prod ukt w sp,)sób 'l I,' 

gorszy n iż podane opa kowa nia oraz mający WYJll lc.1 \ 

zgodne z PN-84/ 0-79021. 

') Palrz In l'olll1ClL:l dUci ttkl)\" !1 ' 

Zgłoszona przez Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Hand lowe "Polskie Odczynn iki Chem iczn~---- -"--l 
Ustanowiona przez Instytut Chemii Przemysłowej dnia 19 grudnia 1990 r. 

jako norma obowią:wjąca od dnia 1 wrześ n i a 1991 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 2/ 1991 , poz. 5) 

WYDAWNI CTWA NORMALIZACYJNE "ALFA" 1991 . Druk. Wyd . Norm. W-wa, Ąrk . wyd . 0,90 Nakł . 12$0 + 27 Zam. 493/91 /6 
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4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych należy 
wykonać zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczając do
datkowo: 

- znak i manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4. 1, 
2.4.3, 2.4.10, 

- dopuszczalną li czbę warstw składowania - 4, 
- dopuszczalną li czbę warstw ładowa nia - 3. 
4.2.5. Formowanie jednostek ładunkowych. W przy

padku stosowania paletyzacji, opakowania należy for
mować na paletach 800X1200 mm wg PN-81/M-78216. 
Ładunek na palecie powinien tworzyć zwartą i sta
bilną jednostkę ładunkową i nie powinien być wyższy 
niż 1,75 m. 

4.3. Przechowywanie. Siarcza n sodowy uwodniony 
na l eży przechowywać w magazynach suchych i prze
wiewnych zgodnie z PN-87 10 -8000 l , o wil gotności nIe 
wyższej n i ż 50%. 

Okres gwarancji: 2 lata . 
4.4. Transport. Siarczan sodowy uwodn iony nie pod

lega przepisom RIDI ADR; można przewozić go dowol
nym krytym środ kiem transportu zgodnie z obowiązu 

jącymi przepisa mi przewozowymi i transportowymil). 
Dopuszczalna li czba warstw ładowania dla skrzynek 

drewni anych - 3 warstwy, dla palet sk rzynkowych 
z dru tu - 2 warstwy. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzanie wymagań ogólnych (3.1), 
b) oznaczanie zawartości sia rczanu sodowego uwod

nionego (3.2a), 
c) oznaczanie substancji nierozpuszcza ln ych w wo-

dzie (3.2b), 
d) oznaczanIe pH 5%(m/m) roztworu (3.2c), 
e) oznaczanIe zawartości azotu ogólnego (3.2d), 
f) oznaczanIe zawartości fosforanów (3.2e), 
g) oznaczanIe zawartości chlorków (3.2f), 
h) oznaczanIe zawartości metali ciężkich (3.2g), 
i) oznaczanIe zawartości arsenu (3 .2h) , 
j) oznacza nIe zawartości żelaza (3.2i), 
k) oznaczal1le za wartości magnezu (3.2j), 
I) oznaczan Ie zawartości wapn ia (3.2k), 
ł) oznaczanie zawartości potasu (3.21) . 

5.2. Pobieranie próbek. Próbk i odczynnika należy po
bierać zgodnie z PN-88 / C-80047, przyjmując : 

a) wielkość partii - 500 kg, 
b) liczbę próbek jednostkowych wg PN-88/C-80047 

p. 3.2. 
Masa średniej próbki laboratoryjnej powinna wyno~ 

sić 500 g. 
5.3. Opis badań 
5.3.1. Wytyczne ogólne. Podczas anali zy, jeżeli nic 

zaznaczono inaczej , na l eży stosować wyłączni e odczyn
niki cZ.d.a. oraz wodę destylowaną lub wodę o rów
noważnej czystości, zwaną w dalszej treści normy wodą. 

5.3.2. Sprawdzanie wymagań ogólnych należy wyko
nać wg PN-81/C-0 I 055 ok reś l ając postać wg 2.1.1, 
barwę - wg 2.1.2 i rozpuszcza ln ość wg 2.2. 

1) Palrz Informacje dodatkowe p. 3. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości siarczanu sodowego 
(Na 2S04 . 10H 20) 

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory 
a) Czerwień metylowa wskaźnik roztwór alkoholowy 

I%(m/ m). 
b) Kati onit KU I lub KU II frakcja 0,3 -;- 1,5 mm 

przygotowany w następujący sposób: przez warstwę 
kationitu o wysokości około 100 -;- 150 mm i prze
kroju około 12 -;- 15 mm przepuścić około 200 mI 
kwasu so lnego rozcieńczonego w stosunku l: l, o tem
peraturze 50 -;- 60°C. Następnie kationit przemyć wodą 
do odczyn u obojętnego wobec papierka uniwersalnego. 
Nadmiar wody wypuścić, pozostawiając nad kationitem 
warstwę wody, wysokości l mI. 
Na leży zwracać uwagę, aby w warstwie kationitu 

nie było pęcherzyków powietrza. Kationit przygotowa
ny wg wyżej podanego sposobu może być wykorzy
stany do trzech kolejnych oznaczań zawartości pro
centowej siarczanu sodowego uwodnionego, po czym 
należy go zregenerować, postępując w sposób analo
giczny jak przy jego przygotowaniu. Kationit należy 

przechowywać pod warstwą wody. 
c) Kwas so lny o d = 1,19 glml. 
d) Wodorotlenek potasowy roztwór O, l molll. 
5.3.3.2. Aparatura. Kolumna szklana wypełniona ka-

tionitem typu KU I lub KU II. 
5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Około 0,4000 g ba

danego siarczanu sodowego uwodnionego rozpuścić 

w 50 mI wody w zlewce pojemności 200 mI. Otrzy
many roztwór przepuścić przez kolumnę wypełnioną 
warstwą kationitu przygotowanego wg 5.3.3.1b) z szyb
kości ą 4 -;- 6 mil min. Następnie przepłukać zlewkę 

dwukrotn ie 50 mI wody, przepuszczając ją każdorazo
wo przez warstwę ka tionitu, po czym kationit przemyć 
wodą do uzyskania obojętnego odczynu eluatu. Wodę 
przepuszczać stopniowo dodając nową porcję dopiero 
wtedy, gdy poprzednia przejdzie przez kolejmnę i nad 
warstwą kationitu zostanie warstwa wody wysokości 
l mI. Połączone eluaty, zawierające w stosunku do 
odważki siarczanu sodowego uwodnionego równoważ
ną ilość kwasu siarkowego otrzymanego w reakcji wy
miany kation u sodowego na kation wodoru, miarecz
kować 0,1 mI l i KOH wodoro tlenkiem potasowym wo
bec czerwieni mety lowej do żółtego zabarwienia. 
Zawartość siarczanu sodowego obliczyć w % (m/m ) 

wg wzoru 

x= V'0,01611 ·100 
(l) 

m 

w którym: 
V - objętość ściśle 0,1 mI/I roztworu wodo

rotlenku potasowego zużyta do miarecz
kowania , mi , 

m odważka badanego sIarczanu sodowego 
uwodnionego, g, 

0,01611 ilość siarczanu sodowego uwodnionego 
odpowiadająca l mI ściśle O, l mIlI roz
tworu wodorotlenku potasowego, g. 

Na leży wykonać co najmniej dwa oznaczania róż

niące się między sobą nie więcej niż o 0,2%. 
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5.3.4. Oznaczanie substancji nie rozpuszczalnych w wo
dzie. 60,00 g badanego siarczanu sodowego uwodnio
nego rozpuścić w 600 mI wody i wykonać oznaczanie 
wg PN-54/C-04517. Badany siarczan sodowy uwodnio
ny odpowiada wymaganiom normy, jeżeli masa wysu
szonej pozostałości 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 umożliwić pomiar z dokładnością 
do 0,05 jednostek pH. 

