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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kwasny siarczan so-
dowy stosowany jako odczynnik chemiczny.

Kwasny siarczan sodowy ma:

a) wzor chemiczny NaHSO, - H,O,

b) mase czgsteczkowsy 138,08.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtow-
nvch skladnikéw i zanieczyszczen w normie usta-
lono trzy gatunki kwasnego siarczanu sodowego
oznaczone:

ch.cz. — chemicznie czystly,
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ — czysty.

2.2, Przyklad oznaczenia kwasnego siarczanu
sodowego chemicznie czystego:

KWASNY SIARCZAN SODOWY ch.cz. — BN-T77/6191-27

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Kwasny siarczan so-
dowy powinien mie¢ posta¢ bezbarwnych, prze-

vroczystych krysztalow latwo rozpuszczalnych
w wodzie.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
tabl. 1.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Kwasny siarczan sodowy nalezy pakowac, prze-
chowywa¢ 1 transportowaé¢ zgodnie z PN-70
C-80001.

Rodzaj opakowania: sloiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego, z polietylenowa lub innag
chemicznie odporng uszczelkg lub podkiadkyg tek-
turowa chroniong folig polietylenowyg lub folig
z innego tworzywa sztucznego.

Tablica 1
Gatunki
Wymagania . ;
| ch. cz. | cz.d.a. | CZ.
| | |

a) Zawarto$¢ kwasnego siarczanu sodowego NaHSO, - H,O, % - 99101 98,5—101,5 98,0-—102
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %, nie wigcej niz 0,003 0,005 g 0,01
¢) Krzemianow (Siog—), %, nie wiecej niz , 0,01 0,02 0,04
d) Azotanow (NO:;_)’ /0, nie wiecej niz 0,0005 | 0,001 0,002
e) Chlorkow (Cl), %, nie wiecej niz . 0,001 E 0,001 0,002
f) Fosforanow (PO 3"), /o, nie wiecej niz 0,00025 | 0,0005 0,001
g) Metali ciezkich (Pb2?t), %, nie wigcej niz 0,00025 0,0005 0,001
h) Zelaza (Fe3t), %, nie wiecej niz 0,0002 r 0,0005 0,001
i) Wapnia (Ca2?t), %, nie wiecej niz 0,001 i 0,0025 0,005
j) Magnezu (Mg2t), %, nie wiecej niz .~ 0,0002 | 0,0004 0,0012
k) Glinu (Al3+), %, nie wiecej niz L 0,0005 - nie normalizuje | nie HOP{11illiZUjO

sie sie
D) Arsenu (As3+), %, nie wiecej niz 0,00002 0,00003 0,001
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Masa opakowan netto: 100, 250, 500, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj 1 wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz wymienione opakowa-
nia i ma wymiary zgodne 2z zasadami systemu
wymiarowego opakowan.

3. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) Oznaczanie zawartosci kwasnego siarczanu
sodowego (3.2a),

b) Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
wodzie (3.2b),

¢) Oznaczanie zawartosci krzemianow (3.2c¢),

d) Oznaczanie zawartosci azotanow (3.2d),

e) Oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2e),

f) Oznaczanie zawartosci fosforanow (3.2f),

g) Oznaczanie zawartos$ci metali ciezkich (3.2g),

h) Oznaczanie zawartosci zelaza (3.2h),

1) Oznaczanie zawartosci wapnia (3.21),

j) Oznaczanie zawarto$ci magnezu (3.2j),

k) Oznaczanie zawartosci glinu (3.2k),

1) Oznaczanie zawartosci arsenu (3.21).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
odezynnika cz.d.a. nalezy stosowa¢ wytyczne wg
PN-70/C-80047. Przy pobieraniu probek odczyn-
nika cz. nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/
C-04500 przyjmujac:

a) wielkos¢ partii 500 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotnej 200 g,

c¢) liczbe probek jednostkowych wg tabl. 2,

d) wielkos¢ probki ogélnej — réwna 1loczy-
nowi wielkosci probki pierwotnej i liczby jed-
nostkowej,

e) wielkos¢ sredniej probki laboratoryjnej
390 g.

Tablica 2

T |
| _ -
Liczba probek §

jednostkowych

Liczba opakowan
jednostkowych w partii |

do 15

16 - 25

26 -+~ 03

64 = 100
powyzej 100

=1

oS e o

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawarto$ci kwasnego siarcza-
nu sodowego (NaHSO, - H,0)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 1N roztwor,

b) Czerwien metylowa — wskaznik, 0,1-pro-
centowy roziwor alkoholowy.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 35,0000 g
badanego kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢

w 30 cm? wody. Roztwor miareczkowa roztwo-
rem wodorotlenku sodowego wobec czerwieni
metylowe]j jako wskaznika.
Zawartos¢ Kkwasnego siarczanu
procentach (X) obliczy¢ wg wzoru
V - 13808 - 100 13,808 - V

sodowego w

X = (1)
m m
w ktorym:

V — objetos¢ Scisle 1N roztworu wodo-
rotlenku sodowego zuzytego do mia-
reczkowania, cm3,

m — odwazka badanego kwasnego siar-
czanu sodowego, g,

0,13808 — ilos¢ kwasnego siarczanu sodowego
odpowiadajgcego 1 cm? scisle 1IN
roztworu wodorotlenku sodowego,

g.
5.3.%2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory. Chlorek baro-
wy cz.d.a., 20-procentowy roztwor.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 40,00 g badane-
80 kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢ w
300 c¢cm?®* wody w zlewce pojemnosci 500 —
600 em?. Zlewke przykryé szkietkiem zegarko-
wym i ogrzewaé¢ przez 1 godz na wrzgcej tazni
wodnej. Nastepnie roztwor przesgezy¢ przez
uprzednio przemyty woda, wysuszony do stalej
masy 1 zwazony =z dokladnoscig do 0,0002 g,
szklany tygiel do saczenia G4. Pozostalos¢ w
tvglu przemy¢ gorgca woda az do zaniku reakcji
na jon siarczanowy (préba z roztworem chlorku
barowego) 1 wysuszy¢ w temperaturze 105 =
110°C do stalej masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X;) ubliczy¢é w procentach wg wzoru

m - 100

Xi: 2)
1 i (

w ktorym: m — masa wysuszonej pozostalosci, g.
5.3.3. Oznaczanie zawartoSci krzemianow (Si0Z")
5.3.3.1. Aparatura
a) Fotokolorymetr =z filtrem o maksymalnej

przepuszcezalnosci w zakresie 795 nm.

b) Kuwety o grubosci warstwy pochlaniajacej

I cm.,
¢) pehametr.

3.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Woda redestylowana.

b) Kwas solny cz.d.a. 1,19 i 4N: przygotowa¢
przez rozcienczenie 330 cm? kwasu solnego 1,18
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 i uzu-
pelni¢ woda do kreski.

¢) Kwas siarkowy cz.d.a. 9N: przygotowac
przez rozcienczenie 250 c¢m? kwasu siarkowego
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1,84 w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm?
i uzupelni¢ wodg do kreski.

d) Kwas borowy cz.d.a., roztwor nasycony w
temperaturze pokojowej (48 g/1000 cm?).

e) Kwas szczawiowy cz.d.a.,, 10-procentowy
roztwor, ‘

f) Kwas fluorowodorowy cz.d.a., 14-procento-
wy roztwor,

g) Molibdenian sodowy lub amonowy cz.d.a.,
14-procentowy roztwor, przygotowany w zlewce
polietylenowej w temperaturze 500°C. Po ochlo-
dzeniu roztwor przesaczy¢ i uzupelni¢ wodg.

h) Dwutlenek  krzemu cz.d.a.,, wyprazony
uprzednio w ciggu 1 h w temperaturze 1000°C

ostudzony w eksykatorze nad pieciotlenkiem
fosforu.

1) Roztwor wzorcowy zawierajacy dwutlenek
krzemu przygotowany w nastepujacy Sposoéb:
1,0000 g wyprazonego dwutlenku krzemu rozpu-
scic 20 em? roztworu lugu sodowego 27-procen-
towego w zlewce polietylenowej na tazni wod-
nej, calos¢ przeniest ilosciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 1000 cm?, dopeilni¢ wodag do
kreski i dobrze wymieszac¢.

1 cm? otrzymanego roztworu podstawowego
zawiera 1 mg SiO..

Roztwoér roboczy przygotowa¢ przez rozcien-
czenie roztworu podstawowego w  stosunku
10:990. 1 cm?® otrzymanego roztworu zawiera
0,01 mg SiOs.

j) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwoér alko-
holowy.

k) Mieszanina redukujgca przygotowana w na-
stepujacy spos6b: rozpusci¢ 7,0 g bezwodnego
siarczynu sodowego cz.d.a. w 50 cm? wody.

Nastepnie doda¢ 1,5 g kwasu l-amino, 2-naf-
tolo-4-sulfonowego i rozpusci¢ mieszajagc (Roz-
twor I). Rozpusci¢ 9,0 g pirosiarczynu sodowego
bezwodnego cz.d.a. w 90,0 cm? wody (Roztwor II).

Zmiesza¢ roztwoér I i Il i przesgczy¢ do ozie-
bionej butelki. Roztwér ten mozna przechowy-
wat¢ w okresie 2 =~ 3 tygodni.

5.3.3.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. W
zlewkach z polietylenu przygotowac¢ roztwory ro-
bocze zawierajgce: 0,01, 0,02, 0,05, 0,075 i 0,1 mg
Si0,. Doda¢ 0,5 c¢cm? kwasu fluorowcdorowego,
wymieszac i ogrza¢ w ciggu 5 min na tazni wod-
nej. Zawartos¢ zlewki rozcienczy¢ wodg do 25 cm?,
doda¢ 4 cm? roztworu kwasu solnego 4N, 20 cm?
roztworu kwasu borowego i 10 ecm? roztworu mo-
libdenianu sodowego, wymiesza¢ i pozostawi¢ na
10 min. Nastepnie sprawdzi¢ pH roztworu, ktore
powinno wynosic 1,1 £0,1. Doda¢ mieszajac 5 c¢cm?
kwasu szczawiowego, pozostawi¢ na 5 min i prze-
nies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemno-
sci 100 em?. Doda¢ nastepnie 2 cm? mieszaniny

redukujacej wg 5.3.3.2k), wuzupelni¢ wodg do
kreski i dobrze wymiesza¢. Po 10 min przelac
roztwor do kuwety i mierzy¢ absorbancje przy
dlugosci fali 765 +— 795 nm, stosujgc jako od-
nosnik roztwér kontrolny. Z otrzymanych wyni-
kow sporzadzi¢ krzywg wzorcows, odkladajac na
osi rzednych wartosci absorbancji, a na osi od-
cietych zawartosci SiO, w miligramach.

5.3.3.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane-
go kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢ w
kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm3 w wodzie
redestylowanej, rozcienczy¢ wodg do kreski i do-
brze wymieszac.

Pobra¢ 20 cm? (0,2 g) roztworu, przenies¢ do
zlewki polietylenowej, doda¢ 0,1 cm? fenolofta-
leiny 1 zobojetni¢c kwasem solnym 4N, dodac
05 cm? kwasu fluorowodorowego, wymieszac,
ogrza¢ na lazni wodnej w ciggu 5 min i dalej

postepowac  jak przy przygotowaniu Kkrzywej
wzorcowei. Rownoczesnie przygotowac roztwor
kontrolny. Zmierzy¢ absorbancje niebieskiego

roztworu po uplywie 10 min, stosujac kuwety
o grubosci warstwy pochtaniajacej 1 cm, przy
dtugosci fali 765 = 795 nm, nastawiajgc zero fo-
tokolorymetru na roéwnoczesnie przygotowany
roztwor kontrolny.

Wszystkie operacje powinny by¢ wykonane w
naczyniach polietylenowych.

Szklo (naczynia i butelki) nalezy my¢ goracs
mieszaning chromowsa i dobrze pluka¢ woda re-
destylowana.

Stezenie SiO., w badanej probie
z krzywej wzorcowej w miligramach.

Zawartos¢ SiO; (X)) w badanym kwasnym
siarczanie sodowym obliczy¢ wg wzoru

odczytac

m - 100 - 100 m
X, = — e R (3
ni, - 20 - 1000 my + 2
w ktorym:
m — stezenie SiOs odczytane z krzywej wzor-
cowej, mg,
my; — odwazka badanego kwasnego slarczanu

sodowego, g.
W przypadku wizualnego oznaczania do roz-
tworu kontrolnego dodac:

dla odezynnika cz.d.a. — 0,04 mg SiOZ ™,

dla ‘odezynnika cz. — 0,08 mg SiO?2 .

