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PRZEMYStU Odczynniki _

Zamiast

CHEMICZNEGO

W odorotlenek sodomy

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
wodorotlenek sodowy stosowany jako odczynnik
chemiczny.

Wodorotlenek sodowy ma:
a) wzér chemiczny NaOH,
b) mase czasteczkowg 39,997 (1961 r.).

1.2. Normy zwigzane

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci fosforanéw w bezbarwnych
roztworach metodg kolorymetryczng

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci metali ciezkich stragcanych
siarkowodorem

PN-68/C-04518 Oznaczanie
chlorkobw w bezbarwnych
turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci siarczanow w bezbarwnych
roztworach metoda turbidymetryczng

matych zawartosci
roztworach metodg

BN-65/6191-07

Grupa katalogowa X 519

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie 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. Przykiad oznaczenia wodorotlenku sodowe-

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

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Wodorotlenek sodowy
jako odczynnik powinien mie¢ posta¢ biatych gra-
nulek w ksztatcie pdtkuli, dobrze rozpuszczalnych
w wodzie i alkoholu etylowym. Wodorotlenek so-
dowy szybko taczy sie w powietrzu z dwutlen-
kiem wegla.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie Tablica 1
matych zawarto$ci zelaza _ Gatunki
PN-68/C-04522 Analiza chemiczna. Oznaczanie Wymagania ch. cz. cz d a oz
matych zawartoSci kwasu krzemowego w bez- 2) Wodorotlenku sodo-
barwnych roztworach metoda kolorymetryczng wego (NaOH), %, co
PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie najmniej 99 98,8 98
azotu ogdlnego metodag destylacyjna b) Weglanu  sodowego
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowa- (Nax 03, %, naj-
nie odczynnikow, roztworéw pomocniczych oraz wyzel o 05 07 !
| L. L. c) Chlorkéw (CI-), °/o,
roztworow do kolorymetrii i nefelometrii najwyzej 0,005 0,005 0,015
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho- d) Siarczanéw (S02-),
wywanie i transport Y%, najwyzej 0,003 0,003 0,005
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowanh e) Azotu  catkowitego
BN-69/5046-02 Opakowania transportowe meta- (N). /o, najwyzej 00005 00005 0,007
lowe. Bebny lekkie f) Fosforanow (PO4-),
. , °/lo, najwyzej 0,0003 0,002 0,003
BN-65/6831-12 Opakowania szklane artykutow g) Krzemionki  (SiCh),
chemicznych. Sioje typu POCh %, najwyzej 0,005 0,007 0,01
> Symbol wg SWW: ch.cz. 1331-435, . cz.d.a. 1331-111, cz. 1331-425.
Zjednoczenie Przemystu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 12 sierpnia 1971 r. jako norma
obowigzujgca w zakresie produkji od dnia 1 kwietnia 1972 r. (Mon. Pol. nr 53/1971, poz. 348)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE PZG w Pab. zam. 1955-71. Obj. 0,85 a.w. Naktad 2500+ 50 Cena zt 3,60
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cd. tabl. 1
. Gatunki
Wymagania
ch. cz. cz. d a cz.
h) Metali ciezkich
(Pb2+), °/lo, najwyzej 0,0005 0,001 0,002
i) Zelaza (Fe3+), °fo,
najwyzej 0,0005 0,0009 0,0015
j) Glinu (AI3+), %,
najwyzej 0,001 0,0015 0,002
k) Wapnia (Ca2+), °lo,
najwyzej 0,003 0,003 0,005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Wodorotlenek sodowy — odczynnik nalezy pa-
kowac:

a) w stoiki wg BN-65/6831-12 z nakretkg z two-
rzywa sztucznego po 250, 500, 1000 i 2000 g z to-
lerancjg dla masy = I°/o; nalezy stosowac pod-
ktadke tekturowg ochroniong folig polietylenowg
lub podkiadke z tworzywa, odporng na dziatanie
wodorotlenku sodowego,

b) w worki z bezbarwnej folii polichlorku wi-
nylu lub innego tworzywa odpornego na dziata-
nie wodorotlenku sodowego po 50 kg z tolerancja
0,5 kg; kazdy worek z wodorotlenkiem sodowym
nalezy umiesci¢c w bebnie lekkim z dnem zdej-
mowanym wg BN-69/5046-02 pojemnosci 40 dm3.

Na zyczenie odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania z tym, ze powinno ono za-
bezpiecza¢ produkt w takim samym stopniu jak
opakowanie wg a) i b) i powinno mieé¢ wymiary
zgodne z PN-64/0-79021.

Wodorotlenek sodowy nalezy zaliczy¢ do V kla-
sy niebezpieczenstwa RID.

Pakowanie stoikow w opakowania transporto-
we, napisy na nalepkach, znakowanie opakowan
transportowych, przechowywanie i transport po-
winny by¢ zgodne z PN-70/C-80001.

W przypadku eksportu opakowanie i znakowa-
nie nalezy uzgodni¢ z eksporterem.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci wodorotlenku sodo-
wego,
b) oznaczanie
C) oznaczanie
d) oznaczanie

€) oznaczanie

zawartosci weglanu sodowego,
zawarto$ci chlorkéw, -
zawartosci siarczandw,
zawarto$ci azotu catkowitego,
f) oznaczanie zawartosci fosforandw,

g) oznaczanie zawartosci krzemionki,

h) oznaczanie zawartosci metali ciezkich,

i) oznaczanie zawartosci zelaza,

J) oznaczanie zawarto$ci glinu,

k) oznaczanie zawarto$ci wapnia.

5.2. Wielko$¢ partii. Wielkos$¢ partii nie powin-
na przekraczaé:
a) w stoikach:

ch.cz. — 100 kg,
cz.d.a. — 500 kg,
cz. — 1000 kg.
b) w bebnach:

ch.cz. — 600 kg,
cz.d.a. — 1200 kg,
cz. — 4800 kg.

5.3. Pobieranie probek. Prébki nalezy pobieraé
po napetnieniu stoikéw i bebnow.

Z partii produktu przedstawionej do badan (w
stoikach i bebnach) w zaleznosci od jej licznosci
nalezy wybra¢ do pobierania probek w sposéb
losowy (przypadkowy) liczbe opakowan wg

tabl. 2.
Tablica 2

Liczba opakowan, ktdrg
nalezy wybra¢ do pobie-
rania probek

Liczba opakowan jed-
nostkowych w partii

do 15 5

16— 25 7

26— 63 8

64 — 160 9
powyzej 161 10

Probki pierwotne z wylosowanych opakowan
nalezy pobiera¢ w pomieszczeniu suchym, czy-
stym, wolnym od kurzu i dziatania czynnikow
chemicznych.

Przed pobraniem probki nalezy odgarna¢ wierz-
chnig warstwe produktu.

Probki pierwotne nalezy pobiera¢ topatkg por-
celanowg lub topatka z innego tworzywa odpor-
nego na dziatanie wodorotlenku sodowego.

Z wylosowanych opakowan nalezy pobra¢ po
1 prébce o masie co najmniej 200 g kazda. Pobra-
ne prébki pierwotne nalezy zsypa¢ do jednego
naczynia odpornego na dziatanie wodorotlenku so-
dowego, pojemnos$ci co najmniej dwukrotnie
wiekszej od objetosci sumy probek pierwotnych.
Naczynie zamkng¢ szczelnie i zawartos¢ dobrze
wymiesza¢ przez kilkakrotne energiczne obraca-
nie naczynia. Masa tak otrzymanej probki ogol-
nej nie powinna by¢é mniejsza niz 1500 g. Z tak
otrzymanej probki ogolnej produkt nalezy pobiel
ra¢ szybko topatkg i zsypywa¢ na przemian do
dwu uprzednio przygotowanych naczyn w ilosci
po 750 g, a nastepnie szybko i szczelnie zamknac.
Jedna z tak otrzymanych prébek jest $rednig
probka laboratoryjna, druga jest probkg rozjem-
cza. Probke rozjemczg nalezy przechowywaé przez
2 lata.

Wszystkie czynnosci nalezy wykonywaé szybko,
aby unikng¢ dziatania C02zawartego w powietrzu.
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5.4. Opis badan

5.4.1. Przygotowanie roztworu badanego wodo-
rotlenku sodowego do badan. Do przygotowania
roztworu oraz do wykonywania wszystkich analiz
podanych w niniejszej normie nalezy stosowaé
wode destylowang wolng od C02 przygotowang
wg PN-68/C-06500 p. 2.2.37.

