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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
octan sodowy uwodniony stosowany jako odczyn-
r:'’k chemiczny.

Octan sodowy uwodniony ma:

a) wzoér chemiczny: CH3COONa - 3H,0,

b) mase czasteczkowa: 136,08 (1961 r.).

1.2. Normy zwiazane

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna, Oznaczanie ma-
tych zawartosci fosforané6w w bezbarwnych roz-
tworach metoda kolorymetryczng

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
ltych zawartos$ci azotanéow w bezbarwnych roz-
tworach metodg kolorymetryczng

PN-68/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
lych zawartosci arsenu

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
ltych zawartosci metali ciezkich strgcanych siar-
kowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
tych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roz-
tworach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
tych zawartosci siarczanéw w bezbarwnych roz-
tworach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
tych zawartosci zelaza

PN-68/C-04538 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
tych zawartosci miedzi

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
odczynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz roz-
tworow do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho-
wywanie 1 transport

1) Svymbol wg SWW dla odezynnika:
ch.cz. 1331-435,
cz.d.a.1331-11,
CZ. 1331-425.

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania
prébek i przygotowania Sredniej probki labo-
ratoryjnej

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen norma ustala trzy gatunki octanu sodo-
wego uwodnionego, oznaczane:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — ezysty.

2.2, Przyklad oznaczenia octanu sodowego
uwodnionego chemicznie czystego:

OCTAN SODOWY UWODNIONY ch.cz. BN-73/6193-37

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Octan sodowy uwodnio-
ny powinien mie¢ posta¢ bezbarwnych, przezro-
czystych krysztalow, rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania fizyczne

Gatunki

Wymagania

ch.cz. cz.d.a. CZ.

a) Octanu sodowego
uwodnionego
(CH3COONa - 3H,0), %o,
nie mniej niz 99 99 99

b) Substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie, %o,
nie wiecej niz

¢) Wolnych kwasow
(w przeliczeniu na
CH,COOH), %,
nie wiecej niz

d) Wolnych alkalii
(w przeliczeniu
na NaOH), %o,
nie wiecej niz

e) Chlorkow (Cl—), %,
nie wiecej niz
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cd. tablicy
Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. C€Z.
f) Siarczanow (SO%7), %,
nie wigcej niz 0,003 0,003 0,01
g) Fosforanow (Pog—). 0/o,
nie wigcej niz 0,0003 0,0005 0,002
h) Azotanow (NOj ), %, nie nor-
nie wiecej niz 0,0015 | 0,0015 |malizuje
sie
i) Glinu (Al3+), %,
nie wiecej niz 0,0005 | 0,0005 | 0,001
j) Zelaza (Fe3t), 0/,
nie wiecej niz 0,0005 0,0005 0,001
k) Metali ciezkich
(Pb2t), %,
nie wiecej niz 0,0005 0,0005 0,001
1) Wapnia (Cazt), %,
nie wiecej niz 0.0015 0,005 0,01
1) Magnezu (Mg2t), %,
nie wigcej niz 0,00025 | 0,0005 | 0,001
m) Arsenu (As), %o,
nie wigcej niz 0.00003 | 0,00005 | 0,0002
n) Substancji redu-
kujgcych KMnO, nie nor-
(jako HCOOH), %o, malizlije
nie mniej niz 0,005 0,01 sie

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Octan sodowy uwodniony nalezy pakowaé¢, prze-
chowywaé¢ i transportowa¢ zgodnie z PN-70/
C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego z polietylenowa lub inng
chemicznie odporng uszczelkg lub podkladkg tek-
turowg chroniong folig polietylenowa lub folig
z innego tworzywa sztucznego.

Dla gatunku czystego rowniez worki z poliety-
lenu lub z innego tworzywa sztucznego umieszczo-
ne w beczkach drewnianych.

Masa opakowan netto: 100 g, 250 g, 500 g,
1000 g, 1500 g oraz dla gatunku cz.: 40 kg, 50 kg.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny rodzaj
i wielkos¢é opakowania o ile przeprowadzone proby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie
gorszy od wymienionych opakowan i ma wymiary
zgodne z zasadami systemu wymiarowego opako-
wan.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie préobek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Ogoélna masa sredniej
pobranej probki powinna wynosi¢é najmniej 600 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartoSci octanu sodowego
uwodnionego CH;COONa « 3H,0.

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a. min 99,8%.

b) Kwas nadchlorowy cz.d.a., 0ln roztwor w
kwasie octowym lodowatym przygotowany w
nastepujacy sposob: w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1 dm? rozpusci¢ 16,8 g 60-procentowego roz-
tworu kwasu nadchlorowego w 900 cm® kwasu
octowego lodowatego. Do roztworu doda¢ 35 cm3
bezwodnika kwasu octowego, po ochlodzeniu roz-
tworu uzupelni¢ objetosé¢ kwasem octowym lodo-
watym i wymieszac.

Miano 0,1n roztworu kwasu nadchlorowego na-
stawi¢ po uptywie 48 godz dalej podang metoda.

W zwigzku z tym, ze kwas nadchlorowy ma roz-
ne stezenie nalezy uprzednio oznaczy¢ zawartosc
podstawowego skladnika w nastepujacy sposob:
do odwazki kwasu nadchlorowego doda¢ 1 krople
roztworu oranzu metylowego i miareczkowaé In
roztworem wodorotlenku scdowego do przejscia
cranzowordzowego zabarwienia roztworu w zodite.

Areometrem nalezy oznaczy¢ gestos¢é kwasu
z doktadnoscig do 0,001 g/cm?.

Objetoé¢ kwasu nadchlorowego (V) w cm3, ko-
nieczng dla przygotowania 1 dm? 0,In roztworu
kwasu nadchlorowego w kwasie octowym obli-
czyé po oznaczeniu stezenia i gestosci kwasu nad-
chlorowego wg nastepujgcego wzoru

10,047 - 100
Va= A gy
w ktorym:
A — stezenie kwasu nadchlorowego (HCIO;) w
stosowanym roztworze,
g1 — gestosé stosowanego roztworu kwasu nad-
chlorowego, 10,047 — 0,1 gramordéwno-

waznika kwasu nadchlorowego.

W celu usuniecia z kwasu nadchlorowego nad-
miaru wody nalezy doda¢ bezwodnika kwasu ccto-
wego (V,) w ilosci obliczonej w cm? wg wzoru:

(100—A) V;+0q+ 102

.‘/72:

100 - 18 « 02
w ktorym:
(100— A) — zawartos¢ wody w stosowanym roz-
tworze kwasu nadchlorowego, %,
V, — objeto$¢ roztworu kwasu nadchloro-
wego uzytego do przygotowania roz-
tworu, cm3,
0y — gestos¢ stosowanego roztworu kwasu
nadchlorowego, g/cm?,
0, — gestosé stosowanego bezwodnika

kwasu octowego, g/cm?,
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102 — masa czasteczkowa bezwodnika kwa-
| su octowego,

18 — masa czgsteczkowa wody.

Obliczong wg podanego wzoru objetos¢ kwasu
nadchlorowego (V) wprowadzié stopniowo, przy
cigglym mieszaniu, do 800 cm?® kwasu octowego
lodowatego, doda¢ bezwodnika kwasu octowego
w obliczonej ilosci i dokladnie wymiesza¢. Nastep-
nie dopeini¢ objetosé roztworu kwasem octowym
lodowatym do 1 cm?® i ponownie wymiesza¢. Roz-
twor nadaje sie do uzytku po uptywie 48 godz.

Miano 0,1n roztworu kwasu nadchlorowego usta-
lic w nastepujacy sposob: 0,5000 g kwasnego fta-
lanu potasowego wysuszy¢ w temperaturze 110--
115°C do stalej masy. Wysuszony kwasny ftalan
potasowy umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci
250 cms3, rozpusci¢ przy ogrzewaniu 50 cm?® kwasu
octowego lodowatego, doda¢ 2 krople roztworu
fioletu krystalicznego i miareczkowac¢ 0,1n roztwo-
rem kwasu nadchlorowego do przejscia zabarwienia
z niebieskiego do niebieskozielonego. Ré6wnoczesnie
wykonaé¢ probe z tymi samymi odczynnikami, lecz
bez kwasnego ftalanu potasowego, Od ilosci cm?
0,In roztworu kwasu nadchlorowego zuzytego w
probie wilasciwej odjaé ilos¢ cm3? 0,In roztworu
kwasu nadchlorowego zuzytego w probie kontrol-
nej.