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego siar
czanu sodowego uwodnionego rozpuścić w 95 mI wody 
wolnej od dwutlenku węgla i wykonać pomiar pH 
roztworu wg PN-89/C-04963 p. 3.1.6. 

5.3.5.4. Wynik. Za wynik końcowy oznaczania na l eży 

{:Jrzyjąć średnią arytmetyczną co najmniej dwóch rów
noległych oznaczań różniących się między sobą naj
wyżej 0,1 pH. 

5.3.6. Oznaczanie zawartości azotu całkowitego 
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04527 

p. 2.4.2. 
5.3.6.2. Aparatura - wg PN-811C-04527 p. 2.4.1. 
5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego siar

czanu sodowego uwodnionego dla gatunku cZ.d.a . 
i 1,00 g dla gatunku cz. rozpuścić w 150 mI wody 
w kolbie kulistej aparatu , dodać 1 g stopu Devardy 
i wykonać oznaczanie wg PN-811C-04527 p. 2.4.3, 2.4.4. 
Badany siarczan sodowy uwodniony odpowiada wyma
ga niom normy, jeżeli powstałe po upływie 10 min za
barwienie roztworu badanego nie będzi e intensywniej
sze od zabarwienia roztworu porównawczego przygo to
wanego jednocześnie i zawierającego w tej samej obję
tośc i te same ilości odczynników oraz: 

dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg N, 
dla odczynnika cz. - 0,03 mg N. 
5.3.7. Oznaczanie zawartości fosforanów (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 rozpuścić w 15 mI wo
dy i wykonać oznaczanie wg PN-82/C-04503 p. 2.3.5., 
przez wizualne porównanie ba rw roztworu badanego 

porówna wczego. 
Roztwór porównawczy powinien zawierać dla: 
odczynnika cZ.d.a. - 0,03 mg PO !', 
odczynnika cz. - 0,06 mg PO !'. 
5.3.8. Oznaczanie zawartości chlorków (CI) 
5.3.8.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-0451 8 

p. 2.3.1. 
5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g bada nego siar-

czanu sodowego uwodnionego rozpuścić w 30 mI wody 
wykonać oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3. 
Roztwór porównawczy powinien zawierać dla: 
odczynnika cz.d.a. - 0,015 mg cr, 
odczynnika cz. - 0,1 mg cr. 
5.3.9. Oznaczanie zawartości metali ciężkich . (Pb2) 

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

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 badanego siar
czanu sodowego uwodnionego rozpuścić w 20 mI wo
dy i wykonać oznaczanie wg PN-80/ C-04515 p. 2.4.4. 

Roztwór porównawczy powinien zawierać dla : 
odczynnika cZ.d .a. - 0,01 mg Pb2+, 

odczynnika cz. - 0,02 mg Pb2+. 

5.3.10. Oznaczanie zawartości arsenu (As) 
5.3.10.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-811C-04511 

p. 2.3.3. 
5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego 

sia rczanu sodowego uwodnionego dla gatunku cZ.d.a. 
1,00 g dla gatunku czysty rozpuścić w 30 mI wody 
wykonać oznaczanie wg PN-81/C-04511 p. 2.3.6. 
Roztwór porównawczy powinien zawierać dla: 
odczynnika cZ.d.a. - 0,004 mg As, 
odczynnika cz. - 0,003 mg As. 
5.3.11. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe) 
5.3.11.1. Zasada metody. Żelazo oznacza się techniką 

płomieniową absorpcyjnej spektrometrii atomowej me
todą krzywej wzorcowej. 

5.3.11.2. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym 

wyposażeniem . 

b) Lampa z że lazową k a todą wnękową . 

5.3.11.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy o e(HN03) = 1,4 g/mI. 
b) Kwas siarkowyoeCh H 2S04) = 0,001 mol/ l. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony żelaza Fe3

+, 

przygotowany wg PN-811C-06503 p. 2.2.1.75, rozcień
czony w stosunku 1 + 99 roztworem kwasu siarkowego 
o s tężeniu eC h H 2S04) = 0,001 mol/l. l mI rO ZCIen
czonego roztworu wzorcowego zawiera 1 . 10- 5 g 
F 3+ e . 

d) Węglan sodu spektralnie czysty. Roztwór przy
go towany w następujący sposób: do kolby pomiarowej 
pojemności 500 mI uprzednio wytrawionej kwasem sol
nym i wypłukanej wodą redesty lowaną wprowadzić 

38,6 g węglanu sodowego spektralnie czystego, zwil
żyć wodą , dodać kroplami 10 mI kwasu azotowego , 
uzupełnić wodą do kreski i dokładnie wym i eszać. 

5.3.11.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym 
w optymalnych warunk ach ustalonych dla posiadane
go aparatu. Pomiary na l eży wykonać przy długości 

fa li 248,3 nm . Przyrząd do oznaczania należy przy
gotować zgodnie z instruk cją obsługi . 

5.3.11.5. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do sześci u kolb pomiarowych pojemności 150 rr.1 
odmierzyć po 25 mI roztworu węglanu sodowego spek
tra lnie czystego przygotowanego wg 5.3.11.3d) oraz 
ko lejno O; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0 mI roztworu roz
c i e ńczonego wzorcowego żelaza , uzupełnić wodę do 
kreski i dokładnie wymieszać. Stężenie że l aza w posz
czególnych kolbach wynosi: O; 2 . 10-7; 4 . lO'; 6 . lO' ; 
8 . lO'; 1 . 10-6 g/mI. 

Zmierzyć absorbancję żelaza w sporządzonych roz
tworach, a z uzyskanych wyników sporządzić wykres 
krzywej wzorcowej. 
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Przyrząd zerować na pierwszy z roztworów. 
5.3.11.6. Wykonanie oznaczania . Do ko lby pom iaro

wej pojemności 100 mI wprowadzi ć 10,00 g bada nej 
próbk i, zwilżyć wodą, dodać 5 mI kwasu azotowego, 
uzupełnić wodą do kreski i dokładnie wymieszać (roz
twór A). Zmierzyć absorbancję żelaza w sporządzo
ny m roztworze. Zawartość żelaza XI w %(m/m) ob l iczyć 

wg WZoru 

CI·VI·IOO 
(2) 

w którym: 
CI stężenie żelaza odczytane z krzywej wzorco-

wej, g/mI, 

VI objętość ro/.tworu A próbki. mI, 
m I odważka badanej próbki, g. 
5.3.11. 7. Wynik końcowy oznaczania. Za wyn ik koń

cowy oznaczania przyjąć średnią arytmetyczną dwóch 
równoległych oznaczań. Różnica między wyn ikami nIe 
powinna przekraczać 20% wyniku niższego. 

5.3.12. Oznaczanie zawartości wapnia (e a) 
5.3.12.1. Zasada metody. Wapń oznacza s i ę tech niką 

absorpcyjnej ~pektromctrii atomowej metodą krzywej 
wzorcowej. 

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory 
a) Ch lorek sodu spektralnie czystego. Roztwór przy

gotowany w następujący sposób: do kolby pomiarowej 
pojemności 100 ml wprowadzić 3,63 g chlorku sodu, 
rozpuścić w wodzie, uzupełnić wodą do kreski i do
kładnie wymieszać. 

b) Kwas solny o d(HCI) = 1,18 g/mI. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony wapnia Ca2+ 

przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70, rozcień
czony wodą w stosunku l + 99. l mi rozcieńczonc
go roztworu wzorcowego zawiera l . 10-5 g Ca2+. 

5.3.12.3. Aparatura i przyrządy 

a) Spektrometr ab~orpcji atomowej z kompletnym 
wypcsażeni<.:n1 . 

b) Lampa / \~apnl u\Ącl k.ltodą wnękową. 