W zamknietym naczynku wagowym odwazyc¢
100,000 g, badanego wodorotlenku sodowego, roz-
pusci¢ w wodzie destylowanej wolnej od C02 na-
stepnie przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej
pojemnosci 500 cm3 z doszlifowanym korkiem,
dopetni¢ wodg destylowang wolng od CO02 do
kreski i dobrze wymieszac.

Po przygotowaniu roztworu nalezy zaraz wyko-
na¢ oznaczanie zawartosci krzemionki.

5.4.2. Oznaczanie zawartosci wodorotlenku so-
dowego

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor In.

b) Oranz metylowy, roztwor 0,1-procentowy.

c) Woda destylowana wolna od C02

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stoz-
kowej pojemnosci 250 cm3 odmierzy¢ pipetg Moh-
ra 10 cm3 (2 g) roztworu przygotowanego wg
5.4.1, doda¢ 100 cm3 wody destylowanej wolnej
od C02 5 kropli oranzu metylowego i miarecz-
kowa¢ roztworem kwasu solnego do uzyskania
rézowego zabarwienia.

Catkowitg alkaliczno$¢ w przeliczeniu na wodo-
rotlenek sodowy obliczy¢ w procentach wg

wzoru
' V 10,039997 « 100 « 500 _ V ¢ 199,985 '
1~ m 10 — m ]

w ktdrym:

V — objetos¢ scisle In roztworu kwasu
solnego zuzytego do miareczkowa-
nia, cm3

m — odwazka badanego wodorotlenku
sodowego uzytego do przygotowa-
nia roztworu wg 5.3.1, g,

0,039997 — ilo$¢ wodorotlenku sodowego odpo-

wiadajaca 1 cm3scisle In roztworu
kwasu solnego, g.
Zawarto$¢ wodorotlenku sodowego (X2 obliczy¢
w procentach wg wzoru

s x—x o 2 ®
w ktérym:
X x — catkowita alkaliczno$¢ wg wzoru (1),
%>,
X3 — zawarto$¢ weglanu sodowego ozna-
czona wg wzoru (3), '%,
39.997 — masa czgsteczkowa wodorotlenku so-
dowego, g,
52.997 — potowa masy czasteczkowej weglanu

sodowego, g.

5.4.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ S$red-
nig arytmetyczng wynikéw z co najmniej dwdch
oznaczah nie roznigcych sie miedzy soba wiecej
niz o 0,5 wartosci bezwzglednej.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci weglanu sodowego

5.4.3.1. Aparatura — wg rysunku.

1 — rurka szklana doprowadzajgca sprezone powietrze
do termostatu, 2 — butelka wyréwnawcza napetniona
barwnym roztworem chlorku sodowego, 3 — biureta po-
jemnosci dolnej cze$ci 100 cm3 z dziatkg elementarng
0,2 cm3 pojemnosci gornej czesci okoto 150 cm3 ograni-
czona od gory kreskag 13, 4 — termostat napetniony wo-
da, 5—termometr o zakresie temperatur 10-h30°C z dziat-
ka elementarng 05°C, 6 — chtodnica 4-kulkowa (do-
puszcza sie do stosowania chtodnice Liebiega), 7 = kolba
okragtodenna pojemnosci 150 cm3 8 — 3 kulki szklane
o S$rednicy 2 mm, 9 — rozdzielacz (wkraplacz) pojem-
nosci 50 cm3 10 — kurek dwudrozny, 11 — kurek trdj-
drozny z przelotem w ksztatcie litery L, 12 — absorber
zawierajacy roztwor wodorotlenku sodowego

Do potgczen wymienionych czesci nalezy stoso-
waé waz gumowy.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy cz., roztwor: w kolbie po-
miarowej pojemnosci 1 dm3 rozpusci¢ w wodzie
263 g chlorku sodowego, doda¢ 6 cm? kwasu siar-
kowego (1,83), ochtodzi¢ i doda¢ 5 kropli 0,05-pro-
centowego roztworu oranzu metylowego, a na-
stepnie dopetni¢ woda do kreski.

b) Kwas solny (1,18) cz.

