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NORMA BRANZOWA BN-76
BARWNIKI . 6016-09
I Zasadowy dwusiarczan
. Zamiast
SRR olowiawy BN-66/6016-09
Grupa katalogowa X<=t8
1. WSTEP 3.2. Program badan. Ustala sie dwa rodzaje

Przedmiotem normy jest zasadowy dwusiarczan
olowiawy o wzorze 2PbSO4-Pb(OH),, majacy za-
stosowanie w produkcji wyrobow lakierowych
przeciwrdzewnych.

2. OZNACZENIE
ZASADOWY DWUSIARCZAN OