UKD 545-1;546,226,546.431

SWW cz.d.a. 1331-111
cz. 1331-425

NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

Odczynniki
Siarczan barowy

BN-75
6191-139

Zamiast

PN-59/C-80250

Grupa katalogowa X 51

1. WSTEP

Przedmiotem normy Jjest siarczan barowy otrzymy-
wany przez wytrgcanie z roztworu chlorku barowego
dziataniem kwasu siarkowego lub siarczanu sodowe-
go, stosowany Jjako odczynnik w analizie chemicz-
ne je

Siarczan barowy ma:

a) wzdér chemiczny Ba804,

b) mas¢ czasteczkowg 233,43,

2., PODZIAL 1 OZNACZENIE

2¢1. Gatunki. W zaleznoSci od zawartoSci zanie=-
czyszczen rozrdznia si¢ dwa gatunki siarczanu ba-
rowego oznaczone:

CZesdea. = czysty do analizy,

CZs - C2ysStye.

2.2+ Przyklad oznaczenia siarczanu barowego od-

.czynnika czystego do analizy:
SIARCZAN BAROWY cz.d.a. BN=75/6191-139

3., WYNAGANIA

S.1. Wyglad zewngtrzny, Siarczan barowy ma po-
staé biatego proszku nierozpuszczalnego w wodzie
i rozciehczonych kwasach.

3.2, Wymagania chemiczne - wg tablicy.

4, PAKONANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Siarczan barowy nalezy pakowaé, znakowaé, prze-
chowywaé i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001,

Rodzaj opakowania jednostkowego: stoiki szklane
z nakretkg z tworzywa sztucznego, z polietylenows
lub inng chemicznie odporng uszczelksa lub podkiad~
ka tekturowa chroniong folig polietylenowa lub =z
innego tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 250, 500 i 1000 g.

Rodzaj opakowania transportowego: skrzynki drew-
niane lub kontenery, do ktérych pakowane s3 stoiki
szklane odpowiednio zabezpieczone tekturg fali-
sta, lub worki polietylenowe wg BN—70/6414—06 o}
zawartoéci masy netto 50 kg, umieszczone
kach papierowych czterowarstwowych wg PN-70/
P-79005 o wymiarach i sposobie zamkniecia wg PN-68/
0-79027. Za zgodg odbiorcy mozna stosowaé inne
opakowania, Jjezeli zabezpieczaja one produkt co

w WOoI-

najmniej w takim stopniu jak poprzednioc wymienio-
ne opakowania i maja wymiary zasadami
systemu wymiarowego opakowania wg PN-64/0-79021,
W przypadku stosowania paletyzacji jednostki ia—
dunkowe nalezy formowaé na paletach o wymiarach
800 X1200 mm, Zadunek na palecie powinien byé za-

bezpieczony przed przesuwaniem si¢ i deformac jg.

zgodne =z

Gatunki
Wymagania

Cz.d,a. CZ.
a) Teisamosé WE 54242 wg 5.2.2
b) Substancji rezpuszczalmych w kwasie solnym, %, najwyzej 0,15 0,25
¢) Welnych alkalidw wE 5.2.4 nie normalizuje sie
d) Volnych kwaséw (HESO#), %, najwyiej 0,01 nie normalizuje sie
e) Chlorkéw (C1™), %, najwyzej 0,001 0,02
f) Azotanéw (Noj'), %, najwyzej 0,005 0,01
g) Fosforanéw (po‘f'), %, najwyzej 0,001 nie normalizuje sie
h) Siarczanéw rozpuszczalnych w wedzie (5042_), %, najwyzej 0,02 0,03
i) Seli barowych rozpwszczalaych w wodzie WE 542410 WE 542410
j) Metali cigzkich (Pb2*), %, najwyiej 0,001 0,003
k) Zelaza (Fe '), %, majwyiej 0,001 0,003
1) Arsenu (As), %, najwyzej 0,0001 nie normalizuje sie

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 19 marca 1975 r.
joko norma obowiqzujgca w zakresie produkciji i obrotu od dnia 1 pazdziernika 1975 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 12/1975 poz. 42 i 43)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1975.

Wplyw do WN 24.3.75. Oddano do skladu 12.5.75. Druk ukornczono w sierpniv  75.

Cena zt 2,40

~Ob}.0,550. w. Naklad 2600450 egz. Zam. 1588/75
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5. BADANTA

5.1. Pobieranie prébek, Pobieranie prébek i
przygotowanie Sredniej prébki laboratoryjnej na=-
lezy wykonaé zgodnie z wymaganiami PN-70/C-80047.
Masa éredniej probki laboratoryjnej powinna wyno-
sié¢ co najmniej 150 g.

5020 OPiS badaﬂ

S5e2ele Ogledziny zewneétrzne polegajd na spraw-
dzeniu nieuzbroaunym okiem postaci 1 barwy od-
czynnika - zgodnie z 3.1,

5e2e2¢ Sprawdzenie toZsamosci produktu

5e2e2e1e Odczynniki i roztwory

a) Azotan barowy cz.d.a,, roztwér 10-procentowy.
b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,40), roztwér 1 + 3.
¢) Kwas solny cz.d.a. (1,18), roztwor 1 + 1.

d) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84), roztwér 1 + 5.
e) Weglan sodowy cz.d.a.

S5e2.202+ Wykonanie oznaczania, 0,50 g Dbadanego
siarezanu barowego gotowaé przez 10 min z roztwo-
rem 5 g wgglanu sodowego w 25 cm3 wody destylowa-
neje Po ochlodzeniu roztwér przesgczy¢é i nastep-

nie:

a) przesgcz zakwasi¢ roztworem kwasu solnego i
5 azotanu barowego;
wydziela sie¢ bialy osadj

b) osad na sgczku przemyé dokiadnie goragcg woda,
sptukaé do zlewki, dodaé¢ 5§ qm3 roztworu kwasu
azotowego, zagotowaé i przesgczyéy; do przesaczu
dodaé¢ 1 cm5 roztworu kwasu siarkowego; wydziela
si¢ bialy osad.

doda¢ do niego 1 cm” roztworu

5.2+%+ Oznaczanie zawartosci substancji
szczalnych w kwasie solnym., 5,00 g badanej prébki
gsolnego (1+3),
ogrzewajac zawiesing do wrzenia. Zawiesing prze-—
saczyé, a przesgcz odparowaé do sucha w parowni-

TOZpu—

wytrawié w 50 em” Toztworu kwasu

czce porcelanowe]j lub kwarcoweje.

Pozostatos¢é po odparowaniu rozpusci¢ w 10 cm”
wody z dodatkiem 1 cm5 solnego
(roztwér 1 + 3), Ogrzaé do wrzenia i przesaczyé.
Przesgcz przenies¢ do parownicy platynowej uprzed
nio odwazonej i odparowaé do sucha. Pozostazosé
wysuszyé w suszarce w temperaturze 110°C do
te] masy.

Badany siarczan barowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli masa wysuszone]j pozostatoéci nie prze-
kroczy: '

dla odczynnika cz.d.a. - 7,5 mg,

dla odczynnika cz. - 12,5 mg.

roztworu kwasu

sta-

DeZs4s Sprawdzenie zawartosci wolnych alkalidw
[Ba(OH)EJ' 2,00 g badanegoc siarczanu barowego
ogrzewaé do wrzenia z 25 cm5 wody destylowanej.
Utrzynywaé stan wrzenia w ciagu 5 min, po czym
przesgczyé,

Do przesgczu doda¢ 2 krople O,1=procentowego
alkoholowego roztworu fenoloftaleiny.

Roztwdr powinien pozostaé bezbarwny.

5.2.5. Oznaczanie _zawartodci wolnych kwasdw
(H,SO,). Do przesaczu uzyskanego wg 5.2.4 dodawaé
z mikrobiurety 0,02n roztwdr wodorotlenku sodowe-
go do wystapienia rdzowego zabarwienia.

Badany siarczan barowy odpowiada wymagniom nor—
ny, jezeli do miareczkowania zuzyje sie¢ nie wig-
cej niz 0,2 cm”® wodorotlenku sodowego.
Badanie to dotyczy tylko gatunku cz.d.ae.

roztworu

5e2+0s Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl7)

5.2.601. Odczynniki
C=04518 p. 2.3.

i roztwory - wg PN-68/

5eCe6e2s Wykonanie oznaczania., Do 10,00 g bada-
nego siarczanu barowego dodaé¢ 80 co gorgcej wo-
dy, dobrze wytrzasnaé, ogrzaé do wrzenia i po o=
chiodzeniu przesgczyé przez twardy saczek uprzed-
nio doktadnie przemyty goraca wodg. Przesgcz
braé do kolby pomiérowej pojemnosci 100 cmB. Osad
na saczku przemyé niewielka iloscia wody, doiag-
czajac wod¢ z przemycia do przesaczu. Objetosé
roztworu w kolbie uzupeinié woda do kreski - roz-
twér A. Do 10 cm’ roztworu A dodaé¢ 20 cn’ wody i
wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04518 sposéb A,

Opalescenc ja badanego roztworu nie powlinna

Ze=-

byé
intensywniejsza od opalescencji roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego réwnoczednie z roztworem ba-
danym, zawierajgce w takiej samej objetosci takie
same ilo&ci odczynnikdédw orazs

dla odczynnika cz.d.a. = 0,01 mg C1°,

dla odczynnika cz. - 0,2 mg Cl™.

5.2.,7. Oznaczanie zawartoSci azotanéw_&ﬂ05:)

5¢2¢7e1. Zasada metody polega na odbarwieniu
roztworu indygokarminu jonami azotanowymi. Zabar-
wienie badanego roztworu poréwnuje s8i¢ z zabar-
wieniem roztworu pordéwnawczego, zawierajgcego 0z-—

naczond 1losé¢ jonébdw NO5

5¢2¢e7e2e O0dczynniki i roztwory - e PN-68/
Cc-04509,
5e2e7e%s Wykonanie oznaczania. Do 20 cm5 roz-—

tworu A (wg 5.2.6.2) dodacé¢ 1 em’ roztworu chlorku
sodowego, 1 cm3 indygokarminu, 12 cm3
kwasu siarkowego i dalej postepowaé zgodnie 2
PN-68/C=04509. Zabarwienie badanego roztworu nie
powinno byé siabsze od zabarwienia roztworu pordw-—
nawczego przygotowanego réwnoczesSnie z roztworem
badanym, zawierajgcym w takiej samej objgetosci ta—
kie same ilosci odczynnikdw oraz:
dla odczynnika cz.d.a. = 0,01 mg NOB_’

roztworu

dla odczynnika cz. - 0,02 mg NO.
5.2.8., Oznaczanie zawartodci fosforandw (E0“5-)
5.2.8.1s Odczynniki i roztwory =~ wg PN-68/

0-04505 Po 2'3-2.

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. Do 2,000 g bada-
.nego siarczanu barowego dodaé 15 cm5 wody, 5 cm
roztworu kwasu azotowego, wymieszaé, ogrzac do
wrzenia i utrzymywaé mieszaning w stanie wrzenia
przez 10 min. Po ochlodzeniu przesgczy¢ i przemyé
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osad mozliwie malg iloécia wody,
przemycia z przesgczem.

Roztwér zobojetnié roztworem amoniaku wobec pa-
pierka lakmusowego, uzupeinié wodg do 40 cm5, do-
daé¢ 10 cmj odczynﬁika do oznaczania fosforandéw i
doktadnie wymieszaé, Intensywnosé zabarwienia roz-
tworéw badanego i poréwnawczego pordéwnaé po upty-
wie 10 min na tle mlecznego szkta,

tgczge wode z

Zabarwienie badanego roztworu nie powinno byé
intensywnie jsze od zabarwienia roztworu wzorcowe-
go przygotowanego réwnoczesénie z roztworem bada-
nym, zawierajacego w takiej samej objetosci takie
same ilosci odczynnikéw oraz 0,02 mg P043-.

5¢2.9« Oznaczanie zawartosci siarczandéw Trozpu-—
szczalnych w wodzie (S0,7)

5¢2.94. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/

C-04519,

3

roztwo-
wody i

5e2e9+2. Wykonanie oznaczania. Do 5 cm
ru A otrzymanego wg 5.,2.6.2 dodaé 10 cm”
wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04519 sposéb A
Pe 244.3. Opalescencja badanego roztworu nie po-
winna by¢ intensywniejsza od opalescencji roztwo-
ru pordwnawczego przygotowanego rdéwnoczesnie 2z
roztworem badanym, zawierajgcym w takiej samej o=
bjetosci takie same iloéci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. = 0,1 mg 8042—,

dla odczynnika cz. - 0,15 mg 8042-.

52,10, Sprawdzanie nieobecno$ci rozpuszczalnych

so0li barowych

5e2e10e1s Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.
b) Kwas siarkowy cz.d.ae. (1,84), roztwér 1 + 5.

5e2e10s2+ Wykonanie sprawdzania. 10,00 g bada-
nego pgiarczanu barowego wylugowaé mieszaning
90 cm5 wody i 10 cm5 kwasu
wrzenia czesto mieszajac i po ostudzeniu przesg-
czyé,

Przesacz uzupetnié woda do objetosci 100 cm5,
50 cm3 przesaczu odparowaé¢ na lazni wodnej do su-
cha, a do wysuszone] pozostatosci dodaé ogrzewa-
Jjac 20 cm5 wody. Roztwér przesgczyé i do przesg—
czu dodaé 3 = 4 kropli roztworu kwasu siarkowego.

Badany siarczan barowy odpowiada wymaganiom, je-
3eli po uplywie 1 godz roztwdédr pozostanie przeiro-
czysty.

octowego, ogrzadé do

542411 Oznaczanie zawartosSci metali ciezkich
strgcanych siarkowodorem (sztl

Secadlal. Odczynnili i roztwory =  wg PN-68/
C-04515 oraz kwas oazotowy cz.d.a. (1,40), roz~-

twér 1 + 2.

5e2e11e2+ Wykonanie oznaczania, Do 2,00 g bada-
5 cm5 roztworu kwa-

nego siarczanu barowego dodad

su azotowego,.: 25 cm5 wody, silnie wytrzgsngé i
przesaczyé. Przesgcz odparowaé w porcelanowe]j pa-

.rowniczce do sucha na tazni piaskowej.

Pozostatosé rozpuscié w 3 cm5 wody i wykonaé o-
znaczanie wg PN=-68/C-=04515 p. 2+5.1.

Zabarwienie badanego roztworu nie powinno byé
intensywniejsze od zabarwienia roztworu wzorcowe-
go przygotowanego réwnoczeédnie z roztworem bada-
nym, zawierajgcego w takiej same] objetosci takie
same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg Pb2+,

dla odczynnika cz,. - 0,06 mg Pb2+.

e d
5.2¢12. Oznaczanie zawartosSci Zelaza (Fe’h)

5e2¢12¢1s Odczynniki i wg PN-6&/

0-04521 pn 2.4t2.

roztwory -

5ele12.2+. Wykonanie oznaczania. Do 15000 g ba-
danego siarczanu barowego dodaé¢ 3 cm roztworu
kwasu solnego, 15 cm5 wody i ogrzad,