¢) Woda destylowana wolna od C02

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor: 120 g
wodorotlenku sodowego rozpusci¢ w wodzie, roz-
ciefczy¢ do objetosci 500 cm3 i wymieszac.
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5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Czystg aparatu-
re nalezy zestawi¢ wg rysunku. Butelke wyrow-
nawczg 2 napetni¢ roztworem chlorku sodowego.
Absorber 12 napetni¢ do 34 wysokoS$ci roztworem
wodorotlenku sodowego. Zawarto$¢ absorbera na-
lezy zmienia¢ co 100 oznaczam Podigczyé prze-
ptyw zimnej wody do chtodnicy 6. W celu utrzy-
mania statej temperatury w termostacie 4 nalezy
miesza¢ wode przy pomocy sprezonego powie-
trza 1. W absorberze 12 poziom roztworu wodo-
rotlenku sodowego podnies¢ do kurka 11 i zam-
kna¢ kurek 11 i 10. Nastepnie ustali¢ poziom roz-
tworu chlorku sodowego w biurecie 3 do kreski
13. W naczynku wagowym odwazy¢ 10,00 g ba-
danego wodorotlenku sodowego. Odwazong préb-
ke nalezy przenies¢ do kolby 7 i rozpusci¢c w
40 cm3wody wolnej od C02wrzuci¢ 3 kulki szkla-
ne 8. Kolbe wraz z zawartoscig podiaczy¢ do ze-
stawu. Przy pomocy kurka 10 potgczyé kolbe 7
z biuretg 3 i obnizy¢ butelke wyrdownawczg 2
Z rozdzielacza 9 wprowadzi¢ do kolby 7 35 cm3
kwasu solnego, unikajgc strat gazu. Zawarto$¢
kolby 7 ogrza¢ i utrzymywa¢ w stanie Avrzenia
przez 5 min, réwnoczesnie przez chtodnice po-
winna przeptywaé zimna woda. Nastepnie przer-
wac ogrzewanie i przez rozdzielacz 9 wprowadzic
do kolby 7 roztwor chlorku sodowego do momen-
tu az poziom roztworu w kolbie 7 poprzez chtod-
nice podniesie sie do kurka 10. Przy tej czynnosci
nalezy rownoczes$nie odpowiednio obniza¢ butel-
ke wyréwnawczg 2. Zamkng¢ kurek 10 i odcze-
ka¢ 5 min, aby temperatura gazu wyrownata sie
z temperaturg termostatu. Butelke wyrédwnawczg
2 ustawi¢ tak, aby poziom roztworu barwnego w
butelce wyréwnawczej byt na tym samym pozio-
mie co roztwdr barwny w biurecie 3. Wdwczas
odczyta¢ objeto$¢ gazu V przy cisnieniu atmosfe-
rycznym p i temperaturze wody w termostacie t.
Przy pomocy kurkéw 10 i 11 potgczy¢ biurete 3
z absorberem 12, a butelke wyréwnawczg pod-
nies¢ tak, aby gaz z biurety przettoczy¢ do absor-
bera 12, w ktérym zachodzi absorbcja C02 Na-
stepnie butelke wyrdwnawczg obnizy¢é w celu
przeniesienia niezaabsorbowanego gazu do biure-
ty 3. Czynnos$¢ tg powtorzy¢ 5 razy. Jezeli obje-
to§¢ gazu nie ulega zmianie, poziom roztworu
wodorotlenku sodowego w absorberze 12 nalezy
ustali¢ na poziomie kurka 11 i zamkna¢ go. Od-
czyta¢ w biurecie 3 objeto$¢ gazu niezaabsorbo-
wanego V1

Zawarto$¢ weglanu sodowego (X3 nalezy obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

~ . 213 Pa—P |, . 106,005
X3= V=V * prs 0t 760 - 0019768 44,011

— = 0171 « Pa~ d

m ’ 27g+ tp m v @

w ktdrym:

V — objetos¢ gazu przed absorpcjg dwutlen-
ku wegla, cm3
objeto$¢ gazu po absorpcji
wegla, cm3
temperatura wody w termostacie, °C,
pa — ci$nienie atmosferyczne w czasie pomia-
ru, mm Hg,
prezno$¢ pary roztworu chlorku sodo-
wego w zaleznosci od temperatury wody
w termostacie, odczytaé¢ z tabl. 3, mm
Hag,

Vi — dwutlenku

Tablica 3

Temperatura t,
°C

10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30

Preznos¢ pary
roztworu NacCl
p, mm Hg

8 9 10 11 12 14 16 18 20 22 24

0,0019768 — wspoiczynnik przeliczenio-
wy objetosci dwutlenku
wegla w cm3na zawartos¢

106,005 dwutlenku wegla w g,

— ———--—=2,4086 — wspotczynnik przeliczenio-

44,011 wy masy dwutlenku we-

gla "~ia mase weglanu so-
dowego,
m — odwazka badanego wodo-
rotlenku sodowego, g.
5.4.3.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikéw z co najmniej dwoch
oznaczah nie réznigcych sie wiecej niz o 0,1 war-
toSci bezwzglednej.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci chlorkéw. Do ozna-
czania pobra¢ 5 cm3 (1 g) roztworu wodorotlenku
sodowego przygotowanego wg 5.4.1. Dalej ozna-
czanie wykonaé¢ zgodnie z PN-68/C-04518 sposo-
bem A. Stosowa¢ roztwor wzorcowy, ktory za-
wiera 0,01 mg Cl- w 1cm3

Do roztworu poréwnawczego dodac:

dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a. — 0,05 mg ClI-,

dla odczynnika cz. — 0,15 mg CI-.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci siarczanéw. Do
zlewki pojemnosci 50 cm3 pobraé 20 cm3 (4 g)
roztworu wodorotlenku sodowego przygotowanego
wg 5.4.1, zobojetni¢ 25-procentowym roztworem
kwasu solnego wobec papierka uniwersalnego.
Przela¢ do cylindra kolorymetrycznego, zlewke
sptuka¢ 10 cm3 wody i dalej postepowac zgodnie
z PN-68/C-04519 p. 2.4.3.

Do roztwordéw poréwnawczych dodac:

dla odczynika ch.cz. i cz.d.a. — 0,12 mg S042-,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg S042-.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci catkowitego azotu
wykona¢ wg PN-68/C-04527 p. 2.4. W punkcie
2.4.3 nie nalezy zobojetnia¢ wodorotlenkiem so-
dowym i nie nalezy dodawa¢ 5 cm3 nadmiaru
wodorotlenku sodowego.
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Do oznaczania pobraé¢ 20 cm3 (4 g) roztworu
przygotowanego wg 5.4.1. Stosowac roztwor wzor-
cowy, ktory zawiera w 1 ¢cm3 0,01 mg N.

Do roztworow poréwnawczych dodac:

dla odczynnika ch. cz. i cz.d.a. — 0,01 mg N,

dla odczynnika cz. — 0,014 mg N.

Roztwor porownawczy rozcienczy¢ woda do
50 cm3 i dalej postepowaé jak z probka badana.
Roztworu poréwnawczego nie nalezy destylowac.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci fosforanéw. Pobraé
5 cm3 (lg) badanego roztworu wodorotlenku so-
dowego przygotowanego wg 5.4.1, wla¢ do zlewki
pojemnosci 50 ¢cm3 doda¢ 10 cm3 wody destylo-
wanej, nastepniezobojetni¢  kwasem solnym
25-procentowym wobec papierka uniwersalnego.
Dalej postepowa¢ wg PN-68/C-04503 p. 2.2.4. Moz-
na oznacza¢ fosforany rowniez metodg fotome-
tryczng wg 2.2.5.

Do roztworéw porownawczych dodaé:

dla odczynnika ch. cz. — 0,003 mg P 043,
dla odczynnika cz.da. — 0,02 mg P043-,
dla odczynnika cz. — 0,03 mg P043-.

5.4.8. Oznaczanie zawartosci krzemionki. Do
zlewki pojemnosci 50 cm3 pobra¢ 2,5 cm3 (0,5 g)
Swiezo przygotowanego roztworu wg 5.4.1, dodac
7,5 ¢cm3 wody destylowanej i zobojetni¢ 25-pro-
centowym roztworem kwasu solnego wobec pa-
pierka uniwersalnego. Dalej postepowac zgodnie
z PN-68/C-04522 p. 2.5.1.

Do roztworow poréwnawczych dodac:

dla odczynnika ch. cz.  — 0,025 mg Si02

dla odczynnika cz.d.a. — 0,035 mg Si02

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Si02

Dopuszcza sie réwniez metode fotometryczng
wg p. 2.5.2.