5.3.12A \ :: rUI'ki fotometrowania . Oznacza nil' n:dei:v 
wykl>nac \ Dl,)r- 'l"l/L! ;'C'-"\'kn-podtlenek a.zotu w t' oty
!11a lnych ,; ~l ",,;;,"., " (' ,,<t;._ lI~talonych dla posiada
",':2 , .. :.. ,'11' • (. /naclać przy dlll!:'.ośc · 

;.I" \ l/naczania należy prL~-

:c'lu/ waĆ' 7,!!( )dl.;.; I i'.'. ii d i.. C;i! obsługi. 

5 .. U 2.5. PrzygotoW:lIlif skali wzorców i krzywej wzor
COWt'J. [Jo siedmIU ko lb p"lllla rowych pojemności 50 mi 
lIpr7t~dnio wytra\\ ionyc\l ,,\, a~cm solnym i wypłuka
nych wodą rede~t~·low~:!'·f. vu mierzyć po 10 mI roztwo
ru chlnrku ~0(1l1 sndtra!mc czystego przygotowanego 
wg 5.3.12.2a) 01'07 koleino: O: 1,0; 2,0; 3,0; 4,0: 5,0 
i 7,0 mI i rozcieńczon<..:go roztworu wzorcowego wapnia , 
uzupełnić wodą do kreski i dokładnie wymieszać . Stę

żenie wapnia w poszc7ególnych roztworach wynosi O: 
2· 107; 4· 10-7: 6· 10-7; 8· lO'; I . 10-6 ; 1,4' 10-6 g/mI. 

Zmierzyć absorbancję wapnia w sporządzonych roz
t\lorach. a z u7y~kanych wyników sporządzić wykres 
krlYwej wzorcowej. 

Przyrząd 7.erować na pierwszej z roztworów. 

5.3.12.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro
wej pojemnośc i 100 mI, uprzednio wytrawionej kwasem 
so lnym i wypłukanej wodą redestylowaną, odmierzyć 

20 mI roztworu A przygotowanego wg 5.3.11.6, uzupeł
nić wodą do kreski i dokładnie wymieszać. Zmierzyć 
a borbancję wa pnia w sporządzonym roztworze. 

Zawartość wapnia X2 w %(m/m) obliczyć wg wzoru 

C2 . VI . V3 • 100 
X2 = (3) 

w którym : 
C2 stężenie wapnia odczytane z krzywej wzorco

wej , g/m I, 
V I objętość roztworu A próbki wg 5.3. 10.6 mI , 
V3 objętość roztworu przygotowanego do pomia-

ru , mI , 
m I - odważka badanej próbki wg 5.3.10.6 g, 
V2 - objętość pobrana z roztworu A, mI. 
5.3.12.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń .. 

co wy oznaczania n a leży przyjąć średnią arytmetyczną 

dwóch równoległych oznaczań. Różnica między wyni
kam i nie powinna przekraczać 20% wyniku niższego. 

5.3.13. Oznaczanje zawartości magnezu (Mg) 
5.3.13.1. Zasada metody. Magnez oznacza się tech

n ik ą płomieniową absorpcyjnej spek trometrii atomowej 
metodą krzywej wzorcowej. 

5.3.13.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy o stężeniu Ce/2 H2S04) = l mol/I. 
b) Roztwór wzorco wy zawierający jony M g 2+ przy

gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39a) rozcieńczo
ny wodą w stosunku 1+98. l mI rozcieńczonego roz
two ru wzorcowego zawiera l . 10-5 g M g2+. 

5.3.13.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr absorpcj i atomowej z kompletnym 

wyposażen iem. 

b) Lampa z magnezową katodą wnękową. 

5.3.13.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieniu acetylen-powietrze w optymal
nych wa runkach pomiaru, usta lonych dla posiadanego 
aparatu . Magnez należy oznaczać przy długości fali 
2):,,5.2 nm. Przyrząd do oznaczania należy przygotować 
/godnic z i n s trukcj ą obsługi. 