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci azotanow (NO; )

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68’
C-045009.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane-
go kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢c w wo-
dzie i dopelni¢ objetos¢ woda do 10 cm?.

Dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-68/C-04509.

Badany kwasny siarczan sodowy odpowiada
wymaganioni normy, jezeli powstale' niebieskie
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zabarwienie badanego roztworu po uplywie 5 min
nie bedzie slabsze niz zabarwienie roztworu po-
roOownawczego przygotowanego rownoczesnie 1 za-
wierajacego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,005 mg NO,,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg NO;,
— 0,02 mg NO; .

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl™)

dla odczynnika cz.

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane-
go kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢c w
20 ecm? wody. Roztwor zobojetni¢ roztworem amo-
niaku 1 nastepnie doda¢ 4 cm? roztworu kwasu
azotowego i 1 ¢m?® roztworu azotanu srebra.

Dalej wykonywa¢ oznaczanie wg PN-638/
C-04518, Sposob A.

Badany kwasny siarczan sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli opalizacja powstala
w badanym roztworze po uplywie 10 min nie
oedzie intensywniejsza od opalizacji roztworu
porownawczego przygotowanego rownoczesnie,
a zawierajgcego w tej samej objetosci te same
:losci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Cl |

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Cl

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Cl.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci fosforanow (PO3™)

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

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢c w 5 cm?
wody. Roztwor zobojetni¢ roztworem amoniaku,
dopeini¢ objetos¢ wodg do 15 ¢m3,

Dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-68/C-04503
p. 2.3.3.

Badany kwasny siarczan sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zétte zabarwienie ba-
danego roztworu po uplywie 10 min nie bedzie
intensywniejsze niz zabarwienie roztworu po-
rownawczego przygotowanego roéwnoczesnie, a za-
wierajagcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,0125 mg PO},
dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg PO3,
dla odczynnika cz. — 0,056 mg PO3~,
3.3.7. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich

{Pb3*)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 10-pro~entowy
r0zZIWOr.

b) Kwas octowy cz.d.a., 10-procentowy roztwor.

¢) Winian sodowo-potasowy cz.d.a., 20-procen-
towy roztwor.

d) Tioacetamid cz.d.a., 2-procentowy roztwor.

¢j Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Pb*t
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:990. 1 em? rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb2",

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badane-
¢o kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢é w
10 em? wody, zobojetni¢ roztworem wodorotlen-
ku sodowego (okolo 9 cm?®). Do roztworu dodaé
1 em3 kwasu octowego, 1 e¢cm? winianu sodowo- .
-potasowego, 5 cm? wodorotlenku sodowego oraz
1 ecm? roztworu tioacetamidu. Objetos¢ roztworu
uzupeini¢ wodg do 25 cm?.

Badany , kwasny siarczan sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale po 10 min
zabarwienie roztworu badanegc nic bedzie inten-
sywniejsze od zabarwienia roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego réwnoczesrie, 2 zawierajg-
cego te same ilosci odczynnikoéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Pb2",

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Pb*",

dla odczynnika cz. —- 0,04 mg Pb2™",

5.3.8. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe3™)

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

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521/02 p. 4.

Amoniak cz.d.a. 25-procentowy roztwor.

5.3.8.3. Przygotowanie krzywej
Przygotowa¢ roztwory wzorcowe zawierajace w
50 ¢md: 0,002, 0,005, 0,01, 0,02, 0,03, 0,04
1 0,05 mg Fe.

Kazdy z tych roztwordéw przenies¢ ilosciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 c¢m?. Do
roztworow doda¢ 0,2 em?® roztworu kwasu sol-
nego 1 5 cm? roztworu chlorowodorku hydroksy-
loaminy.

WZOrcowej.

Po 3 min doda¢ roztworu amoniaku do uzy-
ckania pH okolo 4 (wobec papierka uniwersal-
nego), 10 ecm3 roztworu kwasu cytrynowego, 5 cm?
roztworu 2,2’-dwupirydylu, dopelni¢ objeto$¢ wo-
da do kreski i dokladnie wymieszac.

Po 30 min przela¢ roztwér do kuwety o gru-
bosci warstwy pochlaniajgcej 1 cm i mierzyé
absorbancje przy dlugosci fali 522 nm.

Z otrzymanych wynikéw sporzadzi¢ krzywg
wzorcowa odkladajac na osi rzednych wartosci
absorbancji, a na osi odcietych zawartosci ze-
laza w miligramach.

