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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest stabilizowany siarczyn
sodowy uwodniony stosowany jako odczynnik
chemiczny.

Siarczyn sodowy uwodniony ma:

a) wzér chemiczny NasSOj;-TH,0,

b) ciezar czasteczkowy 252,16 (1964 r.).

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci glow-
nego skladnika 1 zanieczyszczen norma ustala
dwa gatunki siarczynu sodowego uwodnionego
cznaczane:

czysty do analizy — cz.d.a.,

czysty — cz.

2.2. Przyklad oznaczenia siarczynu sodowego
uwodnionego czystego do analizy:

SIARCZYN SODOWY UWODNIONY cz.d.a.
BN-74/6191-135

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Siarczyn sodowy uwod-
niony powinien mie¢ posta¢ bezbarwnych Kkrysz-
talow rozpuszczalnych w wodzie, latwo odwad-
niajgcych sie 1 tatwo utleniajgcych sie na po-
wietrzu.

3.2. Wymagania chemiczne

cd. tablicy
| Gatunki
Wymagania
cz.d.a. CZ.
e) Metali ciezkich strgca-
nych siarkowodorem
(Pbz+), %, nie wigcej niz 0,001 0,001
f) Zelaza (Fe3'), %, nie wie-
cej niz 0,0005 0,001
g) Wapnia (Ca?t), Y%, nie
wiecej niz 0,005 0,01
h) Arsenu (As), %, nie wig-
cej niz 0,00002 0,00005
i) Kwasnego siarczynu sodo- _ _
wego (NaHSO;;) nie zawilera
j) Weglanéw (Nay,COg), %,
nie wigcej niz 0,16 0,16

Gatunki
Wymagania

cz.d.a. (i

a) Zawarto$§¢ siarczynu so-

dowego uwodnionego

(Na,SO3- TH,0, /o nie
mniej niz 96 91

b) Substancji nierozpuszczal-

nych w wodzie, %, nie
mniej niz 0,005 0,01

¢) Chlorkéw (CI-), %, nie
wiecej niz 0,005 0,01

d) Tiosiarczanow (S,032-), %,
nie wiecej niz 0,02 0,04

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Siarczyn sodowy uwodniony nalezy pakowaé,
przechowywac¢ i transportowaé zgodnie z PN-T0/
C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretkg
z tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng
chemicznie odporng uszczelkg lub podkladka tek-
turowg chroniong folig polietylenowg lub folig
z innego tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 100, 250, 500, 1000
20 kg.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny ro-
dzaj 1 wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w
sposOb nie gorszy niz wymienione poprzednio opa-
kowania i ma wymiary zgodne z zasadami sy-
stemu wymiarowego opakowan.

Q
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5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawarto$ci siarczynu sodowego
uwodnionego (3.2a),

b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie (3.2b),

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskiz Odezynniki Chemiczne
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c) cznaczanie zawartosci chlorkow (3.2¢),

d) oznaczanie zawartosci tiosiarczanow (3.2d),

e) cznaczanie zawartosci metali cigezkich strg-
canych siarkowodorem (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci zelaza (3.21),

g) oznaczanie zawartosci wapnia (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci arsenu (3.2h),

1) oznaczanie zawartosci kwasnego siarczynu
sodowego (3.21),

j) oznaczanie zawartosci weglanow (3.2j).

5.2. Pobieranie prébek. Srednig probke labora-
tcryjng pobra¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Masa
Sredniej probki laboratoryjnej powinna wynosi¢
co najmniej 400 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartoSci siarczynu scdowe-
go uwodnionego (Na,SO;:7TH,0)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Jod cz.d.a., 0,1n roztwor.

b) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., 0,1n roz{wor.

¢) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

d) Skrobia, 1-procentowy roztwor swiezo przy-
rzagdzony.

5.3.1.2, Wykonanie oznaczania. Oznaczanie na-
lezy wykona¢ natychmiast po otworzeniu stoika.
Odwazy¢ szybko 0,2500 g badanego siarczynu so-
dowego uwodnionego, w przykrytym naczynku
wagowym o Srednicy 1,5 cm i wysokosci 3 cm.
Wrzuci¢ z naczynkiem wagowym bez przykryw-
ki do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3, z do-
szlifowanym korkiem, zawierajgcej 50 cm3? roz-
tworu jodu odmierzonego biuretg, 50 cm? wody
i 5 em?3 kwasu solnego, kolbe zamkng¢, zawartose
dobrze wymiesza¢ i nadmiar jodu odmiareczko-
wa¢ roztworem tiosiarczanu sodowego, dodajac
pod koniec miereczkowania roztworu skrobi.

Rownoczesnie wykona¢ badanie kontrolne, mia-
reczkujgc tiosiarczanem sodowym reztwor zawie-
rajacy 50 cm3? roztworu jodu odmierzonego biu-
reta, 50 ecm3 wody i 5 cm3? kwasu solnego.

