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1. WSTEF chemicznie czysty - ch.cz.,

) ) czysty do analizy - cz.d.a.,
Frzedmiotem normy jest weglan sodowo-potasowy bez-
. . . czysty - cz,
wodny stosowany jako odczynnik chemiczny,
2.2. Frzyktad oznaczenia weglanu sodowo-potasowego

Weglan sodowo-potasowy bezwodny ma:
bezwodnego chemicznie czystego:

WEGLAN SODOWO-FOTASOWY BEZWODNY ch. cz.
BN-77/6191-152

a) wzér chemiczny K Co, + Na,Co_,

2
b) mase czasteczkowa 244,20,

2

c) synonimy - weglan potasowo-sodowy bezwodny,
3. WYMAGANIA
3.1. Wymagania ogélne. Weglan sodowo-potasowy bez-
2. FODZIAL | OZNACZENIE wodny powinien mie¢ postaé biatego proszku rozpuszczal -

. L L. , nego w wodzie i powinien byé mi i i i
2.1. Gatunki. W zaleZnoéci od zawartosci gtéwnego . P yc mieszaning sktadajaca sie

z 1 czesci NaZCO

. . . ., . i 1,3 czedci K_CO
sktadnika i zanieczyszczen, w normie ustalono trzy ga- 3 ¥ € 2

3°

tunki weglanu sodowo-potasowego bezwodnego oznaczone: 3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tabl, 1.

Tablica 1

Gatunki
Wymagahia
ch.cz, cz.d, a. cz.
a) Zawartosé weglanu sodowo-potasowego
bezwodnego Na2C03+K2C03, % w pre-
paracie wyprazonym, w granicach 99.:101 99+101 992101
b) Straty przy prazeniu, %, nie wiecej niz 0,8 3,0 6,0
c) Zawartoséé substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, %, nie wiecej niz 0,005 0,01 0,02
d) Zawarto$é chlorkdw (CI’), %, nie wie-
cej niz 0,002 0,005 0,01
. 2~ )
e) Zawarto$é siarczandw (SOy ), %, nie
wiecej niz 0,002 0,005 0,01
f) Zawarto$é azotu catkowitego (N), %,
nie wiecej niz 0,0005 10,001 0,002
b =Y
g) Zawarto$é krzemianéw (SiOs" ), %,
nie wiecej niz 0,003 0,003 nie normalizuje sig
3-
h) Zawarto$é fosforandw (I:O4 ), %, nie
wiecej niz 0,001 0,003 0,005
- - . 3+ . . .
i) Zawarto$é glinu (AIT ), %, nie wiecej
niz 0,0015 nie normalizuje sie nie normalizuje sie
i) Zawarto$é zelaza (Fe3+), %, nie wiecej
niz 0, 0005 0, 0005 0,001
k) Zawarto$é wapnia i magnezu (w przeli-
czeniu na M92+), %, nie wiecej niz 0,01 0,01 0,02
. . 2+
I) Zawartos¢ metali cigzkich (Pb™ ), %,
nie wiecej niz 0, 0005 0,0015 0,0015
+
m) Zawarto$é arsenu (As3 ), %, nie wie-
cej niz 0, 00003 0, 00005 0, 00005
Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
{Ustanowiona przez Dyrekiora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 9 marca 1978 r.
jacko norma obowiazujaca od dnia 1 pazdziernika 1978 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 10/1978 poz. 51)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1978, Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd.1,05 Naki.2600+55 Zom. 1588/78 Cena 2zt 7,20
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4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

Weglan sodowo-potasowy bezwodny nalezy pakowac,
przychowywaé i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka 2z two-
rzywa sztucznego z polietylenowa Ilub inna chemicznie
odporna uszczelka lub podkfadka tekturowa chroniona fo-
lia polietylenowa lub folia z innego tworzywa sztucznego,