5.4.9. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich wy-
kona¢ wg. PN-68/C-04515 p. 2.5.1. Do oznaczania
pobra¢ 25 c¢cm3 (5 g) roztworu przygotowanego
wg 5.4.1.

Do roztworéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika ch. cz. — 0,025 mg Pb2+

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg Pb2+,

dla odczynnika cz. —0,1 mg Pbh2+

5.4.10. Oznaczanie zawartosci zelaza. Pobrac
10 cm3 (2 g) badanego roztworu wodorotlenku so-
dowego przygotowanego wg 5.4.1, zakwasi¢ 25-
-procentowym roztworem kwasu solnego do pH 2
wobec papierka uniwersalnego. Nastepnie poste-
powa¢ wg PN-68/C-04521 p. 2.4.4. Dopuszcza sie
wizualne poréwnanie zabarwienia. W takim przy-
padku zamiast kolb pomiarowych nalezy stosowa¢
cylindry Nesslera. '

Do roztworéw poréwnawczych dodaé

dla odczynnika ch. cz. — 0,01 mg Fe2+,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,018 mg Fe2+,
dla odczynnika cz. — 0,03 mg Fe2+.

5.4.11. Oznaczanie zawartosci glinu

5.4.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Aluminon, roztwér 0,1-procentowy.

b) Czerwien Kongo, roztwdr: 0,1 g czerwieni
Kongo rozpusci¢c w 10 cm3 alkcholu 96-procento-
wego i uzupetni¢ wodag do objetosci 100 cm3

c) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 30-procentowy.

d) Kwas solny cz.d.a., roztwor In.

e) Octan amonowy cz.d.a., roztwor 10-procen-
towy.

f) Roztwér wzorcowy glinu: odwazy¢ 1,000 g
metalicznego glinu i rozpusci¢ w 16,5 cm3 25-pro-
centowym roztworze kwasu solnego i dopetnic
wodg do objetosci 1000 cm3. 1 cm3 tego roztworu
zawiera 1 mg Al. Z tego roztworu przygotowac
przez rozcieAczenie roztwdér, ktéry bedzie zawie-
rat 0,01 mg Al w 1cm3

5.4.11.2. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 3 razy
po 5 cm3 (1 g) przygotowanego roztworu wodoro-
tlenku sodowego wg 5.4.1. Dwie prébki umiescic¢
w cylindrach  kolorymetrycznych pojemnosci
50 cm3 trzecig przenies¢ do zlewki pojemnosci
50 cm3 Probke w zlewce miareczkowa¢ kwasem
solnym wobec czerwieni Kongo do zabarwienia
niebiesko-fioletowego. Nastepnie do cylindrow ko-
lorymetrycznych doda¢, okreslong w wyniku mia-
reczkowania trzeciej probki, ilos¢ kwasu solnego.
Po ochtodzeniu doda¢ 10 cni3 roztworu octanu
amonowego, 2 cm3 roztworu kwasu octowego
i 1 cm3 roztworu aluminonu. Po kazdorazowym
dodaniu odczynnika roztwdr wymiesza¢. Roztwor
dopetni¢ wodg do objetosci 50 cm3 i znowu wy-
miesza¢. Zaobserwowane po 10 min zabarwienie
badanego roztworu nie powinno by¢ silniejsze od
zabarwienia roztworu poréwnawczego przygoto-
wanego réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

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

5.4.12. Oznaczanie zawartosci wapnia

5.4.12.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) cz.d.a.

b) Roztwdr wzorcowy wapnia, 10 cm3roztworu
przygotowanego wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.53
rozcienczy¢ do 100 cm3 1 cm3 otrzymanego roz-
tworu zawiera 0,1 mg Ca2-.

c) Szczawian amonowy cz.d.a., roztwor: 1 g
szczawianu amonowego rozpusci¢ w 14 cm3 wody.

d) Woda amoniakalna (0,96) cz.d.a.

5.4.12.2. Wykonania oznaczania. Do parownicy
porcelanowej odmierzy¢ 25 cm3 (5 g) roztworu
przygotowanego wg 5.4.1, doda¢ 8 cm3kwasu sol-
nego i odparowa¢ do sucha na tazni wodnej. Wy-
suszong pozostato$¢ przeniesé ilosciowo do zlewki



pojemnosci 100 cm3 poptukaé matymi partiami
wody tak, aby objeto$¢ roztworu wynosita
27,5 cm3

Do roztworu doda¢ 2,5 cm3 wody amoniakalnej
i podgrza¢ do wrzenia. Jezeli roztwdr bedzie met-
ny, nalezy go przesgczy¢. Do gorgcego roztworu
doda¢ 2,5 cm3 roztworu szczawianu amonowego,
zagotowac i odstawi¢ na 1 godz. Réwnoczesnie na-
lezy przygotowa¢ wzorce. Do dwéch zlewek po-
jemnosci 100 cm3odmierzyé: 1,51 2,5 cm3roztwo-
ru wzorcowego wapnia, rozcienczy¢ do objetosci

BN-71/6191-07

275 cm3 doda¢ 2,5 cm3 wody amoniakalnej,
2.5 cm3 roztworu szczawianu amonowego i dalej
postepowac jak z badang probka. Do oznaczania
nalezy uzywaé wysokich zlewek o jednakowej
$rednicy. Poréwnaé zmetnienie badanej prébki ze
zmetnieniem wzorcdw. Badany odczynnik odpo-
wiada wymaganiom normy, jezeli zmetnienie ba-
danej probki bedzie mniejsze lub réwne zmetnie-
niu wzorca zawierajgcego dla:
odczynnika ch.cz. i cz.d.a.
odczynnika cz.

— 0,15 mg Caz2+,
— 0,25 mg Ca2+.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6191-07

1. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG RS 1728-69 PearenTbi.

norma zgodna

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

— wprowadzono gatunek chemicznie czysty,

Tmapookuct HaTpnn —

— okreslono wielko$¢ partii w zaleznosci od rodzaju
opakowania i gatunku,

— uscislono sposéb pobierania probek,

— wprowadzono nowg metode oznaczania zawartosci
weglanu sodowego i glinu,

— wykreslono oznaczanie zawarto$ci arsenu i cynku.
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BN-71/6191-07 Odczynniki. Wodorotlenek sodowy zmiana 1
XV 51 29.8.77 r.

1 W punkcie 1.2. Normy zwigzane:

— zamiast PN-68/C-04521 powinno by¢: PN-75/C-04521.03. Analiza chemiczna.
Oznaczanie matych zawartosci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem tio-
cyjanianu amonowego.

— zamiast: BN-63/5046-02 powinno by¢: BN-76/5046-02

— dopisuje sie: PN-70/N-02120. Zasady zaokragglania i zapisywania liczb.

2. W punkcie 4 b) wiersz czwarty po $redniku. Tekst zmienia sie nastepujaco:
. kazdy worek z wodorotlenkiem sodowym nalezy umiesci¢ w bebnie lekkim (3)
wg BN-75/5046-02, z dnem zdejmowanym (3), lakierowanym zewnatrz, nielakierowa-
nym wewnatrz (3) pojemnosci nominalnej 40 dm3 usztywnionym, bez uchwytow (1),
jednorazowego uzycia (A).

3. W punkcie 5.4.10 zamiast pierwszego i drugiego zdania wpisuje sie:

Do oznaczania pobra¢ 25 cm3 (5 g) roztworu przygotowanego wg 54.1 i dalej
postepowaé wg PN-75/C-04521 arkusz 03.
Zawartos¢ zelaza (X4 w procentach obliczyé wg wzoru

(a—b) 1 100 a—>5
Xt = = (4)
5 « 1000 50

w ktérym:

a — zawarto$¢ zelaza w badanej prébce odczytana z krzywej wzorcowej, mg,

b _ zawarto$¢ zelaza w prébce kontrolnej odczytana z krzywej wzorcowej, mg.
Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwdch réwno-
legtych oznaczan nie r6znigcych sie wiecej niz o :0-o Wyniku nizszego.

4. Dopisuje sie p. 5.5 o nastepujacej tresci:

5.5. Interpretacja wynikoéw. Przy obliczaniu wynikéw stosowa¢ zasady interpre-

tacji wg PN-70/N-02120 metoda Z.
(Biuletyn PKNiM nr 11—12/77 poz. 107)