5.3.13.5. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej 

a) Dla odczynnika czys tośc i cZ.d.a.: do czterech kolb 
romiaro""ych pojemności 100 mI odmierzyć po 25 mI 
rollwo ru węglanu sod u spek tralnie czystego przygo
tuwanego wg 5.3. J I.3d) o raz kolej no O; 1,0; 2,0; 3,0 mI 
rozcieńczonego roztwo ru wzorcowego magnezu , uzu
pełnić wodą do kreski i dokładnie wymieszać. 

Stężen i.:: magnezu w poszczególnych kolbach wynosi: 
O; I . 10-7; 2 . 10-7 ; 3 . lO' g/mI. 

b) Dla odczyn nik a czystośc i cz.: do pięciu ko lb po
miarowych pojemności 100 mI odmierzyć po 5 mI roz
tworu węg l anu sod u spektralnie czystego przygotowa
nego wg 5.3.ll.3d) oraz kolejno: O; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 mI 
rozcieńczonego roztworu wzorcowego magnezu, uzu
pełnić do kreski i dok ładnie wymieszać. Stężenie mag
nezu w poszczególnych kolbach wynosi O; 2 . lO'; 
4 . 10-7: 6 . lO'; 8 . lO' ; 8 . lO' g/mI. 
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Zmierzyć absorbancję magnezu w sporządzonych 

roztworach, a z uzyskanych wyników sporządzić od
powiednie dla każdego gatunku krzywe wzorcowe. 

Przyrząd zerować na pierwszy z roztworów. 
5.3.13.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro

wej pojemności 50 mi odmierzyć dla odczynnika cZ.d.a. 
25 mi roztworu A przygotowanego wg 5.3.11.6, a dla 
odczynnika cz. 5 mi roztworu A, uzupełnić wodą do 
kreski i dokładnie wymieszać. Zmierzyć aborbancję 

magnezu w sporządzonych roztworach w warunkach 
identycznych jak przy sporządzaniu krzywej wzorcowej. 

Zawartość magnezu XJ obliczyć w %(m/m) wg wzoru 

eJ . VI . Vs . 100 
(4) 

w którym: 
eJ stężenie magnezu odczytane z krzywej wzor

cowej, g/mi, 
VI objętość roztworu A wg 5.3.11.6, mi , 
Vs objętość roztworu przygotowanego do pomia-

ru , mi, 
V4 - objętość roztworu pobrana z roztworu A, mi , 

m I - odważka . badanej próbki wg 5.3.11.6, g. 

5.3.13.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik k oń-

cowy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną 
wyników dwóch równoległych oznaczań. Różnica mię

dzy wynikami nie powinna przekraczać +20% wyniku 
niższego . 

5.3.14. Oznaczanie zawartości potasu (K) 
5.3.14.1. Zasada metody. Potas oznacza się techniką 

emisyjną spektrometrii atomowej metodą krzywej wzor
cowej. 

5.3.14.2. Odczynniki i roztwory 
a) Roztwór wzorcowy zawierający jony K+, przygo

towany wg PN-8l/C-06503 p. 2.2.1.49a), rozcieńczony 
wodą w stosunku 1+99. I mi rozcieńczonego roztworu 
wzorcowego zawiera I . lO-S g K+. 

5.3.14.3. Aparatura i przyrządy. Spektrometr ab
sorpcji atomowej z możliwością pomiaru emisji z kom
pletnym wyposażeniem. 

5.3.14.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieniu powietrze-acetylen w optymal
nych warunkach pomiaru emisji ustalon ych dla posia
danego aparatu. Potas należy oznaczać przy długości 
fali 766,5 nm. Przyrząd należy przygotować zgodnie 
z instrukcją obsługi. 

5.3.14.5. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do sześciu kolb pomiarowych pojemności 100 mi 
odmierzyć po 5 mi roztworu węglanu sod u spektral
nie czystego przygotowanego wg 5.3.11.3d) oraz kolej
no: O; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 i 10,0 mi rozcieńczonego roz
tworu wzorcowego potasu, uzupełnić wodą do kreski 
i dokładnie wymieszać. Stężenie potasu w poszczegól
nych kolbach wynosi: O; 2 . lO'; 4 . lO'; 6 . lO'; 
8 . lO' i I . 10-6 g/mI. 

Zmierzyć emisję potasu w sporządzonych roztwo
rach, a z uzyskanych wyników sporządzić wykres krzy-

. . 
wej wzorcowej. 

Przyrząd zerować na pierwszy z roztworów. 
5.3.14.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro

wej pojemności 100 mi , uprzednio wytrawionej kwa
sem solnym i wypłukanej wodą redestylowaną, odm ie
rzyć 10 mi roztworu A przygotowanego wg 5.3.11.6, 
uzupełnić wodą do kreski i dokładnie wymieszać . 

Zmierzyć emisję potasu w sporządzonym roztworze 
w warunkach identycznych jak przy sporządzaniu krzy-

. . 
wej wzorcowej. 

Zawartość potasu X 2 w %(m/ m) obliczyć wg wzoru 

w którym: 

e4' VI . V7 ' 100 

mI . V6 
(5) 

e4 stężenie potasu odczytane z krzywej wzorco
wej, g/mi, 

VI objętość roztworu A wg 5.3.11.6, mi , 
V7 objętość roztworu przygo towanego do po mia-

ru, mi , 
m I odważka badanej próbki wg 5.3.11.6, g, 
V6 objętość pobrana z roztworu A, mI. 

5.3.14.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń-

cowy oznacza nia należy przyjąć średnią arytmetyczną 

wyników dwóch równoległych oznaczań . RÓŻnica mię

dzy wynikami nie powinna przekraczać 10% wyniku 
ni ższego. 

5.3.15. Oznaczanie zawartości żelaza metodą rodan
kOWąl) 

5.3.15.1. Odczynniki i roztwory wg PN-81 / 
C-0452l/03. 

5.3.15.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
siarcza nu sodowego uwodnionego rozpuścić w 30 mi 
wody i wykonać oznaczanie wg PN-8l/C-0452l/03 p. 7 
przez wizualne porównanie barw roztwo ru badanego 

porównawczego. 

Roztwór porównawczy powInIen zawi erać dla: 
odczynnika cZ.d.a. - 0,015 mg FeJ+, 

odczynnika cz. - 0 ,04 m g FeJ+. 

5.3.16. Oznaczanie zawartości magnezu metodą żół-
cieni tytanowej I) 

5.3.16.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy roztwór 30%(m/m). 
b) Ro ztwór wzorcowy zawi erający j o ny M g2

+ przy
gotowany wg PN-81 /C-06503 i rozc i eńczony wodą 

w stosunku I + 99. I mi tak rozcieńczonego roztworu 
zawiera 0,01 mg M g2+. 

c) Żółcień tytanowa , roztwór 0,05%(m/ m) świeżo 
przygotowany. 

5.3.16.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
siarczanu sodowego uwodnio nego rozpuścić w 20 mi 
wody w kolbie stożkowej pojemnośc i 50 mi , dodać 
0 ,2 mi roztworu żółcieni tytanowej , 2 mi roztwo ru wo
dorotlenku sodowego i wymieszać. 

') W przypadku a na li zy rozjemczej należy s t osować metodę ab
sorpcji atomowej . 
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Bada ny sia rcza n sodowy uwodnio ny odpo wiada wy
maga ni om norm y, jeś li powstałe zabarwienie po upły

wIe 10 min nie będzie instensywniejsze od zaba rwie
nIa roztwo ru porównawczego , zawie raj ącego w tej sa-

mej objęto śc i te same ilości odczynników oraz 
dla: 

odczynnika cZ.d.a. - 0,005 mg Mg2+, 

odczynnika cz. -0,02 mg Mg2+. 

K ON I EC 

INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę. Przedsiębiorstwo Przemysłowo

-Ha nd lowe "Polsk ic Odczynnik i C hemi cznc" w G liwicach. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-78/ 6191-38 
a) wye li minowano oznacza nie wolnych kwasó w i a lkal ii wprowa

dzaj ąc oznaczanie pH, 
b) wprowadzono oznacza nie potasu, 
c) znowe li zowano metody oznacza nia że l aza , wapnia i magnezu . 