Jako odno$nik stosowaé¢ roztwor 2,2-dwupi-
rvdylu.

5.3.8.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢ w 20 cm?3
wody, zobojetni¢ roztworem amoniaku i dalej
postepowa¢ wg PN-75/C-04521/02 p. 7. Z otrzy-
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manych danych, poslugujgc sie krzywag wzorco-
wa, odczyta¢ zawartosc zelaza.

Zawarto$¢ zelaza (X3) obliczy¢ w procentach
wg WZOoru
m - 100 m

Xy = s 1)
m, - 1000 m, - 10-
W ktorym:
m — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcov.ej, mg,
m; — odwazka badanego kwasnego siarczanu

sodowego, g.
W przypadku wizualnego oznaczania do roz-
fworu porownawczego dodac:
dla odczynnika ch.cz. — 0,002 mg Fe3™,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe3",
dla odczynnika cz. — 0,01 mg Fe?™.
5.3.9. Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca2")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., 10-procentowy roztwor.

b) Papierki lakmusowe.

¢) Mureksyd (s6] amonowa kwasu purpurowe-
20), 0,05-procentowy roztwoér, trwaly dwie doby.

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ca2’,
nrzygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
wodg w stosunku 10:990. 1 e¢m?® rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Ca?".

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 1N roztwor.

3.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badane-
go kwasnego siarczanu sodowego rozpuscié w
50 em?® wody, zobojetni¢ roztworem amoniaku wo-
sec papierka lakmusowego i1 uzupelni¢ objetoseé
wodg do 100 cmb3.

5 cm? otrzymanego roztworu (0,1 g badanego

preparatu) przenie$¢ do kolby pojemnosci 25 c¢ms3,
uzupelni¢ objetos¢ woda do 8 c¢m?3, doda¢ 1 c¢m?3
roztworu wodorotlenku sodowego, 1 cm?
tworu mureksydu i calos¢ wymieszac.
- Badany kwasny siarczan sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstaly po uplywie
2 min, obserwowany w przechodzgcym swietle
na tle mlecznego szkla rézowy odcien badanego
roztworu nie bedzie intensywniejszy od roézowe-
g0 odcienia roztworu poréwnawczego przygoto-
wanego rownoczesnie z roztworem badanym, i za-
wierajacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,001 mg Ca2*,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,0025 mg Ca?",

dla odczynnika cz. — 0,005 mg Ca?" oraz
I e¢m3 roztworu wodorotlenku sodowego i 1 ¢m3
roztworu mureksydu.

Dopuszcza sie przeprowadzenie oznaczania na
fotometrze plomieniowym.

roz-

5.3.10. Oznaczanie zawartosci magnezu (Mg?2™")

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Zolcien tytanowa, wskaznik, roztwor 0.05-
-procentowy.

b) Wodorotlenek sodowy c¢z.d.a., roztwor 30-
-procentowy nie zawierajacy weglanow, przygo-
towany przez rozcienczenie 50-procentowego roz-
tworu  przygotowanego  wg PN-68/C-06500
p. 2.2.35.

¢) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Mg>",
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 : 990.

1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Mg?".

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g bada-
nego kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢ w
15 em3 wody, doda¢ 0,2 em? roztworu zoélcieni
tytanowej, 2,8 cm?® roztworu wodorotlenku se-
dowego 1 wymieszac.

Badany kwasny siarczan sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale po 10 min
zabarwienie roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zabarwienia roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego rownoczesnie z roztworem
badanym i zawierajacego w tej samej objetosci:

dla odezynnika ch.cz. — 0,002 mg Mg2™",

dla odczynnika cz.d.a. — 0,004 mg Mg2",

dla odczynnika cz. — 0,012 mg Mg2" oraz
0,2 cm?® roztworu zoéicieni tytanowej i 2 cm? roz-
tworu wodorotlenku sodowego. Po dodaniu kaz-
dego odczynnika nalezy roztwoér wymieszac.

W razie potrzeby nalezy wprowadzi¢ poprawke
na zawartos¢ magnezu w stosowanych do ozna-
czania ilosciach roztworu wodorotlenku sodowego.