Zawartos¢ siarczynu sodowego uwodnionego
(X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(Vy—V)-0,012608 - 100

m m

(Vy— V) - 1,2608

w ktorym:

Vi — objetos¢ scisle 0,1n roztworu tio-
silarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania kontrolnej proby,
cm3,

V — objetos¢ scisle 0,1n roztworu tio-
siarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania badanej probki,
cm3,

m — odwazka badanego siarczynu sodo-
wego, g,

0,012608 — ilos¢ Na,SOg3-7TH,O odpowiadajgca
1 cm3 $cisle 0,1n roztworu jodu, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszezalnych w wodzie. 20,00 g badanego siar-
czynu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w 200 cm3
gorgcej wody, zlewke przykryé szkielkiem ze-
garkowym 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-54/
C-04517.

Badany siarczyn sodowy uwodniony odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej
pozostatosci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg,

dla odczynnika cz. — 2 mg.

5.3.3. Oznaczanie zawarto$ci chlorkow (Cl)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 oraz nadtlenek wodoru cz.d.a., 30-pro-
centowy roztwor.

5.3.3.2. Wykonanie ozraczania. 2,00 g badanego
siarczynu sodowego uwodnionego rozpusci¢c w
20 em3 wody, dodaé 4 cm3 roztworu nadtlenku
wodoru i pozostawi¢ przez 30 min, nastepnie roz-
cienczy¢ roztwér wodg do 100 cm?. Pobra¢ 20 cm?
tego roztworu (0,4 g) i wykona¢ oznaczanie wg
PN-68/C-04518 sposOb A.

Badany siarczyn sodowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli opalizacja powstala w bada-
nym roztworze nie bedzie wieksza od opalizacji
roztworu pordéwnawczego, przygotowanego row-
noczes$nie i zawierajgcego w tej samej objetosci
te same ilosci odczynnikéw oraz

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl—,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg Cl—.
5.3.4. Oznaczanie zawarto$Sci tiosiarczanow
(S:05%7)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra, 0,1n roztwor.

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

c) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony S»;03%7,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10+990. 1 cm?® rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,1 mg S;O03%.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego
siarczynu sodowego uwodnionego rozpusci¢ w
20 cm? wody w cylindrze pojemnosci 50 cm3 z do-
szlifowanym korkiem, doda¢ 1 cm3 roztworu azo-
tanu srebra, 5 cm3 roztworu kwasu azotowego,
cylinder zatka¢ korkiem, mocno wstrzgsngc i po-
zostawi¢ na 5 min.

Badany siarczyn sodowy uwodniony odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli powstale Sciem-
nienie po 5 min nie bedzie wigksze niz Sciem-
nienie roztworu poréwnawczego, przygotowanego
rownoczes$nie i zawierajgcego w tej samej obje-
tosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg S,05>—,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg S,03%.
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5.3.5. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich

stragcanych siarkowodorem (Pb2™)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-0451% oraz kwas solny cz.d.a. (1,18).

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g bada-
nego siarczynu sodowego uwodnionego rozpuscic
w 40 cm?® gorgcej wody, doda¢ 25 cm?® kwasu
solnego 1 odparowaé¢ do sucha na wrzgcej lazni
wodnej. Pozostalo$¢ rozpusci¢ w 25 cm? gorgcej
wody, doda¢ 5 cm? kwasu solnego i ponownie
odparowa¢ do sucha. Pozostalos¢ rozpuscic w
100 em3 wody, 20 cm? uzy¢ do oznaczania za-
wartosci metali ciezkich, a pozostaly roztwor za-
chowa¢ do oznaczania zawartosci zelaza wg 5.3.6
i1 wapnia wg 5.3.7.

Badany roztwor zobojetnié amoniakiem wobec
papierka lakmusowego i wykonaé oznaczanie wg
PN-68/C-04515. Badany siarczyn sodowy uwod-
niony odpowiada wymaganiom normy, jezeli za-
barwienie badanego roztworu nie bedzie po upty-
wie 10 min intensywniejsze niz zabarwienie roz-
tworu porownawczego, przygotowanego rowno-
cze$nie i zawierajgcego w tej samej objetosci roz-
puszczong pozostalos¢ po odparowaniu 6 cm?
kwasu solnego, te same ilosci odczynnikow oraz
0,02 mg Pb2t.

5.3.6. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe3T)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 p. 2.5.2.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 20 cm?
roztworu (2 g) otrzymanego wg 5.3.5.2 i wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-68/C-04521 p. 2.5.3.