Pozostaloéé odsaczyé przez twardy saczek i prze-
nmyé niewielksg iloscia wody. Przesacz i wody z prze-
mycia przeniesé do zlewki pojemnosci 250 cmB, do-
daé 5 cm3 roztworu kwasu askorbinowego, 5 cm5roz-
tworu 2,2'=dwupirydylu i okoto 15 cm5 wody. pH
roztworu doprowadzié do okolo 4 roztworem amonia-
ku wobec papierka uniwersalnego i roztwér  prze-
nieéé do cylindra Nesslera pojemnosci 100 cma, i
uzupetnié wodj. Pordéwnanie intensywnosci zabar-
wienia przeprowadzié po 30 min,

Zabarwienie badanego roztworu nie
intensywnizsjsze od zabarwienia roztworu wzorcowe-

powinno byd

go przygotowanego réwnoczeénie z roztworem bada-
nym, zawierajacego w takie] samej objgetoSci takie

" same iloéci odczynnikéw oraz

dla odczynnika c¢z.d.a. — 0,01 mg Fe ¥,

dla odczynnika cz. - 0,03 mg Fe,

5e2e1%, Oznaczanie zawartosci arsenu (As)

5¢2e1%+1., Odczynniki i wg PN-68/

0-04511 p. 2.“’!

roztwory -

5e2e1%5+2+ Wykonanie oznaczania., Do 5,00 g bada-
nego siarczanu barowego dodaé 15 cm5 roztworu kwa-

s

su solnego 1 wytrzasacd¢ przez 15 min w maiej kolbie

stozkowej,.

Nastepnie odstawié na kilka minut i przesaczyc.
Kolbe i saczek przemy¢ woda i doigczyé ja do orze-
sgczu. Dalej oznaczanie prowadzié wg PN-63/
C=04511 p. 2.6.

Zabarwienie papierka browbrteciowego nie powin-
zabarwienia papierka
poréwnawcze]
odczynnikdéw oraz

no byé¢ intensywniejsze od
bromorteciowego uzyskanego w probie
zawierajace]j btakie same ilosci
0,005 mg As.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

Zaklady Chemiczne

1. Instytucja opracowujgca nerme -
TARNOWSKIR GORY,

2, Istotne zmiany w stosunku do PN-59/C-80250
a) wprowadzeno ezmaczanie felaza metodq z 2,2'-dwupiry-

dylem,
b) wprowadzono de pakowania dodatkowo worki polietyle-~

novwe,

3o Normy zwigzane
PN-68/C~04503 Analiza chemiczma, Oznaczanie malych za-
wartesci fosforanéw w bezbarwnych roztworach metodsy
kolorymetryczng
PN-68/C-04509 Analiza chemiczma., Ozmaczanie malych za-
wartosci azetanéw w bezbarwnych reoztworach metedg ko-
lbrynetrycznq
PH-68/C-04511 Analiza chemiczna, Ozmaczanie malych za-
wartosci arsenun '
PN-68/C-04515 Analiza chemiczna, Ozmaczanie malych za-

vartosci metali cigzkich stracanych siarkowodorem

PN-68/C~04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych za-
wartoéci chlorkéw w bezbarwaych roztwerach metedsg tur-
bidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna., Oznaczanie malych za-
wartosci siarczanéw w bezbarwnych roztworach metodg
turbidymetryczng

PN-68/C-04521
wartosci zelaza

PN-70/C-80001 Odczynmiki. Pakowanie, przechowywanie i
transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wyiyczne pobieranie prébek i
przvgotowania &redniej prébki laborateryjnej

PR-64/0-79021

PN-68/C-79027 Opakewania transpertowe, Worki papierowe,

Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-

System wymiarowy opakewaf

Szeregi wymiarowe
PN-70/P=-79005 Opakewania tramsportowe, Werki papierowe
BN-¢0/6414-06 Opakowania transpertowe z tworzyw sztucz-
nych, worki polietylenovwe otwarte, plaskie, bez raid

becznych zgrzewane

4, Normy zagraniczne
ZSRR I'OCT 3158-65 PeaKTuBH. bapuil cepHorucImi



