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1. W S T Ę P

1.1. P r z e d m i o t  normy. P r z e d m i o t e m  n o r m y  jest 

s i a r c z a n  sod o w y  u w o d n i o n y ,  o t r z y m y w a n y  jako p r o ­

d u k t  u b o c z n y  w  p r o d u k c j i  w ł ó k i e n  s z t u c z n y c h  w y ­

t w a r z a n y c h  s p o s o b e m  w i s k o z o w y m .

G ł ó w n y m  s k ł a d n i k i e m  jest z w i ą z e k  o w z o r z e  

N a 2S 0 4  1 0 H 20.

1.2. Z a k r e s  s t o s o w a n i a  p r z e d m i o t u  normy. S i a r ­

c z a n  s o d o w y  u w o d n i o n y  t e c h n i c z n y  s t o s o w a n y  jest 

do  c e l ó w  t e c h n i c z n y c h  w  p r z e m y ś l e  s z k l a r s k i m  ifar- 

b i a r s k i m .

1.5. H o r m y  z w i ą z a n e

P N / C - 0 4 5 1 5  C h e m i c z n e  b a d a n i a  i p r ó b y .  Oznac z a n i e  

m a ł y c h  z a w a r t o ś c i  m e t a l i  c i ę ż k i c h  s t r ą c a n y c h  

s i a r k o w o d o r e m  w  p r o d u k t a c h  c h e m i c z n y c h  

P N - 5 4 / C - 0 4 5 1 7  C h e m i c z n e  b a d a n i a  i p r ó b y . O z n a c z a ­

n i e  s u b s t a n c j i  n i e r o z p u s z c z a l n y c h  w  w o d z i e  w 

p r o d u k t a c h  c h e m i c z n y c h

H ł - 5 4 / C - 0 4 5 2 1  C h e m i c z n e  b a d a n i a  i pró b y .  Oznacza­

nie m a ł y c h  z a w a r t o ś c i  ż e l a z a  w  p r o d u k t a c h  che­

m i c z n y c h  m e t o d ą  k o l o r y m e t r y c z n ą  

P H - 5 7 / C - 8 4 0 4 2  S i a r c z a n  sod o w y  b e z w o d n y  t e c h n i c z ­

ny

P N / C - 8 7 0 0 0  N a w o z y  s z t uczne. P o b i e r a n i e  p r ó b e k  i 

p r z y g o t o w a n i e  ś r e d n i e j  p r ó b k i  l a b o r a t o r y j n e j .  

N a w o z y  sypkie

2. P O D Z I A Ł  I O Z N A C Z E N I E

2.1. G a t u n k i .  W  z a l e ż n o ś c i  o d  z a w a r t o ś c i  d z i e ­

s i ę c i o d n i o w e g o  s i a r c z a n u  s o d o w e g o  i zanieczyszczeń 

r o z r ó ż n i a  się g a t u n k i  1 i 2.

2.2, P r z y k ł a d  o z n a c z e n i a  s i a r c z a n u  sodowego w o -  

d n i o n e g o  t e c h n i c z n e g o  g a t u n k u  1s

S I A R C Z A N  S O D O W Y  U W O D N I O N Y  T E C H N I C Z N Y  1 

B N - 6 7 / 6 0 1 6 — 12

5. W Y M A G A N I A

3.1. W y m a g a n i a  ogólne. S i a r c z a n  s o d o w y  uwodnio­

n y  t e c h n i c z n y  p o w i n i e n  m i e ć  p o s t a ć  d r o b n y c h  krysz­

t a ł k ó w  lub b r y ł  o z a b a r w i e n i u  białym, z lekko żół­

t y m  lub s z a r y m  odcie n i e m .