Badany siarczyn sodowy uwodniony odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli powstale po uply-
wie 30 min zabarwienie roztworu badanego nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu
poréwnawczego, przygotowanego rownoczesnie
1 zawierajgcego w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe’™,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fedt,
oraz te same ilosci odeczynniko6w dodawanych w
tej samej kolejnosci.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci wapnia (Ca2™")

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Mureksyd cz.d.a., 0,02-procentowy roztwor
alkoholowy przygotowany w nastepujgcy sposob:
0,02 g mureksydu rozpusci¢ w 45 cm?® alkoholu
etylowego i dopelni¢ wodg do obj. 100.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 1n roztwor.

c) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Ca?*,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
wodg w stosunku 10+990. 1 cm? rozcienczonego
roztworu zawiera 0,01 mg Ca2*.

d) Kwas askorbinowy cz.d.a., 2-procentowy roz-
twor.

e) Cyjanek potasowy cz.d.a., 10-procentowy roz-
twor.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ pipetg
1 em? roztworu (0,1 g) otrzymanego wg 5.3.5.2,
umiesci¢c w probowce z bezbarwnego szkla po-
jemnosci 25 <+ 35 cm3, doda¢ 2 cm?® roztworu
kwasu askorbinowego, zobojetni¢ roztworem wo-
dorotlenku sodowego do pH 7, doda¢ 2 cm® roz-
tworu cyjanku potasowego, 1 cm3 roztworu mu-
reksydu, wytrzasng¢ i rozcienczy¢ wodg do 10 ecm?,

Badany siarczyn sodowy uwodniony odpowiz-
da wymaganiom normy, jezeli powstaly po upty-
wie 2 min, obserwowany w przechodzgcym swie-
tle na tle mlecznego szkla, rézowy odcien bada-
nego roztworu nie bedzie intensywniejszy od ro-
zowego odcienia roztworu poroéwnawczego, przy-
gotowanego rownocczesnie z roztworem badanym
zawierajgcym w tej samej objetosci te same ilo-
Sci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Ca2",

dla odczynnika cz. — 0,01 mg Ca?".

Zabarwienie roztworow jest trwate w ciggu
8 — 10 min.

5.3.8. Oznaczanie zawarto$ci arsenu (As)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15),
b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badane-
go siarczynu sodowego uwodnionego umiesci¢c w
parownicy porcelanowej, doda¢ 10 cm? kwasu
azotowego, nastepnie doda¢ 5 c¢cm3 kwasu siarko-
wego, odparowac¢ poczatkowo na 1azni wodnej,
pozniej na piaskowej do ukazania sie dymow
kwasu siarkowego. Pozostatos¢ w parownicy, po
ochlodzeniu, rozcienczy¢ wodg i odparowaé po-
nownie do ukazania si¢ dymow kwasu siarkowe-
go. Pozostatos¢, po ochiodzeniu rozpusci¢ w wo-
dzie 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04511.

Wzorce graniczne powinny zawierac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,002 mg As,

dla odczynnika cz. — 0,005 mg As.

9.3.9. Oznaczanie zawartoSci kwasSnego siarczy-
nu sodowego (NaHSO;)

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Nadtlenek wodoru cz.d.a., 30-procentowy roz-
twor.

b) Wodorotlenek sodowy, 0,1n roztwor.

c) Czerwien metylowa wsk. 0,1-procentowy roz-
twor alkoholowy.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. Do 10 cm? wody
doda¢ 1,5 em3 roztworu nadtlenku wodoru, kro-
ple roztworu czerwieni metylowej i kroplami do-
dawac¢ roztwor wodorotlenku sodowego do otrzy-
mania lekko zoéltego zabarwienia. Nastepnie do
roztworu wprowadzi¢ 1 g badanego siarczynu so-
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dowego uwodnionego, wymiesza¢ i odstawi¢ na
5 min.

Badany siarczyn sodowy uwodniony odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli pozostanie zoite
zabarwienie roztworu.

Roztwoér pozostawi¢ do oznaczania zawartosci
weglanow 5.3.10.

5.3.10. Oznaczanie zawartoSci weglanow
(Na,CO3). Roztwor otrzymany wg 5.3.9.2 miarecz-

kowa¢ 0,1n roztworem kwasu solnego do czer-
wonego zabarwienia.

Badany siarczyn sodowy uwodniony odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli ilos¢ 0,1n roztwo-
ru kwasu solnego zuzyta do miareczkowania nie
przekroczy 0,3 cm3.

5.3.11. Inne metody. Dopuszcza sie iloSciowe
oznaczanie kationow metoda spektrograficzna.

KONIEC

INFORMACJE DODATEKOWE

Przedsiebior-
Che-

1. Instytucja opracowujaca norme¢ —
stwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki
miczne.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-63/C-80094. Zno-
welizowano metody badan zawarto$ci zelaza i wapnia.

Dotychezas obowigzujgca PN-63/C-80094 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 pazdziernika 1975 r.

3. Normy zwigzane

PN-68/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczaniec matych za-
wartosci arsenu

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
warto$ci metali ciezkich stracanych siarkowodorem

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i1 préby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produk-
tach chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach meto-
dg turbidymetryczng

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci zelaza

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikow, roztworé6w pomocniczych oraz roztworow do
kolorymetrii i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania proébek
i przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej