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

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj i
wielkosé opakowania, jezeli przeprowadzone préby wyka-
za, ze zabezpiecza ono produkt w sposdb nie gorszy niz
wymienione opakowania i ma wymiary zgodne z zasadami

systemu wymiarowego opakowaf,

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badarn

a) oznaczanie zawarto$ci weglanu sodowou-potasowego
bezwodnego (3. 2a),

b) oznaczanie strat przy prazeniu (3. 2b),

c) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(3.20), |

d) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3. 2.d),

e) oznaczanie zawartoéci siarczanéw (3, 2e),

f) oznaczanie zawarto$ci azotu catkowitego (3. 2f),

g) ozhaczanie zawartoéci krzemianéw (3. 2g),

h) oznaczanie zawartoéci fosforanéw (3. 2h),

i) oznaczanie zawartosci glinu (3. 2i),

j) oznaczanie zawartoéci zelaza (3. 2j),

k) oznaczanie zawartoéci wapnia i magnezu (3. 2k),

I) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3. 21),

m) oznaczanie zawartoéci arsenu (3.2m),

5. 2. Pobieranie prébek, Prébki odczynnika cz.d, a.

pobieraé zgodnie z wytycznymi wg PN-70/C-80047. Przy
pobieraniu prébek odczynnika gatunku cz. nalezy stoso-
waé wytyczne wg PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielko$é partii - nie wigcej niz 500 kg,

b) wielko$é prébki pierwotnej - 200 g,

c) liczbe prébek jednostkowych - wg tabl, 2,

Tablica 2

Liczba opakowan Liczbe prébek
jednostkowych w partii jednostkowych
do 15 5
16 = 25 7
26 - 63 8
64 + 100 9
powyzej 100 10
d) wielko$é prébki ogdlnej - réwna iloczynowi wiel=-
kosci prébki pierwotnej i liczby prébek jednostkowych,

e) wielkosé éredniej probki laboratoryjnej - 400 g.

5.3, Opis badahi

5.3.1. Oznaczanie zawartosSci weglanu sadowo-potaso-

wego bezwodnego (w przeliczeniu na NaKCOsL i strat

przy prazeniu

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. lub siarkowy cz.d.a, 1IN roz-
twér,

b) Oranz metylowy, wskaZnik, 1-procentowy roztwér,

5.3.1.2 Wykonanie oznaczahia, 2,0000 g badanego

weglanu sodowo-potasowego bezwodnegoe umiescié w tyglu
platynowym uprzednio wyprazonym do statej masy i zwa-

zonym z doktadnoscia do 0,0002 g.

Tygiel umiesci¢ na tazni piaskowe] tak, aby poziom
piasku nie byt ponizej preparatu w tyglu i ogrzewad
; o L .
stopniono do 270:300 C (termometr umieécié w piaskt

obok tygla). W tej temperaturze preparat zostaje wypra-
zony do statej masy. WypraZona pozostato$é rozpuscié w
50 cm3 wody i miareczkowaé¢ 1IN roztworem kwasu solne-
go lub siarkowego, w obecnoéci oranzu metylowego, do
pierwszej zmiany barwy, Nastepnie roztwér ogrzaé do
wrzenia i gotowaé przez 2 + 3 min w celu odpedzenia
COZ, Po ozigbieniu, w przypadku ponownego wystapienia
26ttego zabarwienia, domiareczkowaé roztwér do  po-
przedniego pomarafAczowego zabarwienia.
Zawartos¢ weglanu sodowo-potasowego bezwodnego (X)
obliczy¢é w procentach wedtug wzoru
vV + 0,06105 - 100
X = (1)

m

w ktérym:
V - objetosé éciéle 1N roztworu kwasu zuzytego
. . 3
do miareczkowahnia, cm ,
m - masa wyprazonej pozostatosci, g,
P ; ; 3 -
0,06105 - ilosé NaKCO, odpowiadajaca 1 cm Scisle

IN roztworu kwasu, g.

5.3.2. Straty przy prazeniu (X,) obliczyé w procen-

tach wedtug wzoru

(m, =m,) * 100
my

w ktérym:
m, - masa odwazki weglanu sodowo-potasowego, bez-
wodnego, g,

m, - masa wyprazonej pozostatosci, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie, 25,00 g badanego weglanu sodowo-
-potasowego bezwodnego rozpuscié w 250 cm3 goracej
wody i wykonaé oznaczanie wg PN~54/C-04517.

Zawartosé substancji nierozpuszczalhych w wodzie

-

X obliczyé w procentach wg wzoru
2
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a - 100

X,=— 3
2 25,0 (3)

w ktérym; a - masa wysuszohe] pozostatosci w gramach,

5.3.4, Oznaczanie zawartosci chlorkéw (CI’)

5,.3.4,1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04518.

5.3.4.2, Wykonanie oznaczania, 0,50 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego bezwodnego przeprazyé w tem-

peraturze staboczerwonego Zaru, FozostatosS¢ rozpuscic

w matej iloéci wody, do roztworu dodaé¢ 4 em® kwasu

azotowego cz.d.a. (1,15), a nastepnie uzupeinié woda
oy 3 . 2

do objetosci 30 cm Z roztworu odpedzicé CO2 przez

ogrzanie do wrzenia. Po oziebieniu uzupetni¢ roztwér do

objgtoéci 40 cm3 i w razie potrzeby przesaczyé, Dalej
wykonaé oznaczanie wg FPN-68/C-04518, sposéb A,

Badany weglan sodowo-potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli opalizacja powstata w badanym
roztworze nie bedzie intensywniejsza od opalizacji roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie i
zawierajacego w tej samej objetosSci te same ilosci od-
czynnikéw oraz: |

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg Cl’,

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

dla odczynnika cz. - 0,05 mg ClI’,

5.3.5. Oznaczanie zawartosci siarczandw (5042;)_

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04519

oraz p-Nitrofenol 0, 2-procentowy roztwér,

5.3.5.2. Wykonhanie oznaczania, 1,00 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpuscié¢ w 10 cm
wody, dodaé 1+2 kropli p-nitrofenolu i zobojetnié roz-
tworem kwasu solnhego.

Uzupetnié objetosé roztworu do 25 cma, dodaé¢ 0,25 cm3
kwasu solhego oraz 3 c:m3 chlorku barowego.

Badany weglan sodowo-potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zmetnienie powstate po 15 min
w badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze od zmet-

nienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego réwno-

czesnie, a zawierajacego te same ilosci odczynnikdéw
oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg 5042”,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg 5042“,

2~

dla odczynnika cz. - 0,1 mg SO4

. o 5 +
5,3.6. Oznaczanie zawarto$ci azotu catkowitego (N')

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

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania, 4,00 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpusci¢ w 150 cm
wody w kolbie aparatu destylacyjnego, dodaé 1 g stopu

Dewardy i dalej postepowaé wg PN-68/C-04527 p. 2.4.

Badany weglan sodowo-potasowy bezwodny odpowiada

wymaganiom normy, jezeli powstate zabarwienie w roz-
tworze badanym nie bedzie intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu pordédwnawczego, przygotowanego réwnoczes-
nie, a zawierajacego te same ilosci odczynnika oraz:
dla odczynnika ch.cz, - 0,02 mg N+,
dla odczynnika cz,d.a. - 0,04 mg N+,

dla odczynnika cz. - 0,08 mg N+.

5.3.7. Oznaczanie zawartoéci krzemiandw (SiOzzl

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda redestylowana,
b) Kwas solny cz.d.a. (1,18) i roztwér 4N, przygo-

. L s ; 3
towaé przez rozciehczenie 330 cm  kwasu solnego 1,18

w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm i uzupeinic
woda do kreski,
c) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 9N, przygotowal

- ; 3 .
przez rozcieficzenie 250 cm kwasu siarkowego 1,83 w

kolbie pomiarowe] pojemnoséci 1000 cm i uzupeini¢ woda
do kreski,

d) Kwas borny cz.d.a., roztwér nasycony w tempe-
raturze pokojowej (48 g/1000 cm3).

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

’
f) Kwas fluorowodorowy, 14-procentowy roztwér,
g) Molibdenian sodu lub amonu cz.d.a., W=-procentowy
roztwdr przygotowaé w zlewce polietylenowe] w tempera-
turze SOOC. Po ochtodzeniu przesaczyé i uzupetnic woda.

h) Dwutlenek krzemu cz.d,a., wyprazony uprzednio w

’
ciagu 1 h w temperaturze 10000C i ostudzony w eksyka-
torze nad pieciotlenkiem fosforu,

i) Roztwér wzorcowy zawierajacy dwutlenek krzemu
przygotowaé w nastepujacy sposdb; 1,0000 g wyprazone-
go dwutlenku krzemu rozpuscié¢ w 20 cm3 roztworu {ugu
sodowego 27-procentowego w zlewce polietylenowe] na
tazni wodnej, catosé przeniesé ilosciowo do kolby po-
miarowej 1000 cm3, dopetni¢ woda do kreski i dobrze
wymieszaé, 1 cm tak przygotowanego roztworu wzorco-
wego podstawowego zawiera 1 mg SiOz.

Roztwér roboczy przygotowaé przez rozcienczenie roz-
tworu wzorcowego podstawowego 10 + 990, 1 cm otrzy-
manego roztworu zawiera 0,01 mg SiOz.

i) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér alkoholowy.

k) Mieszanina redukujaca przygotowana w nastepujacy
sposdb: rozpuscié 7,0 g bezwodnego siarczynu sodowego
cz.d,a. w 50 crn3 wody. Nastepnie dodaé 1,5 g kwasu
1-amino- 2-naftolo-4-sulfonowego i rozpusci¢ mieszajac

(Roztwér 1),

Rozpusci¢ 9,0 g pirosiarczynu sodowego bezwodnego
3 ”
w 90,0 cm” wody (Roztwér 11),
Zmieszac¢ roztwér | i Il i przesaczyé do zimnej butelki,

Roztwdér ten mozna przechowywaé¢ w okresie 2+3 ty-

godni,
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5.3.7.2, Aparatura i przyrzady

a) Fotokolorymetr.
b) Filtr o diugosci fali 795 nm,
c) Kuwety o grubosci warstwv pochtaniajacej 1 cm.

d) Fehametr,

5.3.7.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej, W zlew-

kach z polietylenu przygotowa¢ roztwory robocze zawie-
rajace 0,01; 0,02, 0,05; 0,073, 0,1 mg SiOz. Dodac
0,5 crn3 kwasu fluorowodorowego, wymiesza¢ i ogrzac
w ciagu 5 min na tazni wodnej. Zawarto$¢ zlewki roz-
cienczy¢ woda do 25 cm3, dodac 4 c:m3 4N roztworu
kwasu solnego, 20 c:m3 roztworu kwasu borowego i 10 cm
roztworu molibdenu sodowego, wymieszaé | pozostawié
na 10 min,

Nastepnie sprawdzi¢ pH roztworu, ktére powinno wy-
nosi¢ 1,1 x0,1. Doda¢, mieszajac, 5 cm3 kwasu szcza-
wiowego, pozostawi¢ na 5 min i przeniesC ilosciowo do
dodacé

s 3 :
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm Nastepnie

2 cm3 mieszaniny redukujacej (wg 5.3. 7. lk), uzupetnic
woda do kreski i dobrze wymiesza¢. Fo 10 min przelac
roztwér do kuwety i mierzyC absorbancje przy diugosci
fali 765+795 nm, stoéujgc jako odnosnik roztwér kontrol-
ny. Z otrzymanych wynikéw sporzadzi¢ krzywa wzorco-
wartosci

wa, odktadajac na osi rzednych absorbancji,

a na osi odcietych zawartosci SEOZ w miligramach,

5.3.7.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego dla odczynnika ch,cz. icz.d.a.,
a 0,50 g dla odczynnika cz. rozpusci¢ w 20 r:m3 wody
redestylowanej, dodac 0,1 cm3 fenoloftaleiny i zobojetnic
4N roztworem kwasu solnego, dodac 0,5 cm3 kwasu fluo-
rowodorowego, wymieszaé, ogrzewaé¢ na taini wodnej
w ciagu 5 min i dalej postgpowac’: jak przy przygotowaniu
krzywej wzorcowej., Réwnoczeénie przygotowaé roztwér
kontrolny. Zmierzy¢ absorbancje niebieskiego roztworu
po uptywie 10 min, stosujac kuwety o grubosci warstwy
pochtaniajacej 1 cm, przy dtugosci fali 765 + 795 nm,
nastawiajac zero kolorymetru na réwnoczesnie przygoto-
wany roztwdr kontrolny, Stezenie SiO2 w badane] prdbie
odczyta¢ z krzywe] wzorcowe] w miligramach, Wszystkie
czynnosci powinny byé wykonane w naczyniach polietyle-
nowych. Szkto (naczynia i butelki) nalezy myé goraca
mieszaning chromowa i dobrze ptukaé woda redestylowa-
na.

Zawartosc L-‘;.iO2 (XS) w badanym weglanie sodowo-po-

tasowym bezwodnym obliczyé wg wzoru

a,- 100 a
X = 1 = 1 (4)

m3- 1000 mge 10

w ktérym:

a, - stezenie SiO2 odczytane z krzywej wzorcowej

1

mg,

m, - odwazka badanego weglanu sodowo-potasowego, g.

3
W przypadku wizualnego oznaczania do roztworu kon-

trolnego dodac

2 ?
dla odczynnika cz.d.a. - 0,03 mg SiO_"

dla odczynnika ch.cz. - 0,03 mg SiO

5 -
5.3.8. Oznaczanie zawarto$ci fosforandw (PO43:)

5,3.8.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04503

Py 2.3, 2.

5.3.8,2. Wykonanie oznaczania, 2,00 g badanego weg-

P 3
lanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpuscic w 10 cm

wody i dodaé 1+2 kropli p-nitrofenolu, Roztwér zadaé

3 . .
7,5 cm kwasu azotowego i przez zagotowanie do wrze-

nia odpedzié CO_, po ozigbieniu uzupetni¢ roztwér do

27
objetosci 15 cm3, dodaé 10 c:m'3 odczynnika do oznacza-
nia fosforanéw i wykonaé oznaczanie wg FN-68/C-04503
p. 2.3.3.

Badany weglan sodowo-potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstafe 26t te zabarwienie
badanego roztworu po 10 min nie bedzie intensywniejsze
od zd6ttego zabarwienia roztworu pordéwnawczego przygo-
towanego réwnoczesnie, a zawierajacego w tej samej

objetoéci te same ilodci odczynnika oraz:

4_’

dia odczynnika cz.d.a. - 0,06 mg PO, -,

dla odczynnika ch.cz, - 0,02 mg PO

dla odczynnika cz. - 0,1 mg F’O4

. 5 ; 3+
5.3.9. Oznaczanie zawartoéci glinu (AIT )

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b) Kwas askorbinowy cz.d.a., l1-procentowy roztwér,
c) Octan amonowy cz.d,a.,, 25-procentowy roztwér.
d) Aluminon specjalnie cz,, 1-procentowy roztwér,

. . . . 3+
e) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Al

przygo-

towany wg PN-68/C-06500 i rozciefczony 10 + 990.
3 o .

1 cm  rozciefczonego roztworu wzorcowego zawiera

3+
0,01 mg Al .

5.3.9. 2. Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego bezwodnego dla odczynnika ch,
cz. rozpuscié¢ w 20 cm3 wody, zobojetni¢ kwasem solnym
i zagotowaé, odpedzic CJO2 przez wygotowanie, Nastepnie
ochtodzi¢, dodac 1 cm3 kwasu askorbinowego, 1 «:m3
octanu am;onowego, 1 cm  roztworu aluminonu, wymieszac
i pozostawi¢ na 10 min,

Badany weglan sodowo-potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate po 10 min zabarwie -
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu poréwnawczego, sporzadzonego z
roztworu wzorcowego, przygotowanego rdéwnoczesnie i
zawierajacego w tej samej objeto$ci te same ilosci od-

‘ . 3+
czynnika oraz dla odczynnika ch.cz, - 0,015 mg Al .
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3+
5.3.10. Oznaczanie zawartoéci Zelaza (Fe )

5.3.10. 1. Odczynniki i _roztwory - wg FN-75(C-04521/02

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

5.3.10,2. Przygotowanhie krzywej wzorcowej, Przygo-

towaé¢ roztwory wzorcowe zawierajace w 50 cm3: 0,002;
0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 i 0,05 mg Fe., Kazdy =z
tych roztwordw umiescié w zlewce pojemnosci 250 cm

