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NORMA BRANZOWA BN-76 

BARWNIKI 6016-09 
I Zasadowy dwu siarczan , 

PIGMENTY ołowiawy 
Zamiast 

BN -66/6016-09 

l. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest zasadowy dwusiarczan 
ołowiawy o wzorze 2PbS04 • Pb(OHh, mający za­
stosowanie w produkcji wyrobów lakierowych 
przeci wrdzewnych. 

2. OZNACZENIE 

ZASADOWY DWUSIARCZAN OŁOWIAWY 
BN -76/6016-09 

3. WYMAGANIA I BADANIA 

3.1. Zestawienie wymagań i metod Iładań 

Wymagania' ) 

a) Wyglą d 

b) Siarczanu oł0'wia-

wego jako PbS04, Ofo 
c) Ołowju w pr,zelicze;­

niu na PbO, Ofo, 
co najmn ie j 

d) Substancji r0'ZpUSZ­
~lnych w wodzie, 
Ofo. najwyżej 

e) Substancji nieroz-
puszczalnych 
w octanie am,ono-
wym, % , najwyżej 

f) Liczba olejowa 
g) Wilgotnoś ć, Ofo, naj­

wyżej 

h ) PozostaIość na sici e 
G boku oczk a kwa­
dratowego 0,063 mm, 
Ofo, najwyżej 

i) Bi<1 1 0ść , Ofo, co na j­
;mniej 

Metody 
badań wg 

zgodnie z 3.5 

67- 76 3.6 

' 75 

0,5 

0,7 
8 -7- 20 

1,0 , 

0,5 

75 

5,0 -:- 6,7 

3.7 
PN-71/C-0440l 
p . 2.6.5 
z naważki 5 g 

3.8 
P N -71/C-0440 1 

PN -71 /C-04401 

P N- 71 /C-04401 
p. 2,4,3 
z naważk i 10 g 
PN - 70/C-04425 
p . 2.3.2 

PN-71 /C -04401 

k ) pH \I!yciągu WOd-

1 

!lego 

--~--------~------------

' ) Wartośc i li czbo,we wynikó w a n aliz 
zg od n ie z P N-70/N-02120. 

należy zaokrąglić 

Grupa katalogowa X-t& . 
3.2. Program badań. Ustala się dwa rodzaje 

badań : badania pełne oraz badania niepełne. 

Badanie pełne polega na sprawdzeniu zgodności 
z wszystkimi wymaganiami wymienionymi w 3.1. 

Badanie niepełne polega na sprawdzeniu zgod­
ności z wymaganiami dotyczącymi: 

a) substancji rozpuszcżalnych w wodzie, 
b) substancji nierozpuszczalnych w ' octani.e 

amonowym, 
c) wilgotności, 

d) pozostałości po przesiewie, 
e) pH wyciągu wodnego. 

, Badania pełne ' należy wY,konać ' w przypadku 
badań rozjemczych, przy kontroli okresowej, 
która powinna być wykonana raz na kwartał, oraz 
przy każdej zmianie technologi~. '. 

Badaniom niepełnym nale~y poddać każ<!.l\ 
partię zasadowegą dwusiarczanu ołowiawego. , . '-, 

3.3. Wielkośf partii.: Partię stanowi zasadowY' 
dwusian;:zanołowiawy o masie nie przekrac~ają.,. 
cej 5000 kg, przedstawiony jednorazowo do od,.,. 
bioru przez producenta. 

3.4. Pobieranie próbek i przyg~towanie średniej 
próbki laboratoryjnej - zgodnie z PN-75/C-04400, 
Masa średniej próbki laboratoryjnej powinna wy_ 
nosić 500 g. 

3.5. Określenie wyglądu przeprowadza się nie­
uzbro jonym okiem na wybranym losowo CQ 

5 opakowaniu. Przy wysyłce do 5 opakowań na-o 
l eży sprawdzić wygląd siarczanu w każdym opa ... 
kowaniu. Zasadowy dwusiarczan ołowiawy po.­
winien mieć postać miałkiego, białego proszku. 
D opuszcza się odcień krem owy. Proszek ten nle 
powinien zawierać zanieczyszczeń m echanicznych, 
a występujące grudki p owinny dać si ę rozetrz~ć 

w palcach. 
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3.6. Oznaczanie zawartości siarczanu ołowiawe­

go jako PbS04 

3.6.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszcze­
hiu wodorotlenku ołowiawego w kwasie octo­
wym , zmniejszeniu rozpuszczalności .osadu siar ­
czanu ołowiawego przez dodanie alkoholu etylo­
wego, a następnie odsączeniu i wysuszeniu tego 
osadu. 