3.2. W y m a g a n i a  szc z e g ó ł o w e

W y m a g a n i a

G a t u n e k

I II

a) S u b s t a n c j i  n i e r o z p u s z c z a l ­

n y c h  w  w odzie, %, n a j w y ż e j 0 , 2 0,5

b)  S i a r c z a n u  sodowego, %, co 

najm n i e j 4 1 , 5 4 0 , 0

c ) S i a r c z a n u  sodo w e g o  u w o d n i o ­

neg o  (Na2S 0 4 *10 H 2 0), %, co 

n a j m n i e j 93 , 0 90,0

d)  W o l n y c h  k w a s ó w  w  p r z e l i c z e ­

n i u  na  kwa s  s i a rkowy, %, 
n a j w y ż e j 1,0 1.5

e) W o d y  h i g r o s k o p i j n e j, %, 
n a j w y ż e j 6,0 10,0

f) C y n k u  (Zn2 + ), %, najwy ż e j 0,02 0 , 0 4

g) M e t a l i  c i ę ż k i c h  w  p r z e l i -  

c z e n i u  na  o ł ó w  (Pb ), %, 
n a j w y ż e j 0 , 0 0 0 2 0 , 0 0 0 5

h)  Ż e l a z a  (Fe^+ ), %, n a j w y ż e j 0 , 0 0 2 0 , 0 0 5

4. O P A K O W A N I E  I T R A N S P O R T

4.1, P a k o w a n i e .  S i a r c z a n u  s o d o w e g o  u w o d n i o n e g o  

nie p a k u j e  się. Do każdej d o s t a w y  p o w i n n a  być d o ­

ł ą c z o n a  s p e c y f i k a c j a  z a w i e r a j ą c a

a) n azwę p r o d u k t u ,

b) o z n a c z e n i e  w g  2.2,

c) w a g ę  n e t t o  i tarę.

4.2. T r a n s p o r t .  S i a r c z a n  s o d o w y  u w o d n i o n y  jest 

p r z e s y ł a n y  l u z e m  w  k r y t y c h  w a g o n a c h  k o l e j o w y c h  lik 

s a m ochodach.

5. B A D A N I A

5.1. P o b i e r a n i e  próbek. P r ó b k i  n a l e ż y  p o b i e r a ć  

w g  P N / C - 8 7 0 0 0  z tym, ze dla s a m o c h o d ó w  w g  sche­

m a t u  " p o j e d y n c z e j  k o p erty".
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5.2. R o d z a j e  1 w y k o n a n i e  b a d a ń

5.2.1. O z n a o ż a n i e  z a w a r t o ś c i  8ubstanc.1l nieroz­

p u s z c z a l n y c h  w  wo d z i e .  O d w a ż y ć  2 0  g  b a d a n e g o  siar­

c z a n u  s o d o w e g o  z d o k ł a d n o ś c i ą  d o  0,001 g  i o z n a ­

c z a n i e  w y k o n a ć  w g  P N - 5 4 / C - 0 4 5 1 7 .  P o z o s t a ł o ś ć  n a  

s ą c z k u  p r z e m y ć  g o r ą c ą  w o d ą  do  z a n i k u  w  p r z e s ą c z u  

r e a k c j i  n a  j o n  S 0 ^ ~  ( p r ó b a  z c h l o r k i e m  b a r o w y m ) .  

P r z e s ą c z  p o  o d d z i e l e n i u  s u b s t a n c j i  nierozpuszczal­

n y c h  w  w o d z i e  p r z e l a ć  i l o ś c i o w o  do k o l b y  p o m i a r o ­

w e j  p o j e m n o ś c i  5 0 0  m l  i z a c h o w a ć  do d a l s z y c h  ozna- 

czań.

5.2.2. O z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  s i a r c z a n u  sodowego

5.2.2.1. W y k o n a n i e  o z n a c z a n i a .  Do o z n a c z a n i a  

o d w a ż y ć  w  t y g l u  p o r c e l a n o w y m  o k o ł o  2 g b a d a n e j  so­

li  z d o k ł a d n o ś c i ą  d o  0,0 1  g i suszyć w  s u s z a r c e  w  

c i ą g u  1 go d z  w  t e m p e r a t u r z e  105°C. N a s t ę p n i e  p r a ­

żyć, p o d w y ż s z a j ą c  t e m p e r a t u r ę  d o  7 0 0 ° C  (w c i ą g u  

o k o ł o  5 god z  )j d o  s t a ł e j  m a s y .

Z a w a r t o ś ć  s i a r c z a n u  s o d o w e g o  ( X 2) o b l i c z y ć  w  

p r o c e n t a c h  w g  w z o r u

_  ( m - m , )  1 0 0

m  A

w  k t órym:

m  -  o d w a ż k a  b a d a n e j  p r ó b k i ,  g, 

m, -  m a s a  p r ó b k i  p o  w y p r a ż e n i u ,  g,

X  -  z a w a r t o ś ć  s u b s t a n c j i  n i e r o z p u s z c z a l n y c h  w  

w o d z i e  o z n a c z o n a  w g  5.2 . 1 ,  %.

5 . 2 . 2 . 2 .  W y n i k .  Za  w y n i k  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d ­

n i ą  a r y t m e t y c z n ą  d w ó c h  o z n a c z a ń ,  p o m i ę d z y  k t ó r y m i  

r ó ż n i c a  nie p o w i n n a  p r z e k r a c z a ć  0,1%.

5.2.5. O z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  s i a r c z a n u  s o d o w e ­

go d z i e s i ę c i o w o d n e g o .  Z a w a r t o ś ć  s i a r c z a n u  s o d o w e g o

u w o d n i o n e g o  ( X 2) n a l e ż y  o b l i c z y ć  w  p r o c e n t a c h  w g  

w z o r u
X 2 =  2,2 7  *

w  którym:

Xj -  z a w a r t o ś ć  s i a r c z a n u  s o d o w e g o  w g  5.2.2.1,

%,

2 , 2 7  -  w s p ó ł c z y n n i k  p r z e l i c z e n i o w y  ( s t o s u n e k  

c i ę ż a r u  c z ą s t e c z k o w e g o  s i a r c z a n u  s o d o ­

w e g o  d z i e s i ę c i o w o d n e g o  do c i ę ż a r u  c z ą ­

s t e c z k o w e g o  s i a r c z a n u  s o d o w e g o ) .

5.2.4. O z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  w o l n y c h  k w a s ó w  w

p r z e l i c z e n i u  n a  k w a s  s i a r k o w y  (X.) w y k o n a ć  wg  PN-37/ 

C - 84042.
5.2.5. O z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  w o d y  higroskopi.1- 

ne.i. Z a w a r t o ś ć  w o d y  h i g r o s k o p i j n e j  w  p r o c e n t a c h  

( X 4 ) n a l e ż y  o b l i c z y ć  w g  w z o r u

^  = ( m ~ tn ,) -  (m2 -  m,) < 10Q

w  którym:

m  -  o d w a ż k a  b a d a n e j  p r ó b k i  w g  5.2. 2 . 1 ,  g,

m,  -  m a s a  p r ó b k i  p o  w y p r a ż e n i u  w g  5 . 2 . 2 . 1 ,  g,

m 2 -  z a w a r t o ś ć  w o d y  k r y s t a l i z a c y j n e j  o b l i c z o n a

w  g r a m a c h  w g  w z o r u

m X ,  1 , 2 6 8 5  
m 2 ~ -----------------

w  k tórym: 1 0 0

1 , 2 6 8 5  -  w s p ó ł c z y n n i k  do o b l i c z e n i a  z a w a r t o ś c i

w o d y  k r y s t a l i z a c y j n e j ,

X, -  p r o c e n t o w a  z a w a r t o ś ć  siarczanusodowegovg 5.2.2,

m , -  za w a r t o ś ć  w o l n y c h  k w a s ó w  w  p r z e l i c z e n i u  na 

k w a s  s i a r k o w y  o b l i c z o n a  w g  w z o r u

m -  X,
m ,  = --------*-

3 100
w  k t ó r y m  X, -  p r o c e n t o w a  z a w a r t o ś ć  k w a s ó w  w  p r z e ­

l i c z e n i u  na  k w a s  s i a r k o w y  wg  5.2.4.

5.2.6. O z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  c y n k u  (Zn2 + )

5.2. 6 . 1 .  Z a s a d a  ozn a c z a n i a .  O z n a c z a n i e  p o l e g a  

n a  z m i a r e c z k o w a n i u  b a d a n e j  p r ó b k i  r o z t w o r u  sia r ­

c z a n u  s o d o w e g o  w e r s e n i a n e m  d w u s o d o w y m  w  o b e c n o ś c i  

c z e r n i  e r i o c h r o m o w e j  T  w  ś r o d o w i s k u  o p H  = 10.

5.2.6.2, O d c z y n n i k i

a) W e r s e n i a n  d w u s p d o w y ,  0 , 0 1 n  r o z t w ó r  m i a n o w a ­

ny, p r z y g o t o w a n y  w  n a s t ę p u j ą c y  sposób do  k o l b y  

p o m i a r o w e j  p o j e m n o ś c i  1 1 o d ważyć n a  w t d z e  t e c h ­

n i c z n e j  5»72 g  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o ,  r o z p u ś c i ć  

w  w o d z i e  d e s t y l o w a n e j  i d o p e ł n i ć  do k r e s k i  w  t e m ­

p e r a t u r z e  o k o ł o  20°C. O d m i e r z y ć  p i p e t ą  50  m l  wzor­

c o w e g o  r o z t w o r u  c y n k u  do  k o l b y  st o ż k o w e j  pojemnoś­

ci  5 0 0  m l  i z o b o j ę t n i ć  0,25n  r o z t w o r e m  wodorotlen­

k u  s o d o w e g o  w o b e c  jednej k r o p l i  c z e r w i e n i  m e t y l o ­

w e j  do z m i a n y  z a b a r w i e n i a  na c y t r y n o w o ż ó ł t e .  N a ­

st ę p n i e  d o d a ć  10  m l  r o z t w o r u  b u f o r o w e g o  p H  = 1 0  

i m i a r e c z k o w a ć  p r z y g o t o w a n y m  r o z t w o r e m  w e r s e n i a n u  

d w u s o d o w e g o  w o b e c  c z e r n i  e r i o c h r o m o w e j  T do 

z m i a n y  z a b a r w i e n i a  f i o l e t o w e g o  na  intensywnie n i e ­

b i e s k i e  p o  d o d a n i u  jednej k r o p l i  w e r s e n i a n u  sodo­

wego.

M o l a r n o ś ć  r o z t w o r u  (M) o b l i c z y ć  w g  w z o r u

m  . 1 0 0 0  50  

6 5 , 3 6  100 0  V
0 , 7 6 5  fmo l / 1  r o z t w o r u ]

w  którym:

m -  o d w a ż k a  c y n k u  p r z y  s p o r z ą d z a n i u l  1 r o z ­

t w o r u  w z o r c o w e g o ,  g,

50  -  obję t o ś ć  p o b r a n e g o  r o z t w o r u  w z o r c o w e g o  

cynku, ml,

V -  o b j ę t o ś ć  r o z t w o r u  w e r s e n i a n u  dwusodowe­

go z u ż y t e g o  do m i a r e c z k o w a n i a ,  ml,

6 5 , 3 6  -  g r a m o a t o m  cynku.

b)  W z o r c o w y  r o z t w ó r  c y n k u  z a w i e r a j ą c y  o k o ł o  2 g 

Z n  n a  1 1, p r z y g o t o w a n y  w  n a s t ę p u j ą c y  sposób o d ­

w a ż y ć  na  w adze technicznej o koło 2 g d r o b n y c h  wiór­

k ó w  m e t a l i c z n e g o  c y n k u  r e k t y f i k o w a n e g o  o z a w a r ­

t o ś c i  9 9 » 9 9 ^  cynku, p r ó b k ę  p r z e m y ć  a l k o h o l e m  m e ­

t y l o w y m  lub e t e r e m  w  t y g l u  z f i l t r e m  ze s p i e k a n e ­

go szkła, p o  c z y m  w y s u s z y ć  ją  do sta ł e j  m a s y  i zwa­

żyć n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j .  N a s t ę p n i e  r o z p u ś c i ć  

p r ó b k ę  w  n i e w i e l k i e j  iloś c i  r o z t w o r u  k w a s u  solne­

go  (1+1). R o z p u s z c z a ć  n a  ł a ź n i  w o d n e j .  Po  c a ł k o ­

w i t y m  r o z p u s z c z e n i u  c y n k u  r o z t w ó r  o d p a r o w a ć , p r z e ­

n i e ś ć  do  k o l b y  p o m i a r o w e j  p o j e m n o ś c i  1 1 i uzupeł­

n i ć  w o d ą  do k r e s k i  w  t e m p e r a t u r z e  o k o ł o  20°C.

W  p r z y p a d k u  w y t r ą c a n i a  się o s a d u  p r z y  r o z p u s z ­

c z a n i u  c h l o rku c y n k u  w w o d z i e  n a l e ż y  s p o r z ą d z o n y  

r o z t w ó r  z a k w a s i ć  o s t r o ż n i e  k w a s e m  s i a r k o w y m  do cał­

k o w i t e g o  z a n i k u  osadu,

e) R o z t w ó r  b u f o r o w y  o p H  = 10, p r z y g o t o w a n y  w  

n a s t ę p u j ą c y  sposób: r o z p u ś c i ć  8 , 2 5  g c h l o r k u  amo -
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n o w e g o  cz.d.a. w  n i e w i e l k i e j  i l o ś o i  w o d y  d e s t y l o ­

w a n e j ,  d o d a ć  113 m l  2 5 - p r o c e n t o w e g o  r o z t w o r u  w o ­

d o r o t l e n k u  a m o n o w e g o  cz.d.a., a  n a s t ę p n i e  przenieść 

d o  k o l b y  p o m i a r o w e j  p o j e m n o ś c i  1 1 i u z u p e ł n i ć  d o  

k r e s k i  w o d ą  d e s t y l o w a n ą  w  t e m p e r a t u r z e  o k o ł o  20°C.

d) M i e s z a n i n a  c z e r n i  e r i o c h r o m o w e j  T  z c h l o r ­

k i e m  sodowym, p r z y g o t o w a n a  w  n a s t ę p u j ą c y  sposób: 

w y m i e s z a ć  c z e r ń  e r i o c h r o m o w ą  T  z c h l o r k i e m  sodowym 

w  s t o s u n k u  1 500, p o  c z y m  m i e s z a n i n ę  st a r a n n i e  

utrzeć w  m o ź d z i e r z u .

e) B ł ę k i t  b r o m o t y m o l o w y , r o z t w ó r  0 , 1 - p r o c e n t o -  

w y  w  2 0 - p r o c e n t o w y m  r o z t w o r z e  a l k o h o l u  m e t y l o w e g a

f)  W o d o r o t l e n e k  sodowy, r o z t w o r y  0 , 1 n  i 0,25®.

g) E t e r  d w u e t y l o w y  cz.d.a.

h)  C h l o r e k  a m o n o w y  c z .d.a.

i) W o d o r o t l e n e k  amon o w y ,  r o z t w ó r  25-procento*ry.

j) C h l o r e k  s o d o w y  cz.d.a.

