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NORMA BRANZOWA '

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

1 WSTEP

Przedmiotem normy jest siarczan sodowy
uwodniony stosowany jako odczynnik chemiczny.

Siarczan sodowy uwodniony ma:

a) wzor ogélny Na2s04 « 10H20,

b) mase czasteczkowg 322,19.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W =zalezno$ci od zawartosci za-
nieczyszczen rozroznia sie dwa gatunki siarczanu
sodowego uwodnionego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia siarczanu
uwodnionego czystego do analizy:

SIARCZAN SODOWY UWODNIONY — cz.d.a.
BN-78/3191-38

sodowego

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Siarczan sodowy uwo-
dniony ma posta¢ bezbarwnych krysztatéw tatwo
wietrzejgcych na powietrzu, rozpuszczalnych
w wodzie, a nierozpuszczalnych w alkoholu ety-
lowym.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne —
wg tabl. 1
Tablica 1
Gatunki
Wymagania
ymag cz.d.a. cz.
a) Siarczanu sodowego uwodnio-
nego (Na2SOy IOH.0), ©/o,
nie mniej niz 99,0 99,0
b) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, “/o, nie wiecej niz 0,005 0,91
¢) Wolnych alkalii (NaOH). °/o,
nie wiecej niz 0,004 0.01
d) Wolnych kwaséw (H2SQ4). %,
nie wiecej niz 0,005 0,01
e) Chlorkéow (C1-), ®g nie wie-
| cej niz 0.0003 0,002

BN-78
6191-38

Odczynniki
Siarczan sodomy umodniony

Grupa katalogowa X 51

cd. tabi. 1
. Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.
f) Fosforan6w (PO.3), °/o, nie nie
wiecej niz 0001  normalizuje
sie
g) Azotu catkowitego (N+), %,
nie wiecej niz 0,0005 0.003
h) Metali ciezkich (Pb2+), %,
nie wiecej niz 0,0005 0,002

i) Zelaza (Fe3+), °/0, nie wiecej

niz 0,0005 0,001
j) Wapnia i magnezu (Ca24",
*Mg2+), %> nie wiecej niz 0,01 0,05
k) Arsenu (As3+), °/o, nie wiecej
niz 0,00005 0,0003

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
| TRANSPORT

Siarczan sodowy uwodniony nalezy pakowac,
przechowywaé i transportowac¢ zgodnie z PN-70/
C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane, z nakretka
z tworzywa sztucznego, z polietylenowg podkiad-
ka.

Masa opakowania netto: 250, 500, 1000 g. Na
zyczenie odbiorcdw dopuszcza sie inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli zabezpiecza ono pro-
dukt w sposob nie gorszy od wymienionego opa-
kowania i ma wymiary zgodne z zasadami syste-
mu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie procentowej zawartosci Na2S04e
* IOHOO (3.2a),

b) oznaczanie substancji
wodzie (3.2b),

c) oznaczanie wolnych alkalii (NaOH) (3.2c),

d) oznaczanie wolnych kwaséw (H2S04) (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2e),

nierozpuszczalnych w
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f) oznaczanie zawartosci fosforanow (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci azotu catkowitego
(3.29),

h) oznaczanie  zawartosci metali ciezkich
(3.2h),

i) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2i),

J) oznaczanie zawarto$ci wapnia i magnezu

(3.2),
k) oznaczanie zawarto$ci arsenu (3.2k).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek
odczynnika cz.d.a. nalezy stosowa¢ PN-70/C-80047.
Przy pobieraniu prébek odczynnika gatunku cz.
nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielkos¢ partii 500 kg,

b) wielkos¢ prébki pierwotnej: 200 g,

c) liczbe probek jednostkowych — wg tabl. 2.

d) wielko$¢ probki ogélnej — réwng iloczynowi

wielkosci prébki pierwotnej i liczby probek jed-
nostkowych,
e) wielko$¢ $redniej probki laboratoryjnej:
500 g.
Tablica 2
Liczba opakowan Liczba probek
jednostkowych w partii jednostkowych
do 15 5
16 -f- 25 7
25— 62 8
64 100 0
powyzej 100 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartos$ci siarczanu sodowe-
go uwodnionego (Na2504 < 10H20)

5.3.1.1. Aparatura. Kolumna szklana wypetnio-
na kationitem typu KU 1 lub KU II.

5.3.1.2. Odczynniki i roztwory

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

b) Wodorotlenek potasowy cz.d.a.,
twaor.

c) Czerwien metylowa wskaznik 1-procentowy
roztwoér alkoholowy.

d) Kationit KU I
15 mm.

