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PRZEMYSŁU W ęglan sodowo-potasowy CHEMICZNEGO 

bezwodny 

Grupa kalalogowa X 51 

.1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jes t węg lan sodowo-potasowy bez­

wodny stosowany jako odczynn ik c hem iczny. 

chemicznie czysty - ch. cz. , 

czysty do anal ;zy - cz. d. a. , 

czysty - cz . 

Węglan sodowo-potasowy bezw o dny ma: 

a) w zór chem iczny K
2
C0

3 
+ Na

2
C0

3
, 

b) masę częs teczkowę 2lł4,20 , 

2.2. Przykład o znac zen ia węglanu sodowo-potasowego 

bezwo dnego chemicznie czystego: 

WĘGLAN SOD OWO-POTASOWY BE ZWODNY c h. cz. 

c) synonimy - węg lan potasowo-sodowy bezwodny. 
BN-77j 6191-152 

3. WYMAGANIA 

2. PODZ IAL I OZNACZEN IE 

2.1. Gatunki. W za leżności o d zawa rtości głównego 

3. 1. Wymagania ogólne . Węg l an sodo wo-potasow y bez­

w odny pow in ien mieć postać białego proszku rozpuszczal ­

nego w w o dzie i pow inien być mieszaninę składajęcę si ę 

z 1 części Na2C03 i 1,3 częśc i K
2
C0

3
. 

składnika i zanieczyszczeń, w norm ie ustalono tr zy ga­

tunki węglanu sodowo-potasowego bezwodne~o oznac z one: 3.2. Wymagania fi z yczne i chem iczne - wg tabl. 1. 

Tablica 

Gatunk i 
Wymagania 

ch. cz. cz. d . a . c z. 

a) Zawartość węg lanu sodowo-potasowego 
bezwodnego Na

2
CO +K

2
C0

3
, % w pre-

par ac i e wyp rażony~, w granicach 99~ 101 99~101 99.:.101 

b) Strat y przy prażeniu, %, nie więcej n iż 0, 8 3,0 6,0 

c) Zawartość s ubstancji nierozpuszczalnyc h 

w wodzie, %, nie w i ęcej niż 0,005 0,01 0,02 

d) Zawartość ch lorków (CI') , %, ni e w ię-

cej niż 0,002 0,005 0,01 

e) Zawartość siarczanów 
2-

( S 04 ). %, nie 
więcej niż 0,002 0,005 0 , 01 

f) Zawartość azotu c ałkow i tego (N), %, 
nie w i ęcej niż 0,0005 . 0,00 1 0,002 

g) Zawartość krzemianó w ( 2 -Si02 ), %, 
nie więcej niż 0,003 0 , 003 nie normalizu je się 

h) 
3-

Zawartość fosforanó w (F0
4 

). %, nie 
więcej niż 0,001 0 ,003 0,005 

i) Zawartość glinu (AI
3
+) , %, nie więcej 

niż 0,0015 nie norma I i z u je s i ę n ie norma I i z u je się 

j) Zawar tość żelaza (Fe
3
+), %, nie więcej 

niż 0,0005 0,000 5 0,00 1 

k) Zawartość w apnia i magnezu (w przel i -
czeniu na Mg 2+), %, nie w ięcej niż 0,0 1 0,01 0,02 

I) Zawartość metal i ciężkich (Pb
2
+), %, 

nie w i ęcej niż 0,0005 0 ,00 15 0,0015 

m) 
3+ %, Zawartość arsenu (As ), nie wię-

cej niż 0,00003 0,00005 0,00005 

Zgłoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne 

Ustanowiono przez Dyrektora P rzedsiębiorstwo Przemysłowo -Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 9 marco 1978 r. 

jako normo obowiązująco od dnia l pa ździernika 1978 r. 

(Dz. Norm. i Miar nr 10/ 1978 poz. 51) 
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4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE TRANSPORT 

Węgl an sodowo - po tasowy bezwodn y n a l eży pakować, 

przyc howywać i transportować zgodni e z P N-70j C-B0001. 

Rod zaj opak owania : s ł oiki szkl ane z nakr ę tkę z tw o­

r zywa sz t uczn ego z p O li e t ylenowę l ub i nn ę c h emi c zni e 

odpornę u szcze l kę lub pOdkładkę tek turowę chroni onę fo­

I ię p o l ietyl enowę I ub f ol ię z innego tworz ywa sz tuczn ego. 

Masa opakowań ne tto: 100, Z50 , 500 , 1000 g . 

Na życzen ie o dbior ców dopu szcza się inny r o d zaj 

wi elkość opakowan ia, jeże l i p r zeprowad zon e p r óby wyka ­

żę, że zabezp iecza ono p r oduk t w spo sób n ie g orszy niż 

w ymien io n e opakowania i ma wym i ar y zgodne z z a sa dam i 

system u wym iar owego opakowań. 

5 . BADA NI A 

5 . 1. Rodza je ba dań 

a) oznac zanie zawar tości węg l an u so do w u-po ta s o wego 

bez w odnego (3.Za), 

b) oznaczan ie st r at pr zy p r aż en iu ( 3. Zb), 

c ) o znac z an ie subs tan cji nier ozpuszcza lnyc h w w odzi e 

(3.Zc), 

d) o znaczan ie zawa rtości chlor ków (3. Z. d) , 

e ) oznaczanie zawa rtośc i sia r czanów (3. 2e) , 

f) oznaczanie zawar tości azo tu całkow itego ( 3. Zf), 

g) oznaczanie zawartości k r zem i anów ( 3 . Zg), 

h) oznaczanie zawa rtości fosf o r anów (3 . Zh), 

i) oznaczanie zawa rtości g l i n u (3. Z i) , 

j) oznaczanie zawartości że l aza (3. Zj), 

k) oznaczanie zawartości wapnia i m agnezu (3. 2k), 

I) oznaczanie zawar tości meta l i ciężk ich (3. ZI), 

m) oznaczanie zawartości arsenu (3.2m) . 

5. Z. Pobie r anie p r ó bek. P r óbki odczynn ika cz. d . a. 

pobierać zgodnie z wy t yczn ym i wg P N-70jC- B0047. P r zy 

pobier aniu p r óbek odczynnika ga tun k u cz. n a l eży s toso -

wać wytyczne wg P N-67jC- 04 500 , pr zyjmujęc: 

a) wie lkość part i i - nie w i ęcej n iż 5 00 kg , 

b) wie l kość próbki pie r wo tnej - ZOO g , 

c) l iczb\, p r óbek j e dnos tk owych - wg tab l. Z. 

T abl ica Z 

L iczba opakowań L iczbę próbek 

jednos tkowycn w par t ii j edno s tkowych 

do 15 5 

16 Z5 7 

Z6 63 B 

64 100 9 

p owyżej 100 10 

d) w ie lkość p r óbki ogó lnej - r ówna i l oczyn ow i w i e l­

kośc i p r óbk i p i e r w o tn ej i I iczby p r ó be k j e dnostkow y c h, 

e) wi e l kość średniej p r óbki l ab o r a tor y jnej - 400 g. 

5.3. Opis badań 

5.3.1. O z nac zanie zawartości węglanu sadow o-potaso-

wego bezw odnego ( w prze l i c zeniu na NaKC0
3

")_-,-_-,se.;t,,,r-,ao.:.t 

pr z y prażeniu 

5 . 3 . 1. 1. Odczynn iki i roztwory 

a) K was solny c z. d. a. lub siarkowy cZ . d. a, IN roz-

twór . 

b) Oranż metylowy, wskaźnik , l-proc entowy roztwór. 

5 . 3 . 1. Z. Wykonanie o z nac zania . Z,OOOO g badanego 

węglanu sodowo-potasowego bezwodnego umieścić w tyglu 

platynow ym uprzednio wyprażonym do stałej masy 

żonym z dokładnościę do O,OOOZ g. 

z w a-

aby poziom Tygiel umieścić na łaźni p i askow ej tak, 

piasku nie był poniżej preparatu w tyglu 

stopniono do Z70;.300
0

C (termometr umieścić 

ogrzewać 

w piask," 

obok tygl a) . W tej temperaturze preparat zostaje wypra-

żony do stałej masy . Wyprażonę pozostałość rozpuścić w 
3 

50 c m wody m i aręczkować 1 N roztw orem kwasu solne-

go lub siarkowego, w obecności oranżu metylowego, do 

pier w s z ej zmiany bar w y . Następnie roztwór ogrzać do 

w r zenia i gotować prze z 2 ~ 3 min w celu Odp ędzenia 

CO
Z

' Po oz i ęb i eniu, w pr z ypadku ponownego występienia 

żółtego zabarw i enia, domiareczkować ro z twór do po-

pr ze dni e go pomarańczowego zabar w ienia. 

Za wartość węgl anu sodowo-potasowego bez1M)dnego (X) 

obi i czyć w proc entac h według w zoru 

X= V' 0,06105' 100 (1) 

m 

w k tó r ym: 

V - objętość śc iśle IN roztw oru kwasu zużytego 

d · k . 3 o mlarecz a w ania, cm , 

m - m asa wyprażonej pozostałości, g, 

0,06105 - ilość NaKC0
3 

odpowiadajęca 

1 N roztworu kwasu, g. 

3 
1 cm ściśle 

5.3. Z. Straty pr z y pra 7 eniu (Xl) obi iczyć w procen­

tach według w zoru 

w któr ym: 

x = 1 
(Z) 

m 1 - masa odważki węglanu sodow o-potasowego, bez­

wodnego, 9, 

m 2 - masa wyprażonej pozostałośc i, g. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz-

cz alnych w w odzie. Z5,00 g badanego 

-potasow ego bezwodnego rozpuścić w 

węglanu 

3 
Z50 cm 

wody i wykonać oznaczan i e wg PN-54jC-04517. 

Zawartość substancji nierozpuszczalnych w 

(X 2) obi iczyć w procentach w g wzoru 

sodowo-

goręcej 

wodzie 
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a • 100 

25,0 
(3) 

w którym: a - masa wysuszonej pozostałości w gramach. 

5.3.4. Oznaczanie zawartości chlorków (CI') 

5.3.4.1. Odczynniki i roz t wory - wg PN-6ą1C-04518. 

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego węg­

lanu sodowo-potasowego bezwodnego przeprażyć w tem­

peraturze słaboczerwonego żaru. Pozostałość rozpuśc i ć 

3 
w małej ilości wody, do roztworu dodać 4 cm kwasu 

azotowego cz.d.a. (1,15), a następnie uzupełnić wodę 
3 

do objętości 30 cm . Z roztworu odpędzić CO
2 

przez 

ogrzan.ie 

objętości 

do w rzenia. 
3 . 

40 cm I w 

Po oziębieniu uzupełnić roztw ór do 

razie potrzeby przesęczyć. Dal ej 

wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04518, sposób A. 

Badany węglan sodowo-potasowy bezwodny odpow iada 

w ymaganiom normy, jeżeli opalizacja pows tała w badanym 

roztworze nie będzie intensywniejsza od opali zacji roz­

tworu porównawczego, przygotow anego równocześnie 

zawierajęcego w tej samej objętości te same ilości od­

czynników oraz: 

dla odczynnika ch . cz. - 0,01 mg CI' , 

dla odczynnika cz. d . a. - 0,025 mg CI', 

dla odczynnika cz. - 0,05 mg CI'. 

5.3.5 . Oznaczanie zawartości siarc zanów (S04 2-) 

5.3.5.1. Odczynniki roztwory - wg Pf-.J-68/C-04519 

oraz p-Nitrofenol 0,2-procentowy roz twór. 

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego węg-

d ' "' 3 lanu sodowo-potasowego bez w o nego rozp usclC w 10 cm 

wody, dodać 1+2 kropli p-nitrofenolu zoboj ę tn ić roz -

t w orem kwasu solnego . 
3 3 

Uzupełnić objętość roztworu do 25 cm, dodać 0,25 cm 

3 
kwasu solnego oraz 3 cm chlorku barowego. 

Badany węglan sodowo-potasowy bezwodny odpow iada 

w ymaganiom normy, jeżeli zmętnienie powstałe po 15 min 

w badanym roz t worze nie będzie intensywniejsze od zmęt-

nienia roztworu porównawczego, przygotowanego rów no-

cześnie, a zawierajęcego te same ilości 

oraz: 

2-
dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg S04 ' 

2-
dla odczynnika cz. d. a. - 0,05 mg S04 

dla odczynnika cz. - 0,1 mg S04 
2-

odczynn ików 

5.3.6. Oznaczanie zawartości azotu całkowitego (N+) 

5.3. 6. 1. Odczynniki roztwory - wg PN-68;C-04527. 

5 . 3.6.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego węg-

, ., 150 3 lanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpusclC w cm 

wody w kolbie aparatu destylacyjnego, dodać g stopu 

Dewardy i dalej postępować wg PN-68/C-04527 P. 2.4. 

Badany węg l an sodowo-potaso w y bezwodny odpow iada 

wymagan iom normy, jeżeli pows tał e zabarwienie w ro z -

twor ze badanym nie będzie in tensywniejsze od z abar w ie-

n ia ro z tworu porów nawczego, przygo towanego równocześ-

nie, a zaw i e raj ęcego te same ilości odczynnika oraz; 

+ dl a odczynnika c h.cz. - 0,02 mg N , 

dla odczynnika cz . d. a. - 0,04 mg 

dla odc zynnika cz . - 0,08 mg N+. 

5.3.7. Oznaczan i e zawartośc i krzemianó w (SiO 2.:) 
2 

5.3.7.1. Odczynniki i roz t w ory 

a) Woda redestylowana. 

b) K was solny cz . d. a. (1,18) i roz t wór 4N, przygo­

tować pr zez rozc ieńc zenie 330 cm
3 

k wasu solnego 1,18 

3 
w kol bie pom iarowej pojemności 1000 cm uzupełn ić 

wodę do kreski. 

c) K w as siarkowy cz. d.a., roz twó r 9N, pr zygotować 

przez rozc i eńczenie 
3 

250 cm 

kolbie pomiarowej poj emnośc i 

k w asu s iarkowego 1,83 w 

3 
1000 c m i uzupełni ć wodę 

do kreski. 

d) K was borny cz. d. a., roz t wór nas ycon y w tempe-

3 
raturze pokojowej (48 g/ 1000 cm ). 

e) Kwas szczaw iowy cz . d. a., 10-procentowy roz t wór. 

f) K w as fluorowodorow y, 14-procentowy ro z t wór. 

g) Mol ibdenian sodu lub amonu cz. d. a ., 14-procen towy 

roztwór przygotować w z l e wce pol iety l enowej w tempera­

o 
tur ze 50 C. Po oc hłodzeniu pr zesęczyć i uzupełnić wodę. 

h) D w utlenek k r zem u cz. d. a., wyprażony uprz ednio w 

o 
c ięgu 1 h w tem p eratu r ze 1000 C i ostudz ony w eksyka-

torze nad pi ęc iotlenkiem fosforu. 

i) Ro z t wór wzorcow y zaw ierajęcy d w utlenek krzemu 

przygotować w następujęc y sPosób: 1,0000 g wyprażone-

3 
go d w utlenku kr z emu rozp uśc i ć w 20 c m roztworu ługu 

sodowego 27-procentow ego w z lewce pol ietyl enowej na 

łaźni wodnej, c ałość przenieść ilościowo do kolby po­

miarowej 1000 c m
3

, dopełnić wodę do kreski dobrze 

3 
wym ieszać . 1 cm tak przygotowanego roz tw oru wzorc o-

wego podstawowego z awiera 1 mg Si0
2

• 

Roztwór roboczy przygotować przez rozcieńczenie roz-

3 
tw oru wzorcowego podstawowego 10 + 990. 1 cm otrzy-

manego rozt woru zawiera 0,01 mg Si0
2

, 

j) Fenoloftaleina, l-procentowy roztwó r alkoholow y, 

k) Mieszanina redukujęca przygotow ana w następuję cy 

sposób; 

cz, d. a. 

rozpuści ć 7, ° g bez wodnego siarczynu sodow ego 

3 
w 50 cm wody, Następnie dodać 1,5 g k w asu 

1-am ino- 2-naftoI0-4-sulfonowego 

(Roztwór I), 

rozpuścić mieszajęc 

Rozpuścić 9,0 g pirosiarczynu sodowego bezwodnego 

3 
w 90,0 cm w ody (Roztwór II). 

Zmieszać roztwór I i II i przesęczyć do zimnej butelki, 

Roztwór ten można przechowywać w okresie 2+3 t y-

godni. 
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5.3.7.2. Aparatura pr zyrzędy 

a) Fotokoloryme tr . 

b) Filtr o długośc i fal. i 795 nm. 

c) Kuwety o grubości warstwv pochłaniajęcej 1 cm. 

d) Fehametr . 

5 . 3.7.3. Przygo towanie krzy we j wzorcowej. W z lew ­

kach z pol ietylenu p r zygotować roz t wory robocze zaw ie­

rajęce 0,0 1; 0,02; 0,05; 0,073; 0,1 mg Si0
2

• Dodać 

3 
0,5 cm k w asu fluoro w odorow eg o, wymieszać ogrzać 

w cięgu 5 min na łaźni wodnej . Zawartość z l ewki ro z -

3 • 4 3 4N c ieńczyć w o d? do 25 cm , .dodac cm ro z tw oru 

3 3 
kwasu solnego, 20 cm roz tworu k wasu borowego i 10 c m 

roztworu mol ibdenu sodowego , wym ieszać pozos taw i ć 

n a 10 min. 

Nast ępnie sprawdzić pH roz t woru, 

nos i ć 1,1 ±O,l. Doda ć, mieszajęc, 

k tóre pow inno w y-

3 
5 cm k wasu szcza-

w iowego, pozostaw ić na 5 m in i przenieść ilościowo do 
3 

kolby pomiarow e j pojemności 100 c m Nast ępnie dodać 

3 
2 cm mieszaniny redukujęcej ( w g 5.3.7. lk), uzupełni ć 

wodę do k r eski i dobr z e wymieszać. Po 10 min przelać 

roztw ó r do kuwe t y i mierzyć absorbancj ę przy długości 

fal i 7657 795 nm, stosujęc jako odno śnik ro ztwó r kontrol­

ny. Z o tr zymanyc h wyników sporzędzić k rzywę wzorco-

wę, odk ł a dajęc na osi r zędnych wartośc i absorban c ji, 

a na osi odciętych zawartości Si0
2 

w mi l igramach. 

5.3.7.4. Wykonanie o znac zania. 1,00 g badanego węg­

lanu sodow o-potasowego dla odc zynnika ch. cz. i cz. d. a., 

3 
a 0,50 g dl a odc zynnika cz. rozpuścić w 20 cm w ody 

r edes tyl owanej, dodać 0, 1 c m 3 fenoloftal ei n y zoboj ę tn i ć 
4N roz t worem k w asu solnego, dodać 0,5 cm

