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1. WSTĘP 2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

1.1. Przedmiot normy. Przedm iotem  norm y jest 
w odorotlenek sodowy stosowany jako odczynnik 
chemiczny.

W odorotlenek sodowy ma:
a) wzór chemiczny NaOH,
b) m asę cząsteczkową 39,997 (1961 r.).

1.2. Normy związane

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie 
m ałych zawartości fosforanów w bezbarw nych 
roztw orach m etodą kolorym etryczną 

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie 
m ałych zawartości m etali ciężkich strącanych 
siarkowodorem

PN-68/C-04518 Oznaczanie m ałych zawartości 
chlorków w bezbarw nych roztw orach m etodą 
turb idym etryczną

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie 
m ałych zawartości siarczanów w bezbarw nych 
roztw orach m etodą turbidym etryczną 

PN-68/C-04521 A naliza chemiczna. Oznaczanie 
m ałych zaw artości żelaza 

PN-68/C-04522 A naliza chemiczna. Oznaczanie 
m ałych zawartości kw asu krzemowego w bez­
barw nych roztw orach m etodą kolorym etryczną 

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie 
azotu ogólnego m etodą destylacyjną 

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotow a­
nie odczynników, roztworów pomocniczych oraz 
roztw orów  do kolorym etrii i nefelom etrii 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho­
w yw anie i transport

PN-64/O-79021 System  w ym iarow y opakowań 
BN-69/5046-02 Opakowania transportow e m eta ­

lowe. Bębny lekkie
BN-65/6831-12 Opakowania szklane artykułów  

chemicznych. Słoje typu POCh

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości zanie­
czyszczeń rozróżnia się trzy  gatunki wodorotlen­
ku  sodowego:

ch.cz. — chemicznie czysty (purissimum) —- 
SWW: 1331-435,

cz.d.a. — czysty do analizy (pro analisi) — 
SWW: 1331-111,

cz. — czysty (purum) — SWW: 1331-425.
2.2. Przykład oznaczenia wodorotlenku sodowe­

go czystego do analizy:
WODOROTLENEK SODOWY cz.d.a. BN-71/6191-07

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogólne. W odorotlenek sodowy 
jako odczynnik powinien mieć postać białych gra­
nulek w kształcie półkuli, dobrze rozpuszczalnych 
w wodzie i alkoholu etylowym . W odorotlenek so­
dowy szybko łączy się w pow ietrzu z dw utlen ­
kiem  węgla.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

W ym agania
G atunki

ch. cz. cz. d. a. C Z.

a) W odorotlenku sodo­
wego (NaOH), %>, co 
najm niej 99 98,8 98

b )  W ęglanu sodowego 
(Na2C 0 3), %>, n a j ­
wyżej 0,5 0,7 1

c) Chlorków (Cl- ), °/o, 
najw yżej 0,005 0,005 0,015

d) Siarczanów  (S 0 42-), 
%>, najw yżej 0,003 0,003 0,005

e) Azotu całkowitego 
(N), °/o, najw yżej 0,0005 0,0005 0,0007

f) Fosforanów  (P 0 43-), 
°/o, najw yżej 0,0003 0 , 0 0 2 0,003

g) K rzem ionki (SiCh), 
%>, najw yżej 0,005 0,007 0 ,0 1

>) Symbol w g SWW: ch.cz. 1331-435, . cz.d.a. 1331-111, cz. 1331-425.

Zjednoczenie P rzem ysłu Azotowego
Ustanowiona przez D yrektora Z jednoczenia Przem ysłu  Azotowego dnia 12 sie rpn ia 1971 r. jako norm a 

obowiązująca w  zakresie p rodukji od dnia 1 kw ietn ia 1972 r. (Mon. Pol. n r 53/1971, poz. 348)

W Y D A W N IC T W A  N O R M A L IZ A C Y JN E P Z G  w  P a b . z am . 1955-71. O b j. 0,85 a .w . N a k ła d  2500 +  50 C e n a  z ł 3,60
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cd. tabl. 1

W ym agania
G atunki

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

h) M etali ciężkich
(Pb2+), °/o, najw yżej 0,0005 0,001 0,002

i) Żelaza (Fe3+), °/o, 
najw yżej 0,0005 0,0009 0,0015

j) G linu (Al3+), %, 
najw yżej 0,001 0,0015 0,002

k) W apnia (Ca2+), °/o, 
najwyżej 0,003 0,003 0,005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

W odorotlenek sodowy — odczynnik należy pa­
kować:

a) w  słoiki wg BN-65/6831-12 z nakrętką z tw o­
rzyw a sztucznego po 250, 500, 1000 i 2000 g z to ­
lerancją  dla m asy ± l°/o; należy stosować pod­
kładkę tek turow ą ochronioną folią polietylenową 
lub  podkładkę z tw orzyw a, odporną na  działanie 
w odorotlenku sodowego,

b) w  worki z bezbarw nej folii polichlorku w i­
nylu  lub innego tw orzyw a odpornego na działa­
nie w odorotlenku sodowego po 50 kg z tolerancją 
0,5 kg; każdy worek z wodorotlenkiem  sodowym 
należy umieścić w  bębnie lekkim  z dnem  zdej­
m ow anym  wg BN-69/5046-02 pojemności 40 dm 3.

Na życzenie odbiorcy dopuszcza się inny rodzaj 
i wielkość opakowania z tym , że powinno ono za­
bezpieczać produkt w takim  sam ym  stopniu jak 
opakowanie wg a) i b) i powinno mieć w ym iary 
zgodne z PN-64/O-79021.

W odorotlenek sodowy należy zaliczyć do V k la ­
sy niebezpieczeństw a RID.

Pakow anie słoików w opakowania transporto ­
we, napisy na nalepkach, znakowanie opakowań 
transportow ych, przechowyw anie i transport po ­
w inny być zgodne z PN-70/C-80001.

W przypadku eksportu opakowanie i znakowa­
nie należy uzgodnić z eksporterem .

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań

a) oznaczanie zawartości w odorotlenku sodo­
wego,

b) oznaczanie zawartości w ęglanu sodowego,
c) oznaczanie zawartości chlorków, -
d) oznaczanie zawartości siarczanów,
e) oznaczanie zawartości azotu całkowitego,
f) oznaczanie zawartości fosforanów,
g) oznaczanie zawartości krzem ionki,
h) oznaczanie zawartości m etali ciężkich,
i) oznaczanie zawartości żelaza,
j) oznaczanie zawartości glinu,
k) oznaczanie zawartości wapnia.

5.2. Wielkość partii. Wielkość partii nie powin­
na przekraczać:

a) w słoikach:
ch.cz. — 100 kg,
cz.d.a. — 500 kg, 
cz. — 1000 kg.
b) w bębnach:
ch.cz. -— 600 kg,
cz.d.a. — 1200 kg, 
cz. — 4800 kg.

5.3. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 
po napełnieniu słoików i bębnów.

Z partii p roduktu  przedstaw ionej do badań (w 
słoikach i bębnach) w zależności od jej liczności 
należy w ybrać do pobierania próbek w sposób 
losowy (przypadkowy) liczbę opakowań wg 
tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakow ań jed ­
nostkowych w  partii

Liczba opakowań, k tó rą  
należy w ybrać do pobie­

ran ia  próbek

do 15 5
16— 25 7
26— 63 8
64 — 160 9

powyżej 161 10

Próbki pierw otne z wylosowanych opakowań 
należy pobierać w pomieszczeniu suchym, czy­
stym , wolnym  od kurzu  i działania czynników 
chemicznych.

Przed pobraniem  próbki należy odgarnąć w ierz­
chnią w arstw ę produktu.

Próbki pierw otne należy pobierać łopatką por­
celanową lub łopatką z innego tw orzyw a odpor­
nego na działanie w odorotlenku sodowego.