3.6.2. Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol etylowy cz.d .a., roztwór 96-procen­

'towy i 25-procentowy. 
b) Jodek potasowy cz.d.a., roztwór 5-procento­

wy. 
c) Kwas octowy cz.d.a., roztwory lO-procento­

wy i l-procentowy. 

3.6.3. Wykonanie oznaczania. Około 1 g bada­
nej próbki odważonej z dokładnością do 0,0002 g, 
uprzednio wysuszonej do stałej masy w tempera­
turze 100 -7- 105°C, umieścić w zlewce pojem­
hOści 250 cm3 i zadać 30 cm3 ID-procentowego 
toztworu kwasu octowego. Zawartość zlewki pod­
grzać do wrzenia i utrzymać w tym stanie 10 min, 
l><> czym oziębić, dodać 15 cm3 96-procentowego 
roztworu alkoholu etylowego i pozostawić na 
2 godz. Następnie zawartość zlewki przesączyć 

przez uprzednio wysuszony w 100 -7- 105°C i zwa­
żony z dokładnością do 0,0002 g tygiel Schotta 
G4. Osad przemywać 25~procentowym roztworem 
alkoholu etylowego z dodatkiem l-procentowego 
·roztworu kwasu octowego aż do zaniku reakcji na 
ołów w przesączu (sprawdzić jodkiem potasowym). 
Następnie osad przemyć dwoma ·porcjami po 10 cm3 

96-procentowego alkoholu etylowego. Tygiel Wrarl 
:z zawartością wysuszyć w temperaturze 100-7-
-105°C do stałej masy, pozos:tawić do ostyglnię­

da w eksykatorze i zważyć. Zawartość siarczanu 
ołowiawego (Xl) obliczyć w procentach wg wzoru 

m, ·100 
X, = .- -- - X 3 

m 
w którym: 

ml - masa osadu, g, 
m - odważka badanej próbki, g, 

X 3 - zawartość substancji nierozpuszczalnych 
w octanie amonowym oznaczona wg 
3.8, 0/0. 

3.6.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
ilrytmetyczną wyników co najmniej dwóch ozna­
(:zań różniących się między sobą nie więcej niż 

'0 0,2°/0. 
3.7. Oznaczanie zawartości ołowiu w przelicze­

:niu na PbO 

3.7.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszcza­
tniu próbki w octanie amonowym, wytrąceniu 

'ołowiu w postaci chromianu, rozpuszczeniu odsą­
'Czonego chromianu w chlorku sodowym i zmia­
:reczkowaniu tiosiarczanem. 

3.7.2. Odczynniki i roztwory 
a) Dwuchromian potasowy cz.d.a., roztwór 

ID-procentowy. 
b) J odek potasowy cz.d.a. 
c) Kwas solny cz.d .a ., r oztwór 1 + 1. 
d) Mieszanina chlorku sodowego cz.d.a. i kwasu 

solnego cz.d.a., przygotowana przez zmieszanie 
100 cm3 nasyconego roztworu chloiTku sodowego 
i 30 cm 3 roztworu l + l kwasu solnego. 

e) Mieszanina octanu sodowego cZ.d.a. i kwasu 
octowego cz.d.a., przygotowana przez zmieszanie 
100 cm3 nasyconego roztwoiTU octanu sodowego 
w 5-procentowym roztworze kwasu octowego 
i 20 cm3 kwasu octowego roztwór 1 + 2. 

f) Octan amonowy cz.d.a., roztwór nasycony. 
g) Skrobia, roztwór l-procentowy, świeżo przy­

gotowany. 
h) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwór 0,1 N. 

3.7.3. Wykonanie oznaczania. Około 10 g bada­
nej próbld odważonej z dokładnością do 0,0002 g, 
uprzednio wysuswnej do stałej masy w tempera­
turze 100 -7- 105°C, umieścić w zlewce pojemności' 

400 cm3 i dodać 200 cms gorącego nasyconego rOz­
tworu octanu amonowego. Następnie zawartość 

zlewki og,rzać aż do rOZipuszczenia próbki, po czym 
roztwór przesączyć pr,zez średni sączek do kolby 
pomi,arowej pojemności 1 dm3• 