1 cm?® 0,1n roztworu kwasu nadchlorowego od-
powiada 0,020414 g kwasnego ftalanu potasowego.

¢) Fiolet krystaliczny wskaznik — roztwor 0,5-
-procentowy w kwasie octowym lub fiolet metylo-
wy wskaznik — roztwoér 0,2-procentowy w kwa-
sie octowym.

d) Eter dwuetylowy — obojetny.

5.2.1.2. Wykonanie oznaczania, Okolo 0,3000 g
badanego octanu sodowego uwodnionego umiescic¢
w kolbie stozkowej pojemnosci 100 em?® i rozpusci¢
w 25 cm? kwasu octowego, w razie koniecznosci
ogrza¢, dodaé¢ 20-+-25 cm? eteru dwuetylowego do
rozpuszczenia.

Nastepnie po oziebieniu doda¢ 2 krople roztworu
fioletu krystalicznego i miareczkowaé¢ roztworem
kwasu nad<hlorowego w kwasie octowym do przej-
scia zavarwienia roztworu w barwie czystej zieleni.

W przypadku niewyraznego przejscia zabarwie-
nia przy miareczkowaniu, nalezy doda¢ do bada-
nego roztworu przed miareczkowaniem 0,5 cm?
bezwodnika kwasu octowego.

Zawartos¢ octanu sodowego uwodnionego
(CH3COONa - 3H,0) (X,) obliczy¢ w procentach wg
WZOoru

V3+0,0136-100
m

X-]_:

w ktoryin:

V3 — objetosé scisle 0,In roziworu kwasu
nadchlorowego w kwasie octowym, zu-
zytego do miareczkowania, cm?,

m — odwazka badanego octanu sodowego
uwodnionego, g,

0,0136 — ilos¢ octanu sodowego uwodnionego
(CH3COONa * 3H,0) odpowiadajgca 1
cm? Scisle 0,1In roztworu kwasu nad-
chlorowego, g.

9.2.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 40,00 g badanego octanu
sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 200 cm3 wody
W zlewce, zlewke nakryé¢ szkietkiem zegarkowym
i ogrzewac na tazni wodnej przez 1 godz.

Nastepnie roztwor przesgczy¢ przez uprzednio
przemyty wodg, wysuszony do statej masy i zwa-
zony z dokiadnoscig do 0,0002 g szklany tygiel do
sgczenia G4.

Pozostatos¢ na tyglu przemy¢ goracg wodg i wy-
suszy¢ w temperaturze 105°C do statej masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wn-
dzie (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

% a-+100
40
w ktorym: a — masa wysuszonej pozostalosci, g.

0.2.3. Oznaczanie zawarto$§ci wolnych kwasow
w przeliczeniu na CH3COOH lub wolnych elkalii
w przeliczeniu NaOH.

5.2.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana, niezawierajgca dwutlen-
ku wegla, przygotowana wg PN-68/C-06500.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwoér 0,01n.

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwoér 0,01n.

d) Fenoloftaleina wskaznik 1-procentowy roz-
twor alkoholowy.

9.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 6,00 g badanego
octanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 50 cm?®
wody i1 doda¢ 2--3 kropel fenoloftaleiny.

Jezeli roztwor zabarwi sie na rézowo nalezy mia-
reczkowac go roztworem kwasu solnego do zaniku
zabarwienia.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli do miareczkowania zuzyjc
sie roztworu kwasu solnego nie wiecej niz:

dla odczynnika ch.cz. — 1,2 cm?,

dla odczynnika cz.d.a.— 1,2 cm3,

dla odczynnika cz.  — 3,0 cm3.

1 ecm?® Scisle 0,01n roztworu kwasu solnego od-
powiada 0,0004 g wodorotlenku sodowego.

Jezeli po dodaniu fenoloftaleiny do badanego
roztworu nie wystgpi réozowe zabarwienie, nalezy
miareczkowa¢ roztwor badanego octanu sodowego
uwodnionego roztworem wodorotlenku sodowego
do pojawienia sie r6zowego zabarwienia.
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Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli do miareczkowania zu-
zyje sie roztworu wodorotlenku sodowego nie wie-
cej niz:

dla odczynnika ch.cz. — 1 cm?,

dla odczynnika cz.d.a.— 2 cm?,

dla odeczynnika cz. — 5 cm?.

1 ecm3 scisle 0,01n roztworu wodorotlenku sodo-

wego odpowiada 0,0006 g kwasu octowego.
5.2.4. Oznaczanie zawartoSci chlorkow (C17)

3.2.4.1. Odczynniki i roztwery — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3.

£

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 ¢ badanego
octanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w kolbie
ctozkowej w 30 cm? wody, doda¢ 3,5 cm? roztworn
ltwasu azotowego i ogrza¢ do wrzenia. Nastepnie
roztwor oziebi¢, przesaczy¢ w razie potrzeby przez
saczek uprzednio przemyty gorgcym l-procento-
wym roztworem kwasu azotowego, dopelni¢ objg-
tos¢ roztworu wodg do 40 cm3, doda¢ 1 cm? roz-

tworu azotanu srebra i dalej wykona¢ oznaczanie
wg PN-68/C-04518 p. 2.4.1, Sposob A.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstala po 10 min
opalizacja roztworu badanego nie bedzie intensyw-
niejsza od opalizacji roztworu porownawczego
przygotowanego rownoczesnie 1 zawierajgcego w
tej samej objetosci:

dla odezynnika ch.cz. — 0,01 mg CI—,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl—,

dla odczynnika cz. — 0,050 mg Cl—
i te same ilo$ci odczynnikow.

5.2.5. Oznaczanie zawartoS$ci siarczan6éw (SO 77 )

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory wg PN-68/C-04519
p. 2.3 oraz

a) « — dwunitrofenol wskaznik, roztwor 0,1-pro-
centowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10-prccentowy.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
occtanu sodowego uwodnionego umiescié w na-
czynku kolorymetrycznym i rozpusci¢ w 10--
15 ecm?® wody. Do roztworu doda¢ 2 krople roztwo-
ru a-dwunitrofenolu i kroplami, przy cigglym
mieszaniu, roztwor kwasu solnego do odbarwienia
roztworu.

Objetos¢ roztworu dopeilni¢ woda do 25 cm?
I wymieszaé. Dalej przeprowadza¢ oznaczanie wg
PN-68/C-04519 p. 2.4.2.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate po 30 min
zmetnienie roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zmetnienia roztworu porownawcze-
go przygotowanego rownoczesnie i zawierajacego
w tej samej objetosci:

dla edczynnika ch.cz. — 0,03 mg SO7,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg SO,

dia odczynnika cz. — 0,1 mg SO+,

1 te same ilosci odezynnikow.

5.2.6. Oznaczanie zawartoSci fosforanéw (PO 3~

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory wg PN-68/C-04503
p. 2.3.2 oraz:

a) Metawanadan amonowy cz.d.a. przygotowany
wg PN-68/C-04503 p. 2.22.4.

b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

c) Alkohol izoamylowy.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanegn
octanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 7,5 cm?
roztworu kwasu azotowego w cylindrze pojem-
nosci 50 cm3, objetosé roztworu dopelni¢ wodg do
15 cm3, wymiesza¢, doda¢ 10 cm?® odczynnika do
oznaczania fosforandéw i wymieszacé.

Nastepnie po 10 min doda¢ do roztworu 5 crm®
alkoholu izoamylowego, ostroznie ki6ci¢ i pozosta-
wi¢ do rozdzielenia.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate zabarwienic
warstwy alkoholowej badanego roztworu nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia warstwy
alkoholowej roztworu poréwnawczego przygotowa-
1ego rownoczesnie i zawierajacego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,015 mg PO},

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg PO,

— 0,1 mg PO},
10 cm?® odczynnika do oznaczania fosforanow
i 5 cm? alkoholu izoamylowego.

dla odczynnika cz.

Po rozdzieleniu sie warstw w roztworze bada-
nym i porownawczym warstwy alkoholowe nalezy
w razie potrzeby wyrownaé przez dodanie alko-
iolu izoamylowego.

5.2.7. Oznaczanie zawartoSci azotanéw (NO ; ).

5.2.7.1. Odezynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04509 p. 2.3.

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
octanu sodowego uwodnionego umieséci¢ w kolbie
stozkowej pojemnosci 100 cm? i wykona¢ oznacza-
nie wg PN-68/C-04509 p. 2.5.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale niebieskie
zabarwienie badanego roztworu jest rowne lub in-
tensywniejsze od zabarwienia roztworu porow-
nawczego przygotowanego rownoczesnie i zawiera-
jacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,03 mg NO; ,

dla odczynnika cz.d.a — 0,03 mg NGO}
i te same ilosci odczynnikow.
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5.2.8. Oznaczanie zawarto$ci glinu (Al31)

5.2.8.1. Odezynniki i roztwory

a) Aluminon cz.d.a., roztwor O0,l1-procentowy
przygotowany nie krocej niz na 1 godz przed wy-
konaniem oznaczania, Roztwor jest trwaly w ciggu
5 dni.

b) Amoniak cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

c) Weglan amonowy cz.d.a., roztwor przygoto-
wany w nastepujacy sposob: do 20 g weglanu amo-
nowego dodaé¢ 20 ecm? roztworu amoniaku, 40 cm?
wody, rozpusci¢ lekko ogrzewajgc, dopeini¢ obje-
tosé roztworu wodg do 100 em? i wymieszaé.

d) Octan amonowy cz.d.a., roztwor S-procente-
wy sprawdzony na nieobecnos¢ glinu wg przepisu
podanego przy przygotowaniu roztworu porow-
nawczego.

e) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

f) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Al
przygotowany wg PN-68/C-06500, w rozcienczeniu
104+990. 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcoe-
wego zawiera 0,01 mg Al™.

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
octanu sodowego uwodnionego umiesci¢ w kolbie
stozkowej pojemnosci 50 cm3, rozpusci¢ w 20 cm?
wody, doda¢, przy mieszaniu, 0,4 cm? kwasu octo-
wego, 2 cm3 wody, dodaé, przy mieszaniu, 0,4 cm3
kwasu octowego, 2 cm? roztworu aluminonu i do-
ktadnie wymieszaé. Po 5 min doda¢ 10 cm3 roztwo-
ru weglanu amonowego i powtornie wymieszac.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli powstate po 10 min za-
barwienie roztworu badanego nie bedzie intensy-
wniejsze od zabarwienia roztworu porownawczego
przygotowanego rownoczesnie w nastepujacy spo-
s6b: do 5,3 cm3 wody zawierajacej:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Al*™,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Al**,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg AI**
doda¢ 15 ecm3 roztworu octanu amonowego, 0,1 cm?
kwasu octowego i 2 cm3 roztworu aluminonu. Po
5 min doda¢ 10 em? roztworu weglanu amonowego
1 wymieszac.

5.2.9. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe3')

5.2.9.1, Odczynniki i roztwory
C-04521 p. 2.5.2.

wg PN-68/

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego
octanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 30 cm?
wody w zlewce pojemnosci 100 cm3, dodaé 2 cmi?
roztworu kwasu azotowego, ogrzaé¢ do wrzenia i go-
towa¢ przez 1--2 min.

Dalej wykonywac
C-04521 p. 2.5.5.

oznaczanie wg PN-68/

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli powstale zabarwienie
warstwy alkcholowej roztworu badanego nie beg-
dzie intensywniejsze od zabarwienia warstwy alko-
holowej roztworu poréwnawczego przygotowanego
réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetosci:

dla odezynnika ch.cz. — 0,006 mg Fe*™,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe®",

dla odczynnika cz. — 0,01 mg Fe?~

i te same ilosci odezynnikow.

5.2.10. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich

(Ph2+)

5.2.10.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515 p. 2.3.

3.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 ¢ badanego
octanu sodowego uwodnionego rozpusci¢c w 35 cm?
wody, dodaé 2 cm?3 kwasu octowego, 5 cm? wody
siarkowodorowej i wymieszac.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale po 10 min
zabarwienie roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zabarwienia roztworu porownaw-
czego przygotowanego rownoczesnie i zawierajgce-
go w tej samej objetosci:

dla odezynnika ch.cz. — 0,02 mg Pb*™,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Pb?>7,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg Pb*"

1 te same ilosci odczynnikow.
5.2.11. Oznaczanie zawarto$ci wapnia (Ca2™)

5.2.11.1. Odczynniki i roztwory
a) Mureksyd wskaznik, roztwoér 0,05-procentowy
trwaly w ciggu 2 dni.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwoér 0,5 n.

c) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Ca?",
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:990. 1 em3 rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Ca?*.

5.2.11.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g bada-
nego octanu sodowego uwodnionego umiesci¢ w
kolbie pomiarowej pojemnosci 50 cm?, rozpuseié
w wodzie, dopetni¢ objetos¢ wodg do kreski i do-
kladnie wymiesza¢ (roztwor A).

Pobra¢ pipetg 5 cm? roztworu A (1 g preparatu)
dla odczynnika ch.cz., 2 cm? roztworu A (0,4 g pre-
paratu) dla odczynnika cz.d.a. i 1 cm? roztworu A
(C,2 g preparatu) dla odczynnika cz., umiesci¢ w
probowce pojemnosci 2535 cm?. Nastepnie do roz-
tworu doda¢ 2 cm3 roztworu wodorotlenku sodo-
wego do pH 13, wymiesza¢, doda¢ 1 em? roztworu
mureksydu i ponownie wymieszac.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstaly po uplywie
1=2 min, obserwowany w przechodzacym swietle

’



6 BN-73/6193-37

na tle mlecznego szkla, r6zowy odcien rézowawo-
fioletowego zabarwienia badanego roztworu nie be-
dzie intensywniejszy od rézowego odcienia roztwo-
ru porownawczego przygotowanego rownoczes-
nie z roztworem badanym i zawierajacego w tej sa-
mej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,015 mg Ca®*",

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Ca?",

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Ca?",
2 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego i 1 cm?
roztworu mureksydu. Zabarwienie roztworow jest
trwale przez 10 min.

9.2.12. Oznaczanie zawartoSci magnezu (Mg2™)

0.2.12.1. Odczynniki i roztwory

a) Zolcien tytanowa wskaznik, roztwor 0,05-pro-
centowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwor 1-procentowsy.

c) Kobaltawy chlorek cz.d.a., roztwor 0,5n w
1-procentowym roztworze kwasu solnego.

d) Chlorek zelazowy cz.d.a., roztwoér 0,5n w
I-procentowym roztworze kwasu solnego.

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 30-pro-
centowy, sprawdzony na przydatnosé do oznaczania
magnezu w nastepujgcy sposob: do 10 cm?® wody
doda¢ 0,2 cm3 roztworu zolcieni tytanowej i 2 cm?
roztworu wodorotlenku sodowego. Powstale rozo-
we zabarwienie nie powinno by¢ intensywniejsze
od zabarwienia roztworu wzorcowego zawierajgce-
go w tej samej objetosci 2,5 cm?® roztworu chlorku
kobaltawego i 1,5 em?® roztworu chlorku zelazo-
wego.

f) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Mg*"
przygotowany wg PN-68/C-06500, w rozcienczeniu
10+990.

1 cm?® rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Mg?™.

5.2.12.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
octanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w pro-
bowce z bezbarwnego szkla pojemnosci 20 cm3, w
6 cm3 wody i dopelni¢ objetos¢ roztworu woda de
8 cm3.

Do roztworu doda¢ 0,3 ecm3 roztworu zotcieni
tytanowej, wymiesza¢, nastepnie dodaé 2 cm3 roz-
tworu wodorotlenku sodowego i wymieszaé.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom, jezeli powstale po 10 min zabarwie-
nie badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia rpztworu poréwnawczego przygo-
towanego réwnoczesnie w nastepujgcy sposob: do
& cm3 wody zawierajgcej:

dla odezynnika ch.cz. — 0,005 mg Mg?2t,

dla odezynnika cz.d.a. — 0,01 mg Mg2™,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Mg?"
dodac 0,2 cm?3 roztworu zoélcieni tytanowej, wymie-

sza¢, doda¢ 2 cm3 roztworu wodorotlenku sodo-
wego 1 powtornie wymieszaé.

W razie potrzeby nalezy wprowadzié¢ poprawke
na zawartos¢ magnezu w stosowanych do ozna-
czania ilosciach roztworu wodorotlenku sodowego.

5.2.13. Oznaczanie zawarto$ci arsenu (As)

2.2.13.1. Odczynniki, roztwory i aparatura —
wg PN-68/C-04511 p. 2.3 1 2.4,

5.2.13.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g bada-
nego octanu sodowego uwodnionego dla odczynni-
ka ch.cz. i cz.d.a., a 2,50 g dla odezynnika cz. roz-
pusci¢ w 30 ecm3 wody i wykonaé oznaczanie wg
PN-68/C-04511 p. 2.6.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli zabarwienie papierka bro-
morteciowego uzyskane z badanego roztworu nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia papierka
bromorteciowego uzyskane z roztworu peroéwnaw-
czego przygotowanego rownoczesnie w {ych sa-
mych warunkach i zawierajgcego w tcj samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,003 mg As,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg As,

dla odczynnika cz. — 0,005 mg As

i te same ilosci odezynnikow.
5.2.14. Oznaczanie zawartoSci substancji redu-
kujacych nadmanganian potasowy (jako HCOOH)

5.2.14.1. Odczynniki i roztwory

a) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwor
0,01n.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 15-procento-
wy.

5.2.14.2. Wykonanie oznaczania. Do 30 cm? wody
doda¢ 5 cm?® roztworu kwasu siarkowego, roztwor
ogrza¢ do wrzenia i gotowaé przez 5 min, po czym
do roztworu dodawaé kroplami roztworu nadman-
ganianu potasowego do uzyskania trwalego rozo-
wego zabarwienia.

Nastepnie do roztworu doda¢ 5,00 g badanego
octanu sodowego uwodnionego. W przypadku gdy
roztwor odbarwi sie, woweczas nalezy dodaé przy
pomocy mikrobiurety roztworu nadmanganianu
potasowego do uzyskania rézowego zabarwienia
trwalego przez 30 min.

Badany octan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli na zmiareczkowanie
zuzyje sie roztworu nadmanganianu potasowego
nie wiecej niz:

dla odczynnika ch.cz. — 1,08 cm?,

dla odczynnika cz.d.a. — 2,16 cm3.

1 cm?3 scisle 0,01n roztworu nadmanganianu pota-
sowego odpowiada 0,00023 g kwasu mrowkowego.

KONIEC

Informacje dodatkowe



INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6193-37

1. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/C-6191-15

a) wprowadzono gatunek ch.cz.

b) zaostrzono wymaganie dotyczace zawartosci octanu
sodowego uwodnionego dla gatunku cz..

¢) wprowadzono oddzielne oznaczanie glinu,
1 magnezu,

d) zanormowano ilosciowo zawarto§é substanecji redu-
kujgcych,

wapnia

¢) zmieniono metody oznaczania: zawartosci procento-
we] podstawowego skladnika, siarczanow, fosforanow, gli-
nu, wapnia, magnezu i substancii recukujacyvch.

f) dostosowano metody badan do Zalecenia Normali-
zacyjnego RWPG PC 1735-69.

2. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 1735-69 PeakTuenl. HaTpuii yYKCYCHOKMCIBLINA

KpHUCTAJINiYeCKUNA.