Z wylosowanych opakowań należy pobrać po
1 próbce o masie co najm niej 200 g każda. Pobra­
ne próbki pierw otne należy zsypać do jednego 
naczynia odpornego na działanie wodorotlenku so­
dowego, pojemności co najm niej dw ukrotnie 
większej od objętości sum y próbek pierwotnych. 
Naczynie zamknąć szczelnie i zawartość dobrze 
wymieszać przez kilkakrotne energiczne obraca­
nie naczynia. Masa tak otrzym anej próbki ogól­
nej nie powinna być m niejsza niż 1500 g. Z tak 
otrzym anej próbki ogólnej produkt należy pobiel 
rać szybko łopatką i zsypywać na przem ian do 
dwu uprzednio przygotowanych naczyń w ilości 
po 750 g, a następnie szybko i szczelnie zamknąć. 
Jedna z tak  otrzym anych próbek jest średnią 
próbką laboratoryjną, druga jest próbką rozjem ­
czą. Próbkę rozjemczą należy przechowywać przez
2 lata.

W szystkie czynności należy wykonywać szybko, 
aby uniknąć działania C 0 2 zawartego w powietrzu.
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5.4. Opis badań
5.4.1. Przygotowanie roztworu badanego wodo­

rotlenku sodowego do badań. Do przygotowania 
roztw oru oraz do wykonyw ania wszystkich analiz 
podanych w niniejszej norm ie należy stosować 
wodę destylow aną wolną od C 0 2, przygotowaną 
wg PN-68/C-06500 p. 2.2.37.

W zam kniętym  naczyńku wagowym odważyć 
100,000 g, badanego wodorotlenku sodowego, roz­
puścić w  wodzie destylow anej wolnej od C 0 2, na­
stępnie przenieść ilościowo do kolby pom iarowej 
pojemności 500 cm3, z doszlifowanym korkiem, 
dopełnić wodą destylowaną wolną od C 0 2 do 
kreski i dobrze wymieszać.

Po przygotowaniu roztw oru należy zaraz wyko­
nać oznaczanie zawartości krzem ionki.

5.4.2. Oznaczanie zawartości wodorotlenku so­
dowego

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., roztwór ln.
b) Oranż m etylowy, roztwór 0,1-procentowy.
c) W oda destylow ana wolna od C 0 2.
5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stoż­

kowej pojem ności 250 cm3 odmierzyć pipetą Moh­
ra  10 cm 3 (2 g) roztworu przygotowanego wg
5.4.1, dodać 100 cm3 wody destylowanej wolnej 
od C 0 2, 5 kropli oranżu metylowego i m iarecz­
kować roztworem  kwasu solnego do uzyskania 
różowego zabarwienia.

Całkowitą alkaliczność w przeliczeniu na wodo­
ro tlenek  sodowy obliczyć w procentach wg 
w zoru

, ,  V ■ 0 ,039997 • 100 • 500 _  V  • 199,985 , , ,

1 ~  m • 10 — m U
w którym :

V  — objętość ściśle ln  roztw oru kwasu 
solnego zużytego do m iareczkowa­
nia, cm3,

m  —  odważka badanego w odorotlenku 
sodowego użytego do przygotow a­
n ia roztw oru wg 5.3.1, g,

0,039997 — ilość w odorotlenku sodowego odpo­
w iadająca 1 cm3 ściśle ln  roztw oru 
kw asu solnego, g.

Zawartość w odorotlenku sodowego (X 2) obliczyć 
w procentach wg wzoru

x 2 =  x, — x , ■ 39.997

52.997
(2)

w  którym :
X x — całkowita alkaliczność wg wzoru (1),

%>,
X 3 — zawartość węglanu sodowego ozna­

czona wg wzoru (3), '%,
39.997 — m asa cząsteczkowa wodorotlenku so­

dowego, g,
52.997 —  połowa m asy cząsteczkowej węglanu

sodowego, g.

5.4.2.3. Wynik. Za w ynik należy przyjąć śred­
nią arytm etyczną w yników  z co najm niej dwóch 
oznaczań nie różniących się między sobą więcej 
niż o 0,5 w artości bezwzględnej.

5.4.3. Oznaczanie zawartości węglanu sodowego 
5.4.3.1. Aparatura — wg rysunku.

1 — ru rk a  szklana doprow adzająca sprężone powietrze 
do term ostatu , 2 — butelka w yrów naw cza napełniona 
barw nym  roztw orem  chlorku sodowego, 3 — b iu reta  po­
jem ności dolnej części 100 cm3 z działką elem entarną 
0,2 cm3, pojem ności górnej części około 150 cm3, ograni­
czona od góry kreską 13, 4 — term osta t napełniony w o­
dą, 5 — term om etr o zakresie tem pera tu r 10-h30°C z dział­
ką elem entarną 0,5 °C, 6 — chłodnica 4-kulkow a (do­
puszcza się do stosowania chłodnicę Liebiega), 7 •—• kolba 
okrągłodenna pojem ności 150 cm3, 8 — 3 ku lk i szklane 
o średnicy 2 mm, 9 — rozdzielacz (wkraplacz) pojem ­
ności 50 cm3, 10 — kurek  dw udrożny, 11 — kurek  tró j- 
drożny z przelotem  w  kształcie litery  L, 12 — absorber 

zaw ierający roztw ór w odorotlenku sodowego

Do połączeń w ym ienionych części należy stoso­
wać wąż gumowy.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory
a) Chlorek sodowy cz., roztwór: w kolbie po­

m iarowej pojem ności 1 dm 3 rozpuścić w wodzie 
263 g chlorku sodowego, dodać 6 cm? kwasu siar­
kowego (1,83), ochłodzić i dodać 5 kropli 0,05-pro- 
centowego roztw oru oranżu metylowego, a na ­
stępnie dopełnić wodą do kreski.

b) Kwas solny (1,18) cz.
c) Woda destylowana wolna od C 0 2.
d) W odorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór: 120 g 

w odorotlenku sodowego rozpuścić w  wodzie, roz­
cieńczyć do objętości 500 cm3 i wymieszać.
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5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Czystą apara tu ­
rę  należy zestawić wg rysunku. Butelkę w yrów ­
nawczą 2 napełnić roztw orem  chlorku sodowego. 
Absorber 12 napełnić do 3/4 wysokości roztw orem  
wodorotlenku sodowego. Zaw artość absorbera na ­
leży zmieniać co 100 oznaczam Podłączyć prze­
pływ zimnej wody do chłodnicy 6. W celu u trzy ­
mania stałej tem pera tu ry  w  term ostacie 4 należy 
mieszać wodę przy  pomocy sprężonego powie­
trza 1. W absorberze 12 poziom roztw oru wodo­
rotlenku sodowego podnieść do ku rka  11 i zam­
knąć kurek 11 i 10. N astępnie ustalić poziom roz­
tworu chlorku sodowego w biurecie 3 do kreski 
13. W naczyńku wagowym odważyć 10,00 g ba­
danego w odorotlenku sodowego. Odważoną prób­
kę należy przenieść do kolby 7 i rozpuścić w 
40 cm3 wody wolnej od C 0 2 wrzucić 3 ku lk i szkla­
ne 8. Kolbę w raz z zaw artością podłączyć do ze­
stawu. P rzy  pomocy k u rka  10 połączyć kolbę 7 
z biuretą 3 i obniżyć bu telkę  wyrównawczą 2. 
Z rozdzielacza 9 w prowadzić do kolby 7 35 cm3 
kwasu solnego, unikając s tra t gazu. Zawartość 
kolby 7 ogrzać i u trzym yw ać w stanie Avrzenia 
przez 5 min, równocześnie przez chłodnicę po­
winna przepływ ać zim na woda. Następnie p rzer­
wać ogrzew anie i przez rozdzielacz 9 wprowadzić 
do kolby 7 roztw ór chlorku sodowego do m om en­
tu  aż poziom roztw oru w  kolbie 7 poprzez chłod­
nicę podniesie się do ku rka  10. P rzy  tej czynności 
należy równocześnie odpowiednio obniżać butel­
kę w yrów naw czą 2. Zam knąć kurek  10 i odcze­
kać 5 min, aby tem pera tu ra  gazu w yrów nała się 
z tem pera tu rą  term ostatu . B utelkę wyrównawczą 
2 ustaw ić tak, aby poziom roztw oru barw nego w 
butelce w yrów naw czej by ł na tym  sam ym  pozio­
m ie co roztw ór barw ny w  biurecie 3. Wówczas 
odczytać objętość gazu V  p rzy  ciśnieniu atm osfe­
rycznym  p  i tem pera tu rze  wody w term ostacie t. 