Osad na sączku przemyć gorącą wodą aż do za­
niku reakcji na ołów. 
Zawartość kolby po ostudzeniu dopełnić wodą 

do kreski, starannie wymieszać, a nas,tępme po­
brać 25 cms roztworu i przenieść do zlewki po .... 
jemności 400 cm3• Roztwór dopełnić wodą do 
150 cm3, ogrzać do temperatury około 80 °C i do­
dać 5 cm3 ID-procentowego roztworu dwuchro­
mianu pota,sowego. Roztwór utrzymywać w stanie 
wlrzenia przez kilka minut, a następnie odstawić 
na pół godziny, po czym roztwór przesączyć przez 
twardy sączek. Osad przemyć mieszaniną octanu 
sodowego z kwasem octowym, aż do zaniku reak­
cji na chromiany. Następnie osad rozpuścić na 
sączku w 100 cm3 roztworu chlorku sodowego 
w kwasie solnym. Przesącz zebiTać w kolbie stoż­
~owej pojemności 500 cm3. Sączek przemyć kilka­
krotnie gorącą wodą. Po ostudzeniu zawa1l'tości 

kolby dopełnić ją wodą do 300 cm3, dodać l -7- 2 g 
jodku potasowego, kolbę przykryć szkiełkiem ze­
garkowym i odstawić w zaciemnione miejsce na 
10 min. Następnie wydzielony jod zmiareczko­
wać 0,1 N roztworem tiosiarczanu sodowego do 
jasnozielonej barwy bez niebieskiego odcienia, 
dodając pod koniec miareczkowania kilka cm3 

roztworu skrobi. 
Zawa,rtość ołowiu (X2 ) w przeliczeniu na PbQ 

obliczyć w procentach wg wzoru 

XI = _V_·...:..o-'-',0'-0_74_4::..:1_·...:..1::....0..::..00"--· ..::..1 0.:.,:0_ 

25· m 



BN-76/6016-09 3 

w którym: 
V - obj ętość 0,1 N roztworu tiosiarcza­

nu sodowego zużytego do miarecz­
kowania , cm\ 

0,007441 - ilość tlenku ołowiawego PbO od-I 
powiadająca l cm 3, 0,1 N tiosiar­
czanu sodowego, g, 

m - masa zasadowego dwusiarczanu 
ołowiawego, g. 

3.7.4. Wynik. Za wyn ik przyjąć średn ią arytme­
tyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań 

różniących się od siebie nie więcej niż o 0,2°/0. 

3.8. Oznaczanie zawartości substancji nieroz­
puszczalnych w octanie amonowym . 

3.8.1. Odczynniki i roztwory 

a) Jodek postasowy cz.da., roztwór 5-procen­
towy. 

b) Kwas octowy cz.d.a., roztwór 80-procentowy 
i l-procentowy. 

c) Octan amonowy cz.d.a., roztwór nasycony. 

3.8.2. Wykonanie oznaczania. Około 2 g bada­
nej próbki zważonej z dokładnością do 0,0002 g, 
uprzednio wysuszonej do stałej masy w tempera­
turze 100 -;- 105°C, umieścić w zlewce pojemności 
250 cm3 i dodać 20 cm3 nasyconego roztworu 
octanu amonowego z dodatkiem kilkunastu kropel 
30-procentowego roztworu kwasu octowego. Za­
wartość zlewki gotować przez 10 min aż do roz­
puszczenia próbki. W przypadku gdy to nie na­
stąpi, wlać ponownie 20 cm3 roztworu octanu 
amonowego i gotować przez 10 min. Następni.e 

roztwór ostudzić i pr.zesączyć przez tygiel Schotta 
G4, uprzednio wysuszony w 100 -;- 105°C i zwa­
żony z dokładnością do 0,0002 g. Osad w tyglu 
przemyć l-procentowym roztworem kwasu octo­
wego aż do zaniku reakcji na ołów w przesączu 
(sprawdzić jodkiem potasowym). Następnie tygiel 
wysuszyć w temperaturze 100 -;- 105°C do stałej 
masy, pozostawić do ostygnięcia w eksykatorze 
i zważyć. 

Zawartość substancj i nierozpuszczalnych 
w octanie amonowym (X3) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

X a = 
11/ , • 100 

w którym: 

mI - masa osadu, g, 
m - masa zasadowego dwusiarczan u ołowia­

wego, g. 

3.8.3. Wynik. Za wynik należy przYJąc średnią 
arytmetyczną wyników co najmniej dwóch ozna­
czań nie różniących się więcej niż o 5010 wyniku 
m niejszego. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Zasadowy dwusiarczan ołowia­

wy należy pakować w czterowarstwowe worki 
papierowe z przekładką bitumiczną, zgodne 
z PN-70/P-79005. Worki powinny być otwarte, 
klejone lub szyte o wymiarach zgodnych z PN-68/ 
0-79027, pojemności 50 kg. Po uzgodnieniu z od­
biorcą dopuszcza się inny rodzaj opakowania, nie 
gorszy jednak niż wyżej wymieniony i zgodny 
z odpowiednim szeregiem wymiarowym opako­
wań. 

Na każdym opakowaniu powinien być umiesz-
czony napis, zawierający co najmniej 

a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie wg 2, 
c) numer partii, 
d) masę brutto i netto, 
e) napis Ostrożnie środek szkodliwy - chronić 

drogi oddechowe i pokarmowe; napis ostrzegaw­
czy powinien być wykonany czerwonymi literami 
na białym tle, dwukrotnie większy niż inne na­
pisy, zgodnie z PN-67/0-79252. 

4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. 

W pr.zypadku stosowania paletyzacji jednostki 
ładunkowe należy fQrmować na paletach o wymia­
rach 800 X 1200 mm. Ładunek na palecie powinien 
być zabezpieczony przed przesunięciem się i de­
formacją· 

4.3. Przechowywanie. Zasadowy dwusiarczan 
ołowiawy należy przechowywać w pomieszcze­
niach suchych i krytych, z dala od ś,rooków 

żywnościowych. 

4.4. Transport. Zasadowy dwusiarczan ołowia­

wy należy przewozić krytymi środkami transpor­
tu zgodnie z odpowiednimi przepisami. Worki na­
leży układać ściśle obok siebie na całej powierzchni 
środka transportu, a ewentualne luki zabezpieczyć 
materiałem wyściółkowym lub w inny sposób, 
tak aby ładunek tworzył zwa.rłą całość zabezpie­
czoną przed przesuwaniem i we:ajemnym uszko­
dzeniem. Wystające wewnątrz środka transpor­
tu śruby, haki, gwoździe i inne ostre części po­
winny być usunięte lub zabe:zpieczone tak, aby 
n~e uszkodziły opakowań w czasie transportu. 

KONliEC 

Informacje dodatkowe 



4 Informacje d odatko,we do BN-76/6016-09 

INFORMACJE DODA'I1KOWE 

1. Instytucja opracowująca normc; - POLIFARB Zło-
ty Stok Zakłady Górniczo-Chemiczne w Złotym Stoku. 

2. Istotne zmiany :w stosunku do BN-66/6016-09 
a) wprowadzono podlliał badat'J na pełne i niepe~ne , 

b) zmieniono wartość parametru: substancje nieroz­
puszczalne w octanie amonowym, 

e) zm~e[1ion() metodę o!2:.nac:zania białości, 

d) wyelimill1owano następujące parametry: masę właś­
c,iwą, pozosltałość na sicie o boku oczka kwadratowego 
0,04 mm, intensyiwność barwy, masę nasypową . 

3. Normy i dokumenty związane 
PN-75/C-04400 Pigmenty. Pobieran ie 

pr6-bek 
przygotowanie 

PN-68/0 -79027 Opakowania transp ortowe. Wm'ki papie­
r owe, S zereg i wymiarowe 

PN-67/0-792S,2 P rodukty w opakowaniach transporto_ 
.wych. Z'nakii i ZIl1akowanie. Wymagania podstawowe 

PN-70/P-79005 Opakowania t ransportorwe. Worki papie­
rowe 

Pozostałe nmmy związane podano w tablicy. 
Przepisy o przewozie koleją materiałów i przedmio­

tów niebez1pieeznych z d nia 15 września 1968 r. (Dz. T . 
i Z. K. nr 20 pnz. 84 z 1968 r .). 

Rozporządzenie Ministrów K omunikacji Spraw 
Wewnętrznych z dnia 27 list,opada 1971 r. w sprawie 
bezpieczeństwa r u chu przy przewozie materiałów nie­
bczpiecZll1ych na d rogach publicznych (Dz. U . PRL nr 35 
porz. 310 z dnia 17 grudnia 1971 r .). 

Specjalne warunk,i przewozu towarów niebezpi,ecznych 
w międzynarodnwej k omunikacji towarowej. Załącznik 4 
do umnwy SMGS (Dz. T. i Z. K. nr 7 poz. 35 z 1966 r.) . 

R egulamin międzynarodowy dla przewo,zu koleją to­
warów niebezpliec,znych - RID. Załąc~nik 1 do konwencii 
eIM (Dz. U. PRL nr 21 poz. 137 z dnia 29 czerwca 
1968 r.) 

4. Autor projektu normy - mgr inż. Al1Jdezej Król -
POLIF ARB, Złoty Stok. 
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