3 
k w asu fi uo-

ro wodorowego, vJymieszać, ogrzewać na łaźni wodnej 

w cięgu 5 min i dal ej postę pować jak przy przygotow aniu 

k r zyw ej wzorcow ej. Równocześnie pr zygotować r oz twó r 

kon trolny . Zmierzyć absorbancję nieb ieskiego roztwo ru 

po upływ ie 10 min, stosujęc kuwe ty o grubości w arstwy 

pochłan i ajęcej 1 cm, przy długości fali 765.;. 795 nm , 

nas taw iajęc z ero ko lorymetru na równocześnie przygoto­

w any ro z t wór kontrolny. Stężenie Si0
2 

w badanej próbie 

odczy tać z kr zywej w zorcowej w miligramach. Wszystkie 

czynno śc i pow inny być w ykonane w naczyniach pol ietyle­

nowych . Szkło (naczynia i butelki) należy myć goręcę 

mieszaninę chromowę i dobr ze płukać wodę redestylowa-

nę· 

Zawartość SiO (X 3) w badanym wę gl an ie sodow o-po-
2 

tasow ym bezwodnym obliczyć wg wzoru 

w k tó r ym : 

X = 3 = ( 4) 

a
1 

- stężenie Si0
2 

odc zytane z krzywej wzo r cowej 

mg, 

m 3 - odważka badanego węgl anu sodow o - potasowego, g. 

W przypadku wizualnego oznaczani a do roztw oru kon-

troln ego dodać 

dla odczynnika ch. cz. - 0,03 

dla odczynnika cz.d.a . - 0,03 

2-
mg Si02 ' 

2-
mg Si0

2 
• 

3-
5.3 . B. Oznaczanie zawa rtości fosforanó w CP04:..J 

5.3. B. 1. Odczynniki r oztwory wg PN-6BjG-04503 

P . 2.3.2. 

5.3. B. 2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego węg-
3 

lanu sodow o - potasowego bezw odnego rozp uści ć w 10 cm 

wody i dodać 1.;.2 krop l i p-nitrofenolu. Roztwór zadać 

3 
7,5 cm kwasu azotowego i przez zagotow anie do wrze-

nia odpędzić 

objętości 15 

G0
2

, 

3 
cm , 

po ozi ębien iu uzupełnić roztwór do 

• 3 
dodac 10 cm odczynnika do oznac za-

nia fosforanó w i wykonać oznaczanie wg PN-6BjG-04503 

P. 2.3.3. 

Badany węgl an sodowo-potaso w y bezwodny odpowi ada 

w ymaganiom normy, jeżel i powstałe żółte zabarwienie 

badanego roz t w oru po 10 min nie będzie intensyw niejsze 

od żółtego zabar wienia roztworu porównawczego przygo-

to wan ego równocześnie, a zawierajęcego w tej samej 

obję tości te same ilości odc zynnika oraz: 

3-
dl a odczynnika ch.cz. - 0,02 mg P0

4 
' 

3-
dla odczynnika cz. d.a. - 0,06 mg P0

4 

dla odczynnika c z. - 0,1 mg P0
4 

3-

• . . CAI 3+) 5.3.9. Oznaczanie z a w artoscl glinu _ . 

5.3.9. 1. Odczynniki i roztwory 

a) K was solny cz. d. a. (1,12). 

b) K w as askorbinowy cz. d. a., l-procentowy roztwór. 

c) Octan amonowy cz . d. a. , 25-procentowy roztwór. 

d) Aluminon specja lnie cz., l-procentow y roztwór. 
3+ 

e) Roztwór wzorcowy zawier ajęcy jony Al p r zygo-

towany wg PN-6BjG-06500 rozcieńczony 10 + 990. 

3 
1 cm roze i eńczonego 

3+ 
0,01 mg Al 

roztworu wzorcowego zawiera 

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego węg-

I anu sodowo-potasowego bezwodnego dla odczynnika ch. 

... 20 3 cz. rozpusclC w cm wody, zobojętnić kwasem solnym 

i zagotować, odpędzić G0
2 

przez wygotowanie. 

3 
ochłodzić, dodać 1 cm kwasu askorbinowego, 

Następnie 

3 
cm 

3 
oc tanu amonowego, 1 cm ro z tworu aluminonu, w ym ieszać 

pozostaw ić na 10 min. 

Badany węglan sodowo-potasowy bezw odny odpow iada 

w ymaganiom normy, jeżeli powstałe po 10 min zabarwie ­

nie roztworu badanego nie będzie intensywniejsze od za-

barw ienia roztworu porównawczego, sporzędzonego z 

roztw oru wzorcowego, przygo tow anego równocześnie 

zawierajęcego W tej samej objętości te same ilości od-
3+ 

czynnika ora z dla odczynnika ch . cz. - 0,015 mg Al . 
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5.3. 10. 
. , . . (F 3+) Oznaczanie zawartoscl zelaza e 

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory - wg FN-7:yt-04521j02 

P. 4 oraz kwas solny cz. d. a. 1,12. 

5.3. 10.2. Przygotowanie krzywej wzorco wej. Przygo-

3 
tować roztwory wzorcowe zawierajęce w 50 c m : 0,002; 

0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 i 0,05 mg F e . 

tych roztw orów umieścić w zlewce pojemności 

Każdy z 
3 

250 c m . 

, , 3 k I Do roztworo w dodac 0,2 cm roztworu was u so nego, 

5 cm
3 

chlorowodorku hydroksyloaminy. 