5.2,6.3. W y k o n a n i e  o z n a c z a n i a .  O d w a ż y ć  1 0  g  ba­

d a n e j  sol i  z d o k ł a d n o ś c i ą  do 0,01 g, r o z p u ś c i ć  w  

50  m l  w o d y  destylowanej w  z l e w c e  s t o ż k o w e j  p o j e m ­

n o ś c i  3 0 0  ml. R o z t w ó r  z o b o j ę t n i ć  0 , 1 n  r o z t w o r e m  

w o d o r o t l e n k u  s o d o w e g o  w o b e c  c z e r w i e n i  m e t y l o w e j ,  

p o  c z y m  d o d a ć  10 m l  r o z t w o r u  b u f o r o w e g o ,  a  na ­

st ę p n i e  m i a i e c z k o w a ć  p r ó b k ę  o k o ł o  0 , 0 1 n  r o z t w o r e m  

w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o  w o b e c  0 , 5  -  0 , 8  g  c z e r n i  

e r i o c h r o m o w e j  T  do  z m i a n y  z a b a r w i e n i a  z f i o l e t o ­

w e g o  na  i n t e n s y w n i e  zielony. Z a l e c a  się p r z e d  mia­

r e c z k o w a n i e m  d o d a ć  1 k r o p l ę  b ł ę k i t u  b r o m o t y m o l o -  

w ego, co  z w i ę k s z a  o s t r o ś ć  z m i a n y  zabarw i e n i a .

Z a w a r t o ś ć  c y n k u  (X,) o b l i c z y ć  w  p r o c e n t a c h  w g  

w z o r u

_  6 5 , 3 8  • V  • M  • 100 

X » 1 0 0 0  • 10

w  którym: •

V  -  obję t o ś ć  r o z t w o r u  w e r s e n i a n u  d w u s o d o ­

w e g o  zuży t e g o  do m i a r e c z k o w a n i a ,  ml,

M  -  m o l a m o ś ć  r o z t w o r u  w e r s e n i a n u  d w u s o d o ­

wego, m o l i  n a  1 1 roztworu,

6 5 , 3 8  -  g r a m o a t o m  cynku,

1 0  -  o d w a ż k a  b a d a n e j  soli, g.

5.2.6.4. W y n i k .  Za  w y n i k  n a l e ż y  p r z y j ą ć  śr e d ­

n i ą  a r y t m e t y c z n ą  w y n i k ó w  d w ó c h  m i a r e c z k o w a ń ,  p o ­

m i ę d z y  k t ó r y m i  r ó ż n i c a  nie p o w i n n a  p r z e k r a c z a ć  

0,1 m l  o k o ł o  0 , 0 1 n  r o z t w o r u  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e ­

go i p o d a ć  z d o k ł a d n o ś c i ą  do 0,01#.

5.2.7. O z n a c z a n i e  z a w y t o ś c i  m e t a l i  c i ę ż k i c h  w  

p r z e l i c z e n i u  n a  o ł ó w  (Pb *) n a l e ż y  w y k o n a ć  wg  P N /

C-04515.

5.2.8. O z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  żel a z a  ( F e ^ * ) . 0d- 

w a ż y ć  1 g  b a d a n e g o  s i a r c z a n u  s o d o w e g o  u w o d n i o n e g o  

t e c h n i c z n e g o  z d o k ł a d n o ś c i ą  do 0,01 g i r o z p u ś c i ć  

w  30 m l  r o z t w o r u  k w a s u  s o l n e g o  cz.d.a. (1+1 ), 

o g r z e w a j ą c  r o z t w ó r  do w r z e n i a .

R o z t w ó r  p o  o s t y g n i ę c i u  p r z e l a ć  i l o ściowo do kol­

b y  p o m i a r o w e j  p o j e m n o ś c i  1 1, d o p e ł n i ć  w o d ą  do 

k r e s k i  i wymieszać. Do  o z n a c z a n i a  z a w a r t o ś c i  żel a ­

za  p o b r a ć  p i p e t ą  4 0  m l  roz t w o r u .  J e ż e l i  r o z t w ó r  

nie jest k l a rowny, n a l e ż y  go u p r z e d n i o  p r z e s ą c z y ć  

p r z e z  s ą c z e k  d o  s u c h e g o  n a c z y n i a  i p i e r w s z ą  p o r ­

cję r o z t w o r u  (około 50 m l )  o d r zucić. O z n a c z a n i e  

w y k o n a ć  w g  P N - 5 4 / C - 0 4 5 2 1  s p o s o b e m  A.
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