01N roz-

lub KU Il frakcja 0,3 4-

5.3.1.3. Przygotowanie kationitu do oznaczania.
Przez warstwe kationitu o wysokosci okoto 100 4-
150 mm i przekroju okoto 12 4- 15 mm przepuscié
okoto 200 cm3 kwasu solnego rozcienczonego w
stosunku 1:1 o temperaturze 50 4- 60°C. Nastep-
nie kationit przemy¢ wodag do odczynu obojetnego
wobec papierka uniwersalnego. Nadmiar wody od-
pusci¢, pozostawiajgc nad kationitem warstwe wo-
dy wysokosci 1 cm3,

Nalezy zwraca¢ uwage, aby w warstwie kationi-
tu nie byto pecherzykéw powietrza.

Kationit przygotowany wedlug wyzej podanego
sposobu moze by¢ wykorzystany do trzech kolej-
nych oznaczah zawarto$ci procentowej siarczanu
sodowego uwodnionego, po czym nalezy go zrege-
nerowaé, postepujagc w sposob analogiczny jak
przy jego przygotowaniu. Kationit nalezy prze-
chowywaé pod warstwg wody.

5.3.1.4.
badanego siarczanu sodowego uwodnionego rozpu-
$ci¢ w 50 cm3wody w zlewce pojemnosci 200 cm3
otrzymany roztwdr przepusci¢ przez wartwe ka-
tionitu przygotowanego wg 5.3.1.3 z szybkoScig
44-6 cm3l min.

Nastepnie przeptuka¢ zlewke dwukrotnie 50 cm!
wody, przepuszczajagc jg kazdorazowo przez war-
stwe kationitu, po czym kationit przemy¢ wodg do
uzyskania obojetnego odczynu eluatu. Wode prze-
puszcza¢ stopniowo, dodajagc nowg porcje dopiero
wtedy, gdy poprzednia przejdzie przez kolumne
i nad warstwg kationitu zostanie warstwa wody
wysokosci 1 cm. Potgczone eluaty zawierajagce w
stosunku do odwazki siarczanu sodowego rowno-
wazng ilos¢ kwasu siarkowego otrzymanego w re-
akcji wymiany kationu sodowego na kation wo-
doru miareczkowa¢ 0,IN KOH wobec czerwieni
metylowej do zoétego zabarwienia.

Zawarto$¢ siarczanu sodowego obliczyé w pro-
centach wg wzoru

V 1 0,01611 - 100
m.

X =

w ktorym:
V — objetos¢ scisle 0,1N roztworu wo-
dorotlenku potasowego zuzytego do
miareczkowania, cm3

m — odwazka badanego siarczanu sodo-
wego uwodnionego, g,
0,01611 — ilos¢ siarczanu sodowego uwodnio-

nego odpowiadajgca 1 cm3 Scisle
0,1N roztworu wodorotlenku pota-
sowego, g.
Nalezy wykona¢ co najmniej dwa oznaczania
réznigce sie miedzy sobg nie wiecej niz 0,2%.
5.3.2. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie. 60,00 g badanego siarczanu sodowego
uwodnionego rozpusci¢ w 600 cm3 wody i wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517. Badany siar-
czan sodowy uwodniony odpowuada wymaganiom
normy, jezeli masa wysuszonej pozostatoSci me

przekracza:
dla odczynnika cz.d.a. — 3,0 mg,
dla odczynnika cz. — 6,0 mg.
5.3.3. Oznaczanie zawartosci wolnych alkalii

(NaOH) lub wolnych kwasow (H2504)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., 0,1IN roztwor.
b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 0,A1N roztwor.

Wykonanie oznaczania. Okoto 0,4000 ¢
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c) Fenoloftaleina 0,1-procentowy roztwor alko-oznaczanie wg PN-68/C-04527 p. 2.4.3. Badany

holowy.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
siarczanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w
50 cm! wody, doda¢ 2 krople roztworu fenolofta-
leiny. Powstate r6zowe zabarwienie roztworu po-
winno znikng¢ po dodaniu nie wiecej niz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 cm3 0,1N HCi,

dla odczynnika cz. — 0,125 ¢cm3 0,1N HCI.

Jezeli badany roztw6r po dodaniu roztworu fe-
noloftaleiny pozostanie bezbarwny, dodaé¢ roztwo-
ru wodorotlenku sodowego do rézowego zabarwie-
nia. llos¢ zuzytego do miareczkowania roztworu
wodorotlenku sodowego nie powinna przekroczyé:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 cm3

dla odczynnika cz. — 0,1 cml

1cm3 0,AN HCI odpowiada 0,004 g NaOH.