3. Normy i dokumenty zwi ązane 

PN-8 1/ C-0 1055 Ana li za chemiczna. Wytyczne wyko nan ia bada ń 

PN-82/C-04503 Anal iza chemiczna. Oznacza nie matyc h zawartośc i 

fosfo ra nów w bezba rwnyc h roz tworach metodą ko l o rymetryczn ą 

PN-8 1/ C-045 11 Ana liza chemiczna . Oznaczanie ma łych za wa rtośc i 

arsen u 
PN-80/ C-045 15 Analiza chem iczna. Oznacza nie ma łych zawartośc i 

meta li c i ężki ch 

PN-54/C-045 17 C hemiczne bada nia i próby . Oznacza ni e subs tancj i 
nie rozpuszcza lnych w wodzie w produ ktach chemicznyc h 

PN-82/C-045 I 8 Anal iza chemiczna. Oznaczan ie matych zawa rtośc i 

chlo rków me todą t u rbidymet ryczn ą 

PN-8 1/C-0452 1/03 Ana li za chemiczna. Oznacza nie matych za wa r
t ośc i że la za metodą ko lo rymet ryczną z zastosowaniem tiocyja
nianu (rodanku) a mo nowego 

PN-8 1/C-04527 Ana li za chemiczna. Oznaczanie azo tu ogó lnego me
todą des t y l acyjną 

PN-89/C-04963 Ana liza chemiczna. Oznaczanie pH wod nych roztwo
rów produktów chemi cznych 

PN-8 1/C-06503 A na li za chemiczna. Przygo towa nie roztworów do ko
lorymetri i i nefelometrii 

PN-87/C-8000 1 Odczynnik i i subs tancje specja lni e czyste. Pa kowa
nie, przechowywanie i transport 

PN-70/ C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek i przygo
towa nia ś redniej próbki labora toryjnej 

PN-8 1/ M-78216 Palety ładu nk owe płaskie, jednopłytowe czterowej-
śc i owe bez skrzydełek , drewniane 800xl200 EUR 

PN-70/ N-02120 Zasady zaokrąglani a i zapisywania liczb 
PN-89/ 0 -79021 Opakowania. System wymiarowy 
PN-86/ 0 -79 I 00 Opakowania tra nspo rto we. Odporność na narażenia 

mechaniczne. Wymagania i badania 
PN-76/ P-7925I Opakowania jednostkowe z zawartością. Znaki 

i zna kowanie. Wymagania podstawowe 
PN-85/ 0-79252 Opakowania transportowe z zawa rtością . Znaki· 

i zna kowanie . Wymagania podstawowe 
BN-84/ 6833-23 Opakowania jednostkowe szk la ne. Słoje typu POCh 

do odczy nników chemicznych 
BN-6317 16 1-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od

czynników chemicznych 
Ustawa z d nia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe. (Dz. U. 

Nr 53, poz. 272 z 1984 r.) 
Regulamin Przedsięb i orstwa PKP o ładowaniu i zabezpieczaniu prze

syłe k towarowych (Dz.T.iZ.K. Nr 9, poz. 68 z 1985 r.) 
Przepisy o ładowaniu wagonów towarowych. 
Zalą czni k Ił do Umowy o wzajemnym użytkowaniu wagonów to

warowych w komunikacji międzynarodowej (RIV). (Dz.T.iZ.K. 
Nr 15, poz. 119 z 1981 r. wraz Z późniejszymi zmianami). 

Usta wa z dnia I 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 

Sia rczan sodowy uwodniony cZ.d.a. - 1331-1 I, 
Sia rczan sodowy uwodnio ny cz. 1331-42. 

5. Autorzy projektu normy - inż . Jadwiga Mateusiak , mgr inż. 
Helena Czepelak - POCh Gliwice . 