Po 3 min dodać roztworu amoniaku do 

około 4 ( w obec papierka uni we ralnego), 

uzyskan ia pH 

3 
10 cm roz two-

ru kwasu cytrynowego, 5 cm
3 

roztworu 2,2'-dw upirydylu. 

Następnie przenieść ilośc iowo roztw ory do kolby po-

miarowej pojemności 100 cm
3

, dopełnić objętość wodę 
do kreski i dokładnie wymieszać. 

Po 30 min przelać roztwór do kuwety 

bancję przy długości fal i 522 nm. 

mierzyć absor-

Z otrzymanych wyników sporzędzić krzywę wzor cowę, 

odkładajęc na osi rzędnych wartośc i absorbancj i, a 

osi odciętych zawartości żelaza w miligramach. 

Jako odnośnik stosować roztwór 2,2'-dwupirydylu. 

5.3.10 . 3. Aparatura przyrzady 

a) Fotokol orymetr. 

na 

b) Filtr purpurowo-czerwony - długość fali 540 nm. 

c) Kuwety o grubości warstwy pochłaniajęcej 1 cm. 

5 . 3.10.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego węg -

3 
I anu sodowo-potasowego bezwodnego rozpuśc i ć w 20 c m 

wody i zobojętnić kwasem so lnym. 

Roztwór ogrzać do w r zenia w ce l u odpędzen i a CO 2' 

Następ nie ochłodz i ć dalej postępować wg PN-75j 

C-04521 j 02 p. 4. 

Zawartość żelaza (X.J obi iczyć w p rocenlac n w g wzoru 

w którym: 

a 2 • 100 • 100 

m 4 · 1000 

a
2

' 10 
= ----'=---- (5) 

a 2 - zawartość żelaza odczytana z krzyw ej w zorco-

. j 3 weJ , mg cm , 

m 4 - odważka badanego produktu , g. 

W przypadku wizualnego oznaczania do roztworu wzor­

cowego dodać: 

dl a odczynn ika ch. cz. 
3+ 

- 0,01 mg Fe , 

dla odczynnika cz. d. a. _ 0,01 mg Fe
3

+, 
3+ 

d la odczynnika cz. - 0,02 mg Fe 

5 . 3. 11 . Oznaczanie zawartośc i wapnia 

(Mg
2+) 

5 . 3 . 11 . 1. Odczynniki i roz t wory 

magnezu 

a) Kwas solny cz. d . a., r oz t wór 10-procentow y. 

b) Wersenian dwusodow y cz . d. a ., roztwór O,OlM przy­

gotowany wg PN-6SjC-04950 . 

c ) Roztwór buforowy o p H 9,5 T 10,0 p rzygotowany w g 

PN-6SjC-04950. 

d) Czerń eriochromowa T, mieszanina wskaźnika przy-

gotowana wg PN-6SjC-04950. 

e) Papierki lakmusowe. 

f) 
2+ 

Roztwór wzor cowy zawier ajęcy jony Mg p r zygo to-

wany w g PN-6SjC-06500 i rozc ieńczony 10 + 990. 
3 

cm 

rozcieńczonego roztworu w zor cowego za w ie r a 0,01 mg 

Mg 
2+ 

5.3. 11.2. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego 

I anu sodowo-potasow ego bezw o dnego rozpuśc i ć w 90 

węg-

3 
cm 

wody, roztwó r zobojętnić kwasem solnym wobec papierka 

lakmusowego, ogr zać do w r zeni a 

p r zez 5 min, po czym oziębić. 

os trożn i e gotować 

mieszajęc, cm 
3 

Następnie do ro z t woru dodać, cięgle 

roz tw oru zawie rajęcego 0,1 mg Mg
2

+, 3 
5 cm roztworu 

buforow ego, 0,1 g mieszaniny wskaźnika czerni erioch r o ­

mowej T i mi a reczkować z mikrobiurety roz t worem w er-

senian u dwusodowego do pr zejśc ia fioletowego zaba r w ie -

nia roztworu w niebieskie. 

Równocześnie n ależy zm i areczkować roz twó r kontrolny 

zaw ier ajęcy w tej samej objętości 1 c m
3 

roztworu za-

2+ 
wierajęcego 0,1 mg Mg , te same i l ośc i roz t w o ru bufo-

r o w ego j mieszaniny wskaźnika. 

Za wartość sumy magnezu i wapn ia (w przeliczeniu na 

M9
2
+) (X 5) ' obliczyć w procentac h w g w zoru 

(V,-V 2 ) . 0,0002432 • 100 

mS 
( 6) 

w k tó r ym: 

obję tość śc iśle O,OlM roztworu wer seni a­

nu dwusodowego zuży tego d o zm i areczko-

w ania badanego roztw oru, 
3 

cm , 

V 2 - objętość ściśl e O,OlM ro ztworu wersenia­

nu dwusodowego zużytego do zm i areczko-

3 
w ania kontrolnego r o z tworu, cm , 

3 
0,0002432 - ilość magne z u odpow iadajęca 1 cm śc iśle 

O,OlM w e r senianu d w usodowego, g, 

m 5 - odważka badane go wę gl anu sodowo-pota­

sow ego bezwodnego , g . 

W r azie potr zeby, do w yniku o znac zania należy wpro-

wadzić pop rawkę na zawartość magne z u i w apnia w k w a ­

sie solnym, o znac zonę w p r ób i e kon trol nej w pozostał oś­

c i po o dpa row aniu do suc ha 10 c m
3 

roz t w o ru k w asu so l-

nego. 

5.3.12. Oznaczanie zawartości m e tal i ci ężkich (Pb
2

+) 

5.3. 12. 1. O dczynniki i roztwory 

a) Kwas so lny c z . d. a. ( 1,12) . 

b) Kwas octowy cz. d. a., 10-p rocen towy ro z t wór. 

c ) Winian sodowo-potasowy c z . d. a. , 

roz twór. 

20-procen to w y 
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d) Tioac etamid 2-procentow y ,roz t wór. 

e) Ro z t wór wzorc o w y zawiera jęcy jon y Pb
2

+ przygoto-

w an y wg 

3 
1 c m 

P N-6sjC-06500 i rozcieńczony 10 + 990. 

ro zcieńczonego roz tw oru 

P b 2+ 

wzorcowego zawiera 

0,01 mg 

5.3.12.2. Wykonanie oznaczania . 2,00 g ba danego węg-

3 
lanu sodow o-potasow ego bezwocnego rozpuścić w 10 c m 

w o dy, zObojętnić roz t wor em kwasu solnego i ogrzać do 

w r zen ia , odpędzić CO przez go tow anie 
2 3 

Do roz t woru dodać 1 c m 

nu sodow o -po tasowego, 5 

3 

kwasu o c towego, 

3 
c m w odorotl enku 

ochłodzenie. 

3 
cm w inia-

oraz 1 c m tioac etamidu. Objętość ro z tworu 

sodowego 

uzupełni ć 

wodę do 20 
3 

c m . 

Badan y węg lan sodowo-potasowy bezwodny odpow i a da 

wymaganiom norm y , jeżeli pows tałe po 10 min zabar w ie­

nie roz twor u b adan ego nie bę dzie intensywniejsze od za­

b arwienia roz tworu porów nawczego, przygotow anego rów -

noc ze śn ie, a zaw ierajęcego te s a me ilośc i odczynnika 

oraz: 

dla odczynnika ch. cz. 
2+ 

- 0,01 mg Pb , 

2+ 
d l a odczynnika cz. d. a. - 0,03 m g P b , 

dla odczynnika cz. - 0,03 mg Fb
2

+ 

5 3 13 O . , . (As3+) .. . z naczani e zawart oscl a rsenu 

5. 3. 13. 1. Odczynniki i r ozt w o'!:y 

a) Roz twó r wzorcowy pods ta w o w y 

3+ 
As p r zygotowany wg P N-6SjC-06500. 

zawierajęcy jony 

3 
1 cm tak przygo to w anego roz tw oru zawiera 0,1 mg 

As 
3+ 

3+ 
b) Roz t wór wzorcowy za wie ra jęcy j ony As roboczy . 

Do kolby pomiarowej pojemności 1 dm
3 odmierzyć 25 c m

3 

roz twor u wzo r c owego po dstaw o wego, dopełnić wodę desty-

3 
lowanę do k r eski i dokładnie wymieszać. 1 c m tak przy-

3+ 
go to w anego r o z t w oru z a w iera 0,0025 mg As . 

c) Ch l o r ek cynaw y SnCI
2 

2H
2

0 cz. d.a., ro ztwó r 40-

-procentowy w roz tw or ze k w asu solnego ( 3+1). 

d ) Cynk me ta l iczny do oznaczania arsenu cz . d. a. 

e) Jodek potasowy cz. d. a . roz twó r l5-proc entow y. 

f) O w uetylod w ut i okarbaminian srebra (C
2
HJ2 N· CSSAg 

cz. d .a. (AgOOTK) ro z t wór 0,5-procentow y. Rozpuścić 
3 

1,00 g AgOOTK w 200 cm pirydyny cz . d. a. p rzecho w y-

wać w b utel ce z ciemn ego szkła . Roz t wó r jest trwały 

p r zez ok oło 2 t y godni e . 

g) K w as siarkow y cz . d. a. , 
3 

roz t wó r około l5N (90 c m 

3 
w ody + 100 c m k w asu siarkowego). 

h) K w as so lny cz. d . a. ( 1,19) . 

i) Wa ta nasycona octanem ołowi awym przygotow ana w g 

P N-6sjC-06500. 

5.3. 13. 2. Przygotow anie skal i wzorców krzywej 

3 
wzorcowe i. Do kol b stożkowych pojemnośc i 100 cm od-

3 
mierzyć kolejno O; 1; 2; 4; 6; S cm roztw oru wzorco-

wego roboczego przygotowanego w g 5. 3. 13. 1 b), co od-

pow iada 0,000; 0,0025; 0,005; 0,01; 0,015; 0,020 mg As. 

Następni e dodać 10 cm
3 stężonego kwasu 

3 
10 c m roz t woru k w asu siarkowego (15N) 

solnego lub 

uzupełnić 

kolejno wodę destylowanę do Objętośc i 40 ·cm
3

. Oor:ać 

3 3 
2 c m roztw oru jodku potasowego, 2 cm roztworu c hlor-

ku cynawego i odstawi ć na 15 min. W nasadce zestawu 

um ieśc i ć watę nasyconę oc tanem ołowiawym, a w absor-

3 
berze zestaw u 5 cm roztworu AgOOTK. 

Po 15 min do kolby stożkowej z rozt worem wrzucić 5 g 

cynku metal icznego i szybko połęczyć z nasadkę i absor­

berem zestaw u. Czas trwania reakcji - 45 min. Po za­

kończeniu r eakc ji przenieść roztwór AgOOTK do kuwety 

i zm ier zyć absorbancję przy długości fali 540 nm. z 
otrzyman ych w yników wykreśl ić krzywę wzorcowę, odkła­

dajęc na osi rzędnych wartości absorbancji, a na osi 

odci ę tych zawartości arsenu w miligramach. 

Jako odnośnik stosować roztwór pirydynowy AgOOTK. 

Krzywę wzorcowę należy wykreślać raz na trzy miesięce 

lub przy każdorazowej zmianie odczynników. 

5.3.13.3. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego 

węglanu sodowo-potasowego bezwocnego rozpuścić w 

3 
25 c m wody, zobojętnić roztw orem k w asu solnego (1,19), 

ogrzać do w rzenia i utrzymywać w stanie wrzenia w cię-

gu 5 min w celu odpędzenia CO , następnie ochłodzić 
3 2 

dodać 10 cm kwasu sol nego ( 1, 19) i uzupełn ić wodę do 

3 3 3 
objętości 40 cm , dodać 2 cm jodku potasowego, 2 cm 

chlorku cynawego i dalej postępować jak przy sporzę­

dzeniu krzywej wzorc o wej . 

Zawartość arsenu w próbce anal itycznej 

krzywej wzorcowej. 

odczy tać z 

Oddzielnie należy wykonać próbę kontrolnę z wszystki­

mi odczynnikam i używanymi do przygotowania próbki ana-

I itycznej do oznaczan ia arsenu. 

Zawartość arsenu (X 6) obi iczyć w procentach wg wzr>-

ru 

(7) 

w którym: 

a
3 

- zawartość arsenu odczytana z krzywej wzorco-

. j 3 w eJ, mg cm ł 

m 6 - odważka badanego produktu, g. 

KONIEC 
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INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytuc ja opracowujaca nor~ Frzedsiębiorstwo 

Przemysłowo-Handlowe POLSK IE 

MICZNE, Gl iwice. 

2. Normy związane 

ODCZYNNIKI CHE-

PN-67jC-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera­

nia i przygotowywania próbek 

PN-68jC-04503 Anal izą chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości fosforanó w w bezbarwnych roztworach me-

todę kolorymetrycznę 

PN-54jC-04517 Chemiczne badania i próby . Oznaczanie 

substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach 

chem icznych 

PN-68jC-04518 Anal i za chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości chlorków w bezbarwnych roztworach me-

todę turbi dymetrycznę 

PN-68jC-04519 Anal iza chem iczna. O znaczanie małych 

zawartości siarczanó w w bezbarwnych roztworach me-

todę turbidymetrycznę 

PN-75jC-04521j02 Anal iza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości żelaza 

• 

PN-68jC-04527 Anal iza chem iczna. Oznaczanie 

ogólnego metodę de s t y lacyjnę 

azotu 

PN-68jC-04950 Anal iza chemiczna. Komp l eksom e tr yczne 

metody oznaczania zawa rtości substancji podsta w ow ej 
• 

PN-68jC-06500 Anal i za c hem i czna. P r zygotowan i e od-

czynników t roz tworów pomocniczych oraz roztwor ó w 

do kolorymetrii i n efelometri i 

PN-70jC-8000 1 Odczynniki. Pakow anie, przechow y w anie 

i transport 

PN-70jC-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek 

przygotowania średniej próbki laboratory jnej 

3. Dokumenty mi ędzynarodowe, Norma jest wdrożeniem 

Za l ecen ia Normali z acyj nego RWPG PC 4875-75 PeaKTl'l­
BN. KaRl'l~ - HaTp~ yrnel'lillRN~ 6e3BO~~. 

4. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastępuje 

ZN -53jMPChjBP-67. 

5. Symbol w g SWW 

ch. cz. 1331 - 43, 

cZ . d .a. 1331 - II , 

cz. 1331 - 42 . 