1cm3 0,AN NaOH odpowiada 0,0049 g H2S04.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl")

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badane-

go siarczanu sodowego uwodnionego gatunku
cz.d.a., a 500 g do oznaczania gatunku cz. rozpus-
ci¢c w 35 cm3 wody i wykona¢ oznaczanie wg
PN-68/C-04518 p. 2.4, sposdb A.

Badany siarczan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstata po uptywie
10 min opalizacja nie bedzie intensywniejsza od
opalizacji roztworu pordéwnawczego, przygotowa-
nego réwnocze$nie a zawierajagcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg CI",

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI"
same ilosci odczynnikow.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci fosforandow (P043)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN 68/
C-04503 p. 2.3.2.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
siarczanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w
20 cm3 HD i wykona¢ oznaczanie wg PN-68-
C-04503 p. 2.3.3.

Badany siarczan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate zétte zabar-
wienie po uptywie 10 min nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego,
zawierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnik6w oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg PO43.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci azotu catkowitego

oraz ce

(N+)

5.3.6.1. Aparatura — wg PN-68/C-04527
p. 2.4.1.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory wg PN-68/

C-04527 p. 24.2.

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
siarczanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w
50 cm3wody, doda¢ 1 g stopu Devardy i wykonaé

siarczan sodowy uwodniony odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po uptywie 10 min
z6tobragzowe zabarwienie badanego roztworu nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu
poréwnawczego, zawierajgcego w tej samej obje-
tosci te same ilosci odczynnikow oraz: -

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg N ,

dla odczynnika cz. — 0,06 mg N+.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich

(Pb2)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 10-pro-
centowy.

b) Tioacetamid cz.d.a.,
Swiezo przygotowany.

c) Roztwor wzorcowy przygotowany wg PN-68/
C-06500 i rozcienczony w stosunku 10:990. 1 cm3
rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0.01 mg Pb2h.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badane-
go siarczanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w
40 cm3 wody, doda¢ 1 cm3roztworu wodorotlenku
sodowego i 1 cm3 tioacetamidu.

Badany siarczan sodowy uwodniony odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate zabarwienie
po uptywie 10 min nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu pordwnawczego zawierajg-
cego w tej samej objetosci te same ilosci odczyn-
nikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Pb2+,

dla odczynnika cz.  — 0,1 mg Pb2r.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

roztwdr 2-procentowy

5.3.8.1. Aparatura, przyrzady i materialy — wg
PN-75/C-04521/02 p. 3.

5.3.8.2. Odczynniki i rotwory — wg PN-75/
C-04521/02 p. 4. Amoniak cz.d.a.,, 25-procentowy
roztwor.

5.3.8.3. Przygotowanie  krzywej  wzorcowej.
Przygotowa¢ roztwory wzorcowe zawierajgce w
50 cm3: 0,002; 0,005; 0,01, 0,02; 0,03; 0,04
i 0,05 mg Fe.

Kazdy z tych roztworow przenie$¢ iloSciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 Do roztwo-
réw doda¢ 0,2 cm3roztworu kwasu solnego i 5 cm3
roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy.

Po 3 min doda¢ roztworu amoniaku do uzyska-
nia pH okoto 4 (wobec papierka uniwersalnego),
10 cm3 roztworu kwasu cytrynowego, 5 cm3 roz-
tworu 2,2'-dwupirydylu, dopetni¢ objetos¢ wodg
do kreski i dokladnie wymieszac.

Po 30 min przela¢ roztwdér do kuwety o grubosci
warstwy pochtaniajacej 1cm i zmierzyé absorban-
cje przy dtugosci fali 522 run.

Z otrzymanych wynikéw sporzadzi¢ krzywa
wzorcowg, odktadajac na osi rzednych wartosci



4 liN-78/6191-38

absorbancji, a na osi odcietych zawartosci zelaza
w miligramach. Jako odnos$nik stosowaé roztwar
2,2'-dwupirydyiu.

5.3.84. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
siarczanu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w
20 cm! wody i dalej postepowac wg PN-75/

C-7521/02 p.7.
dotrzymanych danych, postugujac sie krzywg

roztwdr kontrolny zawieiajagcy w tej samej obje-
tosci 1 cm3 roztworu zawierajgcego jony Mg21l,
te same ilosci roztworu buforowego i mieszaniny
wskaznika.

Zawarto$¢ sumy wapnia i magnezu (w przeli-
czeniu na Mg22) (X2 obliczy¢ w procentach wg
wzoru

(V — V,) »0,0002432 « 100

X2 =
wzorcowg, odczytaé zawarto$é zelaza. m
Zawarto$¢ zelaza (Xx) obliczyé w procentach . .
w Ktorym:
wg wzord V  — objetos¢ scisle 0,0IM roztworu wer-
w1 i00 tn senianu dwusodowego, zuzytego do
m, « 1000 m, « 10 zmiareczkowania badanego roztwo-
Ktd ] ru, cm3
W Ktorym: L . V2 — objetos¢ scisle 0,01M roztworu wer -
m — zawartosc_ zelaza odczytana z krzywej senianu dwusodowego, zuzytego do
N Wzorgowej, mg, ) zmiareczkowania kontrolnego roz-
?77ii — odwazka badanego siarczanu sodowego
dni tworu, cm3,
uwodnionego, g. 0,0002432 — ilo$¢ magnezu odpowiadajgca 1cm3
W przypadku wizualnego oznaczania do roztwo- $cisle 0,01M roztworu wersenianu
ru poréwnawczego dodac: dwusodowego, g,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe3’, m — odwazka badanego siarczanu sodo-
dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe3 . wego uwodnionego, g.
53.9. Oznaczanie wapnia i magnezu (Mg21 5:3.10. Oznaczanie zawartosci arsenu (As31)
i Ca2+) .5.3.10.1. Aparatura i przyrzagdy — wg PN-75/
5.3.9.1. Odczynniki i roztwory C-04511 p. 2.2

a) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwér 0,01M
przygotowany wg PN-68/C-04950.

b) Roztwdr buforowy o pH 9,5
wany wg PN-68/C-04950.

c) Czern erioehromowa T mieszanina wskaznika
przygotowana wg PN-38/C-04950.

d) Roztwdr wzorcowy zawierajagcy jony Mg2
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w
stosunku 1:90 1 cm’ rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,1 mg Mg21.

10,0 przygoto-

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 2,5000 g bada-
nego siarczanu sodowego uwodnionego rozpuscicé
w 100 cm3wody, dodaé¢ 1 cm3roztworu zawierajg-
cego 0,1 rng Mg2;, 5 cm3 roztworu buforowego,
0,1 mg mieszaniny wskaznika i miareczkowaé
z mikrobiurety roztworem wersenianiu dwusodo-
wego do przejscia fioletowego zabarwienia roz-
tworu w niebieskie. Rdwnoczesnie zmiareczkowaé

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04511 p. 23.

5.3.10.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzy-
wej wzorcowej — wg PN-75/C-04511 p. 25.

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. 10,00 g bada-
nego siarczanu, sodowego uwodnionego do ozna-
czania gatunku cz.d.a.,, a 5,00 g do oznaczania ga-
tunku cz. rozpuscic w 40 c¢cm3 wody i wykona¢
oznaczanie wg PN-75/C-04511 p. 26.

W przypadku wizualnego oznaczania do, roztwo-
ru poréwnawczego dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg As3t.
dla odczynnika cz — 0,015 mg As3 .

Dopuszcza sie oznaczanie zawartosci arsenu wg
Farmakopei Polskiej IV, tom I, str. 75 metoda II.

Dopuszcza sie oznaczanie kationdw metodg spek-
trograficzna.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

Przedsiehior-
Odczynniki Che-

1 Instytucja opracowujaca norme

stwo Przemystowo-Handlowe Polskie
miczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-59/C-80265

a) znowelizowano metody oznaczania zawarto$ci pro-

centowej fosforanéw, metali ciezkich, zelaza, wapnia,
magnezu i arsenu,
b) wyeliminowano oznaczanie zawarto$ci strat przy

suszeniu.
Dotychczas obowigzujgca PN-59/C-80265 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 pazdziernika 1978 r.

3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
nia i przygotowywania probek
PN-68/C-04503 Analiza chemiczna.

Wytyczne pobiera-

Oznaczanie matych

zawartosci fosforanow w bezbarwnych roztworach
metoda kolorymetryczng
PN-75/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych

zawartos$ci arsenu

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci chlorkébw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczna

PN-75/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci zelaza

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna.
0g6lnego metodg destylacyjna

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna.
metody oznaczania zawartosci
sktadnika

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna.

Oznaczanie azotu

Kompleksometryczne
kationu gtéwnego

Przygotowanie od-

czynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztworéw
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek,
przygotowanie S$redniej prdébki laboratoryjnej

4. Dokumenty miedzynarodowe. Norma jest wdroze-
niem

RWPG PC 4880-75 PeaKTMBbi. Harpun cepHOKHC/ibiw KpuCTa-
1TUIHMeCKUH
5. Symbol wg SWW:
cz.d.a. 1331-11,
cz. 1331-42



