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NORMA BRANZOWA

WYROBY Odczynniki 6191-169
PRZEMYSL e
CHE,\Z,“CZSESO Szesmometafosforan‘_
sodowy

BN-80

Grupa katalogowa 1051

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest sze-
sciometafosforan sodowy stosowany jako odczynnik
chemiczny, jako Srodek oczyszczajacy i, zmigkczajacy
wod¢ w uktadach chiodzacych oraz w przemysle wio-
kienniczym, spozywczym, papierniczym i farbiarskim,

Szesciometafosforan sodowy ma:

a) wzor chemiczny — (NaPO;)s,

b) mase czgsteczkowg — 611.,8.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
wa¢ w produkcji i obrocie.

2. OZNACZENIE

SZESCIOMETAFOSFORAN SODOWY c¢z. BN-80/6191-169

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Szesciometafosforan sodowy
cz. powinien mie¢ postac bialego proszku z dopuszczal-
nvm zielonkawym zabarwieniem.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania czZ.

a) Zawartos¢ polifosforanow aktywnych w prze-

liczeniu na NaPOs;, %, nie mniej niz 55
b) catkowita zawartos¢ fosforanow w przeliczeniu -

na P,Os. %. nie mniej niz 69
¢) zawartos¢ wody higroskopijne), %, nie wig-

cej niz 0.5

d) pH l-procentowego roztworu 6.1+75

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

SzeSciometafostoran sodowy nalezy pakowaé, prze-
chowywac 1 transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: worki polictylenowe wg BN-77/
6414-06 o zawartosci masy 40 kg netto, umieszczone
w workach papierowych pigciowarstwowych wg PN-76/
P-79005 o wymiarach i sposobie zamknigcia wg PN-68/
0-79027.

Szesciometafosforan sodowy przeznaczony na eks-
port pakuje si¢ dodatkowo po 1 kg w woreczki
ASTROFOL 1 umieszcza w workach polietylenowych
1 papierowych.

Za zgoda odbiorcy mozna stosowac inne opakowa-
nia, jezeli zabezpieczajg one produkt co najmniej w
takim stopniu jak poprzednio wymienione opakowania
I majg wymiary zgodne z zasadami systemu wymiaro-
wego opakowan wg PN-78/0-79021.

W przypadku stosowania paletyzacji jednostki tadun-
kowe nalezy formowa¢ na paletach o wymiarach
800X1200 mm. ’

Szesciometatosforan sodowy nalezy transportowaé
zgodnie z przepisami przewozowymi.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci polifosforanéw aktywnych
(3.2a),

b) oznaczanie
(3.2b),

¢) oznaczanie wody higroskopijnej (3.2c¢),

d) oznaczanie pH (3.2d).

catkowitej zawartosci fosforanow

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 12 kwietnia 1980 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 stycznia 1981 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 11/1980 poz. 50)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1980.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,45 Nakt. 2300+55 Zam. 1548/80

Cena zt 3,60
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5.2. Pobieranie préobek. Przy pobieraniu probek nale-
zy stosowac¢ wytyczne wg PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielko$¢ partit 1000 kg,

b) wielko$¢ probki pierwotne) 200 g,

¢) liczbe prébek jednostkowych wg tabl. 2,

d) wielko$¢ probki ogdlnej rowna iloczynowi wiel-
kosct probki pierwotnej 1 liczby probek jednostkowych,

e) wielkos¢ Sredniej probki laboratoryjne; 100 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowyvch Liczba probek
W partii jednostkowych

do IS5 5

16+ 25 7

26 63 8

64 = 100 ) 9

powvze) 100 10

Probke do analizy rozjemczej nalezy przechowywacd
przez 3 miesigce.

5.3. Opis badan |

5.3.1. Ogledziny zewnegtrzne polegaja na sprawdze-
niu postaci, barwy oraz zanieczyszczen. Badanie prze-
prowadza si¢ przez ogledziny nieuzbrojonym okiem.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci polifosforanéw aktyw-
nych

5.3.2.1. Zasada metody — wytrgcanic polifosforandw
w postact metafostforanu barowego w §rodowisku kwa-
su solnego (pH-3). rozpuszczenie odsgczonego osadu,
zhydrolizowanie polifosforanow do ortofosforanow w
srodowisku kwasu azotowego w temperaturze wrzenia
oraz wytrgcenie fosforandéw w postact fosforomolibde-
nianu chinoliny w roztworze wodno-acetonowym, zwa-
zenie odsgczonego osadu wysuszonego w temperaturze
250°C.

5.3.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Chinolina cz.d.a.

b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwor 2.5- 1 0,1-pro-
centowy. ‘

¢) Kwas azotowy cz.d.a. (1.4).

d) Kwas §blny cz.d.a. (1.19), roztwdr 05N,

e) Oranz metylowy cz., roztwor 0,1-procentowy.

f) Odczynnik molibdenowy.

Roztwor A: 70 g molibdenianu sodowego dwuwodne-
go rozpusci¢ w 150 ¢cm? wody w zlewce pojemnosci
400 cm’,

Roztwor B: 60 g kwasu cytrynowego jednowodnego
rozpu$ci¢c w 150 cm® wody w zlewce pojemnosci 1 dm?
i studzac dodaé ostroznie 85 cm® kwasu azotowego.

Roztwor C: Mieszajac stopniowo dodawac roztwor A
do roztworu B.

Roztwor D: Do zlewki pojemnosci 400 cm® zawiera-
jacej 100 ¢cm® wody doda¢ 35 ¢cm® kwasu azotowego,
5 cm® chinoliny, wymiesza¢. Nastepnie dodawac stop-
niowo do roztworu C, wymieszac 1 pozostawi¢ na okres
24 h. Roztwor przesaczyc przez lejek z wktadka ze szkla
spieckanego G4 (bez przemywania wodg), dodac
280 c¢cm® acetonu, rozcienczyé woda do objetosci | dm’
i dokladnie wymiesza¢. W przypadku zmgtnienia roz-
tworu przesgczy¢ ponownie przez ten sam lejek.

Roztwdr nalezy przechowywaé w butelce polietyle-
nowej w chtodnym miejscu.

Roztwor jest trwaly przez 1 miesigce.

5.3.2.3. Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojem-
nosci 250 cm? odwazyé 50000 g badanej probki, dodac
100 ¢cm? wody, wymieszac i rozgniataé precikiem az do
catkowitego rozpuszczenia.,

Roztwor przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowej
pojemnosci 500 ¢cm’, uzupetni¢ do kreski 1 dobrze wy-
miesza¢ (roztwor 1). Odmierzy¢ pipety 50 cm? roztwo-
ru ‘do zlewki pojemnosci 400 ¢cm’, dodaé kilka kropli
roztworu oranzu metylowego, zobojetni¢ roztworem
0.5N kwasu soinego, a nastgpnie dodaé¢ 2 cm? (do uzys-
kania pH-3 wobcec papierka uniwersalnego).

Z burety dodawaé kroplami, przy cigglym miesza-
niu, 45 cm?® 2. 5-procentowego roztworu chlorku baro-
wego 1 pozostawi¢ wytrgcony osad do opadnigcia.

Roztwor zdekantowad znad osadu przez twardy sg-
czek, osad przemy¢ dwukrotnie przez dekantacje
0.I-procentowym roztworem chlorku barowego, a na-
stepnie przenie$¢ na sgczek i jeszeze czterokrotnie prze-
myc¢. Przemyty osad przenie$¢ niewielkg iloscig wody
do zlewki, w ktorej byt wvtrgcony, dodaé 25 ¢m* kwa-
su azotowego i gotowaé pod przykryciem przez 15 min.
Po ostudzeniu roztwor przenies¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej poj/emnoéci 250 cm’. uzupetni¢ wodg do
kreski 1 doktadnie wymieszac.

Z otrzymanego roztworu odmierzy¢ pipetg 20 em?® do
zlewki pojemnosci 400 cm?, doda¢ § cm?’ kwasu azoto-
wego 1 rozcienczy¢ woda do objetosci okoto 100 ¢cm?,
doda¢ 50 ¢cm? roztworu D i nakry¢ szkietkiem zegarko-
wym. Roztwor ogrzewac pod wyciggiem tak, aby przed
uptywem 10 min osiggnat temperaturge wrzenia 1 utrzy-
mywac¢ w te] temperaturze przez | min. Nastgpnie roz-
twor szybko ostudzi¢ (w czasie krotszym niz 10 min)
micszajac ostroznie ruchem kotowym 3-4 razy. Roz-
twor znad osadu przesaczy¢ przez saczek prozniowy

- G4, uprzednio wysuszony do stalej masy w temperaturze

250°C i zwazony z dokladno$cig do 0,0002 g.

Osad- przemy¢ 6-krotnie przez dekantacj¢ porcjami
po 30 cm® wody, przenies¢ roOwniez na sgczek i catosé
przemyc¢ jeszcze 4-krotnie tak, aby za kazdym razem
woda byta calkowicie™ odciggnigta. Saczek z osadem
wysuszy¢é w temperturze 250°C do statej masy (okoto
I h).

Zawartos¢ polifosforanéw aktywnych w przeliczeniu
na NaPO; (X:) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m: - 0.046078 - 300 - 250- 100 575,975 - m,

m - 50- 20 m
w ktorym:
' m; — masa wysuszonego osadu., g,
m  — odwazka badanej probki, g,
0,046078  — wspolczynnik  przeliczeniowy fosforo-

molibdenianiu chinoliny na NaPOs.
5.3.2.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ srednig aryt-
metyczng wynikow co najmniej dwoch rownolegiych
oznaczan, migdzy ktérymi réznica nie powinna prze-
kracza¢ 0.4%.
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5.3.3. Oznaczanie catkowitej zawartosci fosforandw

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, 1-procentowy
lowy.

b) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

¢) Oranz metylowy 0,1-procentowy roztwor wodny.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0.5N
i 30-procentowy.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe)
pojemnosci 300 cm® przenie$¢ pipeta 20 cm’ roztwo-
ru 1, przygotowanego wg 5.3.2.3, rozcienczy¢ wodg do
objetosci 100 ¢cm?, doda¢ 20 ¢cm’ kwasu solnego i go-
towa¢ ostroznie pod przykryciem przez 30 min.

Po ostudzeniu roztworu do temperatury pokojowe]
doda¢ 3 krople oranzu metylowego i zoboje¢tni¢ doktad-
nie: wstgpnie 30-procentowym roztworem wodorotlen-
ku sodowego, a potem przy uzyciu biurety 0.5N roz-
tworem wodrotlenku sodowego do zabarwienia cebul-
kowego. Nastepnie doda¢ S kropli roztworu fenolofta-
leiny, podgrza¢ do temperatury 50°C i miareczkowac
0,5N roztworem wodorotlenku sodowego az do poja-
wienia si¢ czerwonej barwy. .

Catkowita zawarto$é tostorandw'(X3), w przeliczeniu
na P,Os, obliczy¢ w procentach wg wzoru

roztwor alkoho-

Y, = V-£-0,5-0,07098-500- 100 88,725 V- f 2
o m - 20 m -

w Ktorym:
V — objgtos¢ 05N roztworu wodorotlenku

sodowego zuzytego d6 miareczkowania,
3

cm’,

f — poprawka na miano 0,5N roztworu wo-
dorotlenku sodowego,

m — odwazka probki, g,

0.07098 — ilos¢ szesciometatostoranu  sodowego
odpowiadajgca 1 cm? Scigle 0.5N roztwo-
ru wodorotlenku sodowego, g.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci wilgoci. Odwazy¢
10,00 g szesciometalostforanu sodowego w naczynku
wagowym uprzednio wysuszonym do state] masy z
doktadnosciy do 0,0002 g. Probke wysuszy¢é w tem-
peraturze 105°C do statej masy.

Badany szesciometatostoran sodowy odpowiada wy-
maganiom normy. jezeli strata masy w  wysuszonej
probee nie jest wigksza niz 50 mg.

5.3.5. Oznaczanie pH 1-procentowego roztworu wod-
nego - ,
5.3.5.1. Aparatura — pchametr laboratoryjny.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1,00 g ba-
danego produktu, rozpusci¢c w' 100 cm* wody destylo-
wanej nie zawicrajgce) weglandw i1 zmierzy¢ pH otrzy-
manego roztworu zgodnie z PN-77/C-04963.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Zaklady Chemiczne. Tar-
nowskie Gory.
2. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania 1 przy-
gotowywania probek .
PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
twordow produktow chemicznych
PN-70/C-80001 Odczynpiki. Pakowanie, przechowywanie I transport
PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy
PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papicrowe. Sze-
regi Wymiarowe

PN-76/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papierowe
BN-79/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte, plaskie, bez fald bocznych, zgrze-
wane
3. Dokumenty zwigzane
Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonow towarowych w
komunikacji wewngtrzne) Zalgeznik nr 10 do DKP (Dz. T i ZK
7 1968 r. nr 4 poz. 10) wraz 7z poOZniejszymi zmianami.
4. Dotychczasowe normy. Ninicjsza norma zastgpuje ZN-71/1728/
6069-101.
5. Symbol wg SWW — [331-42.