P rzy  pomocy kurków  10 i 11 połączyć b iuretę 3 
z absorberem  12, a bu telkę wyrównawczą pod­
nieść tak, aby gaz z b iu re ty  przetłoczyć do absor­
bera 12, w  k tó rym  zachodzi absorbcja C 0 2. Na­
stępnie butelkę w yrów naw czą obniżyć w celu 
przeniesienia niezaabsorbow anego gazu do b iu re ­
ty  3. Czynność tą  powtórzyć 5 razy. Jeżeli obję­
tość gazu nie ulega zmianie, poziom roztw oru 
w odorotlenku sodowego w absorberze 12 należy 
ustalić na poziomie k u rka  11 i zam knąć go. Od­
czytać w biurecie 3 objętość gazu niezaabsorbo­
wanego V 1.

Zaw artość w ęglanu sodowego (X3) należy obli­
czyć w  procentach wg wzoru

X3 =  (V—V,) •
273 

273 +  t
Pa — P 

760
• 0,0019768 •

106,005
44,011

—  =  0 171 • Pa~ p v d
m  ’ 273 +  t  m

(3)

w  którym :
V — objętość gazu przed absorpcją dw utlen ­

ku  węgla, cm3,
Vi —  objętość gazu po absorpcji dw utlenku 

węgla, cm3,
t  — tem pera tu ra  wody w term ostacie, °C,

pa -— ciśnienie atm osferyczne w czasie pomia­
ru, mm Hg,

p — prężność pary  roztw oru chlorku sodo­
wego w zależności od tem peratu ry  wody 
w term ostacie, odczytać z tabl. 3, mm 
Hg,

Tablica 3

T em peratura t, 
°C

10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30

Prężność pary  
roztw oru NaCl 
p, mm  Hg

8 9 10 11 12 14 16 18 20 22 24'

0,0019768 — współczynnik przeliczenio­
wy objętości dw utlenku 
węgla w cm3 na  zawartość

106,005 dw utlenku węgla w  g,
-—  ---- -—=2,4086 —  współczynnik przeliczenio-

44,011 w y m asy dw utlenku wę­
gla ^ia m asę węglanu so­
dowego,

m  —  odważka badanego wodo­
rotlenku sodowego, g.

5.4.3.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred ­
nią arytm etyczną wyników z co najm niej dwóch 
oznaczań nie różniących się więcej niż o 0,1 w ar­
tości bezwzględnej.

5.4.4. Oznaczanie zawartości chlorków. Do ozna­
czania pobrać 5 cm3 (1 g) roztw oru w odorotlenku 
sodowego przygotowanego wg 5.4.1. Dalej ozna­
czanie wykonać zgodnie z PN-68/C-04518 sposo­
bem  A. Stosować roztw ór wzorcowy, k tó ry  za­
w iera 0,01 mg Cl-  w 1 cm3.

Do roztworu porównawczego dodać:
dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a. — 0,05 mg Cl- ,
dla odczynnika cz. —  0,15 mg Cl- .
5.4.5. Oznaczanie zawartości siarczanów. Do 

zlewki pojemności 50 cm3 pobrać 20 cm 3 (4 g) 
roztw oru w odorotlenku sodowego przygotowanego 
wg 5.4.1, zobojętnić 25-procentowym roztworem  
kw asu solnego wobec papierka uniwersalnego. 
Przelać do cylindra kolorym etrycznego, zlewkę 
spłukać 10 cm3 wody i dalej postępować zgodnie 
z PN-68/C-04519 p. 2.4.3.

Do roztworów porównawczych dodać:
dla odczynika ch.cz. i cz.d.a. — 0,12 mg S 0 42-,
dla odczynnika cz. — 0,2 mg S 0 42-.
5.4.6. Oznaczanie zawartości całkowitego azotu 

wykonać wg PN-68/C-04527 p. 2.4. W punkcie 
2.4.3 nie należy zobojętniać wodorotlenkiem  so­
dowym i nie należy dodawać 5 cm3 nadm iaru 
w odorotlenku sodowego.
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Do oznaczania pobrać 20 cm3 (4 g) roztw oru 
przygotowanego wg 5.4.1. Stosować roztw ór wzor­
cowy, k tó ry  zaw iera w  1 cm3 0,01 mg N.

Do roztw orów  porównawczych dodać: 
dla odczynnika ch. cz. i cz.d.a. — 0,01 mg N, 
dla odczynnika cz. — 0,014 mg N.
R oztw ór porównawczy rozcieńczyć wodą do 

50 cm 3 i dalej postępować jak  z próbką badaną. 
Roztw oru porównawczego nie należy destylować.

5.4.7. Oznaczanie zawartości fosforanów. Pobrać
5 cm 3 ( l g )  badanego roztw oru wodorotlenku so­
dowego przygotowanego wg 5.4.1, w lać do zlewki 
pojem ności 50 cm3, dodać 10 cm3 wody destylo­
w anej, następnie zobojętnić kw asem  solnym
25-procentowym  wobec papierka uniwersalnego. 
Dalej postępować wg PN-68/C-04503 p. 2.2.4. Moż­
na oznaczać fosforany również m etodą fotom e- 
tryczną wg 2.2.5.

Do roztworów porównawczych dodać: 
dla odczynnika ch. cz. — 0,003 mg P 0 43~,
dla odczynnika cz.d.a. —  0,02 mg P 0 43-,
dla odczynnika cz. — 0,03 mg P 0 43-.

5.4.8. Oznaczanie zawartości krzemionki. Do
zlewki pojemności 50 cm3 pobrać 2,5 cm3 (0,5 g) 
świeżo przygotowanego roztw oru wg 5.4.1, dodać
7,5 cm3 wody destylow anej i zobojętnić 25-pro- 
centow ym  roztw orem  kw asu solnego wobec pa­
p ierka uniwersalnego. Dalej postępować zgodnie 
z PN-68/C-04522 p. 2.5.1.

Do roztw orów  porównawczych dodać: 
dla odczynnika ch. cz. — 0,025 mg S i0 2, 
dla odczynnika cz.d.a. — 0,035 mg S i0 2, 
dla odczynnika cz. — 0,05 mg S i0 2. 
Dopuszcza się rów nież m etodę fotom etryczną 

wg p. 2.5.2.

5.4.9. Oznaczanie zawartości metali ciężkich w y­
konać wg. PN-68/C-04515 p. 2.5.1. Do oznaczania 
pobrać 25 cm 3 (5 g) roztw oru przygotowanego 
wg 5.4.1.

Do roztw orów  porównawczych dodać: 
dla odczynnika ch. cz. —  0,025 mg P b 2+, 
dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg P b 2+, 
dla odczynnika cz. —-0 ,1  mg P b 2+.

5.4.10. Oznaczanie zawartości żelaza. Pobrać
10 cm 3 (2 g) badanego roztw oru w odorotlenku so­
dowego przygotowanego wg 5.4.1, zakwasić 25- 
-procentow ym  roztw orem  kw asu solnego do pH  2 
wobec papierka uniwersalnego. N astępnie postę­
pować wg PN-68/C-04521 p. 2.4.4. Dopuszcza się 
w izualne porów nanie zabarw ienia. W takim  przy ­
padku zamiast kolb pom iarowych należy stosować 
cylindry Nesslera. '

Do roztworów porównawczych dodać 
dla odczynnika ch. cz. — 0,01 m g Fe2+,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,018 mg Fe2+,
dla odczynnika cz. —  0,03 mg Fe2+.