5.3.11. Oznaczanie zawartosct glinu (AlP")

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Aluminon cz.d.a., roztwor 0,1-procentowy.

b) Amoniak cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

¢) Tioglikolan amonowy cz.d.a., roztwor 5-pro-
centowy.

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

¢) Octan sodowy cz.d.a.

f) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony AT
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
wodg w stosunku 10 : 990.

1 em? rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg AP".

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g bada-
nego kwasnego siarczanu sodowego rozpuscié w
10 em? wody, doda¢ 3 cm?® roztworu amoniaku
1 2,5 em? roztworu kwasu octowego.

Nastepnie do roztworu dodac¢ 0,5 cm? roztworu
uoglikolanu amonowego, 1,0 g octanu sodowego
1 wymiesza¢, a nastepnie do roztworu doda¢
0,5 ecm? roztworu aluminonu.

Badany kwasny siarczan sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale w ciggu
3 min czerwone zabarwienie badanego roztworu
nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roz-
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tworu poréownawczego, przygotowanego w naste-
pujacy sposob: 2,00 g badanego kwasnego siar-
czanu sodowego rozpuscic w 20 cm? wody. Na-
stepnie doda¢ 6 cm? roztworu amoniaku 1 pozo-
stawi¢ w spokoju w temperaturze 40°C na
10 min, po czym roztwoér przesgczyc¢ przez twardy
~saczek.

Do 13 em? (1,00 g badanego preparatu) prze-
sgczu nie zawierajacego glinu doda¢: dla odczyn-
nika ch.cz. — 0,005 mg A" oraz 2,5 cm?® roz-
tworu kwasu octowego, 1,0 g octanu sodowego,
0,5 em? roztworu tioglikolanu amonowego i 0,5
c¢cm? roztworu aluminonu.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci arsenu (As**)

5.3.12.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-75/
C-04511 p. 2.2.

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75'
C-04511 p. 2.3.

5.3.12.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzy-
wej wzorcowej — wg PN-75/C-04511 p. 2.5.

5.3.12.4. Wykonanie oznaczania. 10,00 g bada-
nego kwasnego siarczanu sodowego rozpusci¢c w

25 em? wody, doda¢ 10 em3 kwasu solnego i uzu-
pelnic wodg do objetosci 40 cm3?, doda¢c 2 c¢m?
jodku potasowego, 2 cm? chlorku cynawego i da-
lej postepowac jak przy sporzadzaniu krzywe;]
wzorcowej.

Zawartos¢ arsenu w miligramach w proébcee
analitycznej odczyta¢ z krzywe] wzorcowej.

Oddzielnie nalezy wykona¢ probe kontrolng
z wszystkimi odczynnikami uzywanymi do przy-
gotowywania probki analitycznej i wynik odjac
od zawartosci arsenu w probce analitycznej.

Zawartos¢ arsenu (Xy) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

o m-100 _ m _
N m, - IOEOﬁ_ m, * 10 ®
w ktorym:
m — zawartosc arsenu odczytana z krzywe;]
wzorcowej, mg,
my; — odwazka badanego produktu, g.

Dopuszcza sie oznaczanie arsenu metoda Gut-
zeita, wg Farmakopeii Polskiej IV, tom I str. 75.
metoda IL

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

Przedsigbior-
Che-

1. “Instytucja opracowujaca norme —
stwo Przemyslowo-Handlowe Polskie Odczynniki
miczne, Gliwice.

2. Normy zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-

nia i przygotowywania probek

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci fosforanow w bezbarwnych roztworach
metody kolorymetryczna

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych

zawartosci azotanow w bezbarwnych roztworach me-
toda kolorymetryczna

PN-75/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawarto$ci arsenu
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych

zawartosci chlorkow w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetryczng
PN-75/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych

zawartosci zelaza metoda kolorymetryczng z zasto-
sowaniem 2.2 -dwupirydylu
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanic od-

czynnikow, roztworéw pomocniczych oraz roztworow
do kolorymetrii i nefelometrii
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanic
i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek
i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej
3. Dokumenty miedzynarodowe. Norma jest wdroze-
niem zalecenia normalizacyjnego RWPG 4881-75.
Peaxtupbl. Harpafi cepHOKUCHBIT KHCIBI,
1. Symbol wg SWW:

ch.cz. 1331-43,
cz.d.a. 1331-11,
CZ. 1331-42.

5. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-T5/MPCh/POCh-106.