Do roztwordéw dodaé 0,2 cm roztworu kwasu solnego,
5 r:m3 chlorowodorku hydroksyloaminy.,
Po 3 min doda¢ roztworu amoniaku do uzyskania pH
okoto 4 (wobec papierka uniweralnego), 10 cm3 roztwo-
ru kwasu cytrynowego, 5 cm roztworu 2,2’-dwupir-ydy|u,

Nastepnie przenies¢ iloSciowo roztwory do kolby po-
miarowe] pojemnosci 100 cm3, dopetnié objetosé woda
do kreski i dokftadnie wymieszaé.

Fo 30 min przelaé roztwdér do kuwety i mierzyé absor-
bancje przy dtugosci fali 522 nm,

Z otrzymanych wynikdéw sporzadzié krzywa wzorcowa,
odktadajac na osi rzednych wartosci absorbancji, a na
osi odcietych zawartoséci Zelaza w miligramach,

Jako odnoénik stosowaé roztwédr 2,2’-dwupirydylu,

5.3.10, 3, Aparatura i przyrzady

a) Fotokolorymetr,
b) Filtr purpurowo-czerwony - dtugosé fali 540 nm,

c) Kuwety o grubosci warstwy pochtaniajacej 1 cm,

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpusci¢ w 20 cm
wody i zobojetni¢ kwasem solhym,

Roztwér ogrzaé do wrzenia w celu odpedzenia CO

o
Nastepnie ochtodzié¢ i dalej postepowaé wg PN-75/
C-04521/02 p. 4.

Zawartosé zelaza (X4) obliczyé w procentacn wg wzoru

a,+ 100 + 100 a, 10
p AR - (5)

4
My 1000 my,

w ktérym:
a, - zawartos¢ Zelaza odczytana z krzywej wzorco-
. 3
wej, mg/cm”,
m, - odwazka badanego produktu, g,
W przypadku wizualhego oznaczania do roztworu wzor-
cowego dodaé:
’ 3+
dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg Fe ,
. +
dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Fe3

’

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Fe3+.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci wapnia i magnezu
2+
(Mg™")
5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 10-procentowy.
b) Wersenian dwusodowy cz.d, a., roztwér 0,01M przy-

gotowany wg FPN-68/C-04950.

c) Roztwdr buforowy o pH 9,5 :+ 10,0 przygotowany wg
FN-68/C-04950.

d) Czeri eriochromowa T, mieszanina wskaznika przy-
gotowana wg PN-68/C-04950,

e) Papierki lakmusowe,.

f) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Mg przygoto-
wany wg PN-68/C-06500 i rozciefczony 10 + 990, 1 cm3

rozciefczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg

+
Mg2 @

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania, 2,50 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpuscié w 90 cm

wody, roztwér zobojetnié kwasem solhym wobec papierka

lakmusowego, ogrzaé do wrzenia | ostroznie gotowad
przez 5 min, po czym ozigbic.
. . . . . 3
Nastepnie do roztworu dodac, ciagle mieszajac, 1 cm
. ; 2+ 3
roztworu zawierajacego 0,1 mg Mg |, 5 cm roztworu

buforowego, 0,1 g mieszaniny wskaZnika czerni eriochro-
mowe] T i miareczkowaé¢ z mikrobiurety roztworem wer-
senianu dwusodowego do przejscia fioletowego zabarwie-
nia roztworu w niebieskie,

Réwnoczednie nalezy zmiareczkowaé roztwdr kontrolny
zawierajacy w tej samej objetosci 1 cm‘3 roztworu za-
wierajacego 0,1 mg M92+, te same ilosci roztworu bufo-
rowego i mieszaniny wskaZnika,

Zawarto$é sumy magnezu i wapnia (w przeliczeniu na
M92+) (XS)‘ obliczyé w procentach wg wzoru

(V1—V2) - 0,0002432 - 100
X5 = (5)

Mg

V4 - objetoéé éciéle 0,01M roztworu wersenia-
nu dwusodowego zuzytego do zmiareczko-

: 3

wania badanego roztworu, cm
V2 - objetosé Scidle 0,01M roztworu wersenia-
nu dwusodowego zuzytego do zmiareczko-

: 3
wania kontrolnego roztworu, cm ,

0,0002432 - ilos€ magnezu odpowiadajaca 1 cm $cisle
0,01M wersenianu dwusodowego, g,
Mg - odwazka badanego weglanu sodowo-pota-

sowego bezwodnego, g.

W razie potrzeby, do wyniku oznaczania nalezy wpro-
wadzi¢ poprawke na zawartosS¢ magnezu i wapnia w kwa-
sie solnym, oznaczona w prébie kontrolnej w pozostato$-
roztworu kwasu sol-

. . 3
ci po odparowaniu do sucha 10 cm

nego.

; 5 - i +
5,3.12. Oznaczanie zawartos$ci metali ciezkich (sz )

5.3.12.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz. d. a. (1, 12).
b) Kwas octowy cz.d.a., 10-procentowy roztwér.
c) Winian sodowo-potasowy cz. d. a. ) 20-procentowy

roztwér.,
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d) Tioacetamid 2-procentowy ’roztwér‘.
e) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Pb2+ przygoto-
wany wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony 10 + 990.
wzorcowego zawiera

1 cm rozciehczonego roztworu

2+
0,01 mg Pb .

5,3.12. 2, Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego weg-

lanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpusci¢é w 10 cm
wody, zobojetnié roztworem kwasu solnego i ogrzaé do
wrzenia, odpedzic CO2 przez gotowanie i ochtodzenie,

Do roztworu dodaé 1 cm kwasu octowego, 1 cm winia-

nu sodowo-potasowego, 5 cm wodorotlenku sodowego

oraz 1 c:m'3 tioacetamidu. ObjetoSé roztworu uzupetnié
woda do 20 cma_

Badany weglan sodowo-potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate po 10 min zabarwie-
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od za-

barwienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego row-

noczesnie, a zawierajacego te same iloéci  odczynnika
oraz:
) 2+
dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg Fb |
" 2+
dla odczynnika cz.d.a. - 0,03 mg Pb |

2+
dla odczynnika cz. - 0,03 mg Fb .

" u 3+
5.3.13. Oznaczanie zawartosSci arsenu (As

)

5.3.13.1. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdér wzorcowy podstawowy

3+
As przygotowany wg FN-68/C-06500,

zawierajacy jony

1 cm
3+

tak przygotowanego roztworu zawiera 0,1 mg
As

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony A53+ roboczy,
Do kolby pomiarowe] pojemnosci 1 d'n3 odmierzyé 25 c:m3
roztworu wzorcowego pods.tawowego, dopetni¢ woda desty-
lowana do kreski i doktadnie wymieszal. 1 cm3 tak przy-
gotowanego roztworu zawiera 0,0025 mg A53+

c) Chlorek cynawy SnCI2 . 2H20 cz.d.a., roztwér 40-
-procentowy w roztworze kwasu solhego (3+1).

d) Cynk metaliczny do oznaczania arsenu cz. d. a.

e) Jodek potasowy cz.d. a. roztwdr 15-procentowy.

f) Dwuetylodwutiokarbaminian srebra (Ci—ls):2 N « CSSAg
cz.d.a. (AgDDTK) roztwédr 0,5-procentowy. Rozpuscié
1,00 g AgDDTK w 200 c:m3 pirydyny cz.d,a., Przechowy-
waé w butelce z ciemnego szkta, Roztwdr jest trwaty
przez okoto 2 tygodnie,

g) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér okoto 15N (90 t:rn3
wody + 100 em” kwasu siarkowego).

h) Kwas solny cz.d.a. (1,19).
i) Wata nasycona octanem otowiawym przygotowana wg

PN-68/C-06500.

5.3,13.2, Przygotowanie skali wzorcéw i krzywej

wzorcowej. Do kolb stozkowych pojemnosci 100 cm3 od-
mierzy¢ kolejno 0; 1; 2; 4; 6; 8 c:m'3 roztworu wzorco-
wego roboczego przygotowanego wg 5.3.13.1b), co od-
powiada 0,000; 0,0025; 0,005; 0,01; 0,015; 0,020 mg As.

. . 3
Nastepnie dodaé 10 cm

stezonego kwasu solnego lub

3
10 cm  roztworu kwasu siarkowego (15N) i uzupetnié
kolejno woda destylowana do objetosci 40 'cm3 Docaé

3 . 3
2 cm roztworu jodku potasowego, 2 cm roztworu chlor-

ku cynawego i odstawi¢ na 15 min., W nasadce zestawu
umiesci¢ wate nasycona octanem oftowiawym, a w absor—
berze zestawu 5 cm3 roztworu AgDDTK,

Po 15 min do kolby stozkowej z roztworem wrzucié 5 g
cynku metalicznego i szybko potaczyé z nasadka i absor-
berem zestawu, Czas trwania reakcji = 45 min, Po za-
konczeniu reakcji przeniedé roztwér AgDDTK do kuwety
i zmierzyé absorbancje przy dtugosci fali 540 nm, b
otrzymanych wynikéw wykreslié krzywa wzorcowa, odkta-
dajac na osi rzednych wartosci absorbancji, a na osi
odcietych zawarto$ci arsenu w miligramach.

Jako odnosnik stosowaé roztwér pirydynowy AgDDTK,
Krzywa wzorcowa nalezy wykres$laé raz na trzy miesiace

lub przy kazdorazowe] zmianie odczynnikdéw,

5. 3.13.3. Wykonanie oznaczania, 10,00 g badanego

weglanu sodowo-potasowego bezwodnego rozpuscié w
25 cm3 wody, zobojetni¢ roztworem kwasu solnego (1,19),
ogrzaé do wrzenia i utrzymywaé w stanie wrzenia w cia-
gu 5 min w celu odpedzenia COZ’ nastepnie ochtodzié i
dodaé 10 cm’ kwasu solnego (1,19) i uzupetnié wode do
objetosci 40 cm3, dodac 2 c:m3 jodku potasowego, 2 cm
chlorku cynawego i dalej postepowad jak przy sporza-
dzeniu krzywej wzorcowej,

Zawarto$é arsenu w prébce analitycznej odczytaé =z
krzywej wzorcowej,

Oddzielnie nalezy wykonaé prébe kontrolna z wszystki-
mi odczynnikami uzywanymi do przygotowania prébki ana-
litycznej do oznaczania arsenu,

Zawarto$¢ arsenu (X4) obliczyé w procentach wg wzo-

ru
a,+ 100 a
3 3
X6 = = —_— (7
m, - 1000 me - 10
w ktérym:
a. - zawarto$é arsenu odczytana z krzywej wzorco-

3

wej, mg/cm”,

mg - odwazka badanego produktu, g,
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INFORMACJUE DODATKOWE

norme: Frzedsigbiorstwo

1. Instytucja opracowujaca

Przemystowo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI CHE-

MICZNE, Gliwice.

2. Normy zwiazane

PN~67/C—04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania prébek

Oznaczanie matych

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna.
zawartosci fosforanédw w bezbarwnych roztworach me-
toda kolorymetryczna

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych
zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetryczna

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci siarczandw w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetryczna

PN-75/C-04521/02 Analiza chemiczna., Oznaczanie matych

zawartosci zelaza

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu
ogélnego metoda destylacyjna

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawar‘toéci‘ substancji podstawowe]

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztwordw pomochiczych oraz roztwordw
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywanie
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki, Wytyczne pobierania prébek

i przygotowania Srednie] prébki laboratoryjnej]

3. Dokumenty miedzynarodowe. Norma jest wdroZeniem

Zalecenia Normalizacyjnego RWPG PC 4875-75 PeakTu-
BH. Kanuit - HaTpit yraeuuwinit Ge3BOAHHI .

4. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje

ZN-53/MPCh/BP-67.

5. Symbol wg SWW

ch.cz. 1331 - 43,

cz.d.a. 1331 - 11,
cz. 1331 - 42.