5.4.11. Oznaczanie zawartości glinu
5.4.11.1. Odczynniki i roztwory
a) Alum inon, roztw ór 0,1-procentowy.
b) Czerwień Kongo, roztwór: 0,1 g czerwieni 

Kongo rozpuścić w  10 cm3 alkoholu 96-procento- 
wego i uzupełnić wodą do objętości 100 cm3.

c) Kw as octowy cz.d.a., roztw ór 30-procentowy.
d) Kwas solny cz.d.a., roztw ór ln .
e) Octan amonowy cz.d.a., roztw ór 10-procen- 

towy.
f) Roztwór wzorcowy glinu: odważyć 1,000 g 

m etalicznego glinu i rozpuścić w 16,5 cm 3 25-pro­
centow ym  roztworze kwasu solnego i dopełnić 
wodą do objętości 1000 cm3. 1 cm3 tego roztw oru 
zaw iera 1 mg Al. Z tego roztw oru przygotować 
przez rozcieńczenie roztwór, k tó ry  będzie zawie­
rał 0,01 mg Al w 1 cm3.

5.4.11.2. Wykonanie oznaczania. Pobrać 3 razy 
po 5 cm3 (1 g) przygotowanego roztw oru wodoro­
tlenku  sodowego wg 5.4.1. Dwie próbki umieścić 
w  cylindrach kolorym etrycznych pojemności 
50 cm3, trzecią przenieść do zlewki pojemności 
50 cm3. Próbkę w  zlewce m iareczkować kwasem  
solnym wobec czerwieni Kongo do zabarw ienia 
niebiesko-fioletowego. Następnie do cylindrów  ko­
lorym etrycznych dodać, określoną w  w yniku m ia­
reczkowania trzeciej próbki, ilość kw asu solnego. 
Po ochłodzeniu dodać 10 cni3 roztw oru octanu 
amonowego, 2 cm3 roztw oru kw asu octowego 
i 1 cm3 roztw oru alum inonu. Po każdorazowym  
dodaniu odczynnika roztw ór wymieszać. Roztwór 
dopełnić wodą do objętości 50 cm3 i znowu w y­
mieszać. Zaobserwowane po 10 m in zabarwienie 
badanego roztw oru nie powinno być silniejsze od 
zabarw ienia roztw oru porównawczego przygoto­
wanego równocześnie i zawierającego w tej samej 
objętości:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Al,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,015 mg Al,
dla odczynnika cz. — 0,02 mg Al.

5.4.12. Oznaczanie zawartości wapnia

5.4.12.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny (1,18) cz.d.a.
b) Roztwór wzorcowy wapnia, 10 cm3 roztworu 

przygotowanego wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.53 
rozcieńczyć do 100 cm3, 1 cm3 otrzym anego roz­
tw oru zawiera 0,1 mg Ca2-.

c) Szczawian amonowy cz.d.a., roztwór: 1 g 
szczawianu amonowego rozpuścić w  14 cm3 wody.

d) Woda am oniakalna (0,96) cz.d.a.

5.4.12.2. Wykonania oznaczania. Do parow nicy 
porcelanowej odm ierzyć 25 cm3 (5 g) roztw oru 
przygotowanego wg 5.4.1, dodać 8 cm3 kw asu sol­
nego i odparować do sucha na łaźni wodnej. W y­
suszoną pozostałość przenieść ilościowo do zlewki
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pojem ności 100 cm3, popłukać m ałym i partiam i 
wody tak, aby objętość roztw oru wynosiła
27,5 cm3.

Do roztw oru dodać 2,5 cm 3 wody am oniakalnej 
i podgrzać do wrzenia. Jeżeli roztw ór będzie m ęt­
ny, należy go przesączyć. Do gorącego roztworu 
dodać 2,5 cm3 roztw oru szczawianu amonowego, 
zagotować i odstawić na 1 godz. Równocześnie n a ­
leży przygotować wzorce. Do dwóch zlewek po­
jemności 100 cm 3 odmierzyć: 1,5 i 2,5 cm3 roztwo­
ru  wzorcowego wapnia, rozcieńczyć do objętości

27.5 cm 3, dodać 2,5 cm3 wody am oniakalnej,
2.5 cm3 roztw oru szczawianu amonowego i dalej 
postępować jak z badaną próbką. Do oznaczania 
należy używać wysokich zlewek o jednakowej 
średnicy. Porównać zm ętnienie badanej próbki ze 
zm ętnieniem  wzorców. Badany odczynnik odpo­
wiada wym aganiom  norm y, jeżeli zmętnienie ba­
danej próbki będzie m niejsze lub równe zm ętnie­
niu wzorca zawierającego dla:

odczynnika ch.cz. i cz.d.a. — 0,15 mg Ca2+,
odczynnika cz. — 0,25 mg Ca2+.

K O N I E C

INFORM ACJE DODATKOWE do BN-71/6191-07

1. Zalecenia międzynarodowe

RWPG RS 1728-69 PearenTbi. Tmapookucł HaTpnn — 

norm a zgodna

2. Istotne zmiany w  stosunku do BN-65/6191-07

— w prow adzono gatunek  chem icznie czysty,

— określono wielkość partii w  zależności od rodzaju 
opakow ania i gatunku,

— uściślono sposób pobierania próbek,
— wprowadzono nową m etodę oznaczania zaw artości 

w ęglanu sodowego i glinu,
— w ykreślono oznaczanie zaw artości arsenu  i cynku.



Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Rafineryjnego i Petrochemicznego
„Petrochemia”

zmiana 1
29.8.77 r.

1. W punkcie 1.2. Normy związane:
— zam iast PN-68/C-04521 powinno być: PN-75/C-04521.03. Analiza chemiczna.

Oznaczanie m ałych zaw artości żelaza m etodą kolorym etryczną z zastosow aniem  tio- 
cyjanianu amonowego.

— zam iast: BN-63/5046-02 powinno być: BN-76/5046-02
— dopisuje się: PN-70/N-02120. Zasady zaokrąglania i zapisyw ania liczb.

2. W punkcie 4 b) w iersz czw arty  po średniku. Tekst zm ienia się następująco:
... każdy w orek z w odorotlenkiem  sodowym należy umieścić w bębnie lekkim  (3) 
wg BN-75/5046-02, z dnem zdejm ow anym  (3), lakierow anym  zew nątrz, n ielakierow a- 
nym  w ew nątrz (3) pojem ności nom inalnej 40 dm 3, usztywnionym , bez uchw ytów  (1), 
jednorazowego użycia (A).

3. W punkcie 5.4.10 zam iast pierwszego i drugiego zdania w pisuje się:

Do oznaczania pobrać 25 cm3 (5 g) roztw oru przygotowanego wg 5.4.1 i dalej 
postępować wg PN-75/C-04521 arkusz 03.
Z aw artość żelaza (X4) w  procentach obliczyć wg wzoru

(a — b) ■ 100 a — 5
X t =  ---------------------- =  --------- (4)

5 • 1000 50
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w którym :
a — zaw artość żelaza w  badanej próbce odczytana z krzyw ej wzorcowej, mg, 
b _  zaw artość żelaza w próbce kontro lnej odczytana z krzyw ej wzorcowej, mg. 

Za wynik należy przyjąć średnią arytm etyczną w yników  co najm niej dwóch rów no­
ległych oznaczań nie różniących się więcej niż o 1 0 ^ 0  w yniku niższego.

4. Dopisuje się p. 5.5 o następującej treści:

5.5. Interpretacja wyników. Przy obliczaniu wyników  stosować zasady in te rp re ­
tacji wg PN-70/N-02120 m etoda Z.

(B iu le ty n  P K N iM  n r  11—12/77 po z . 107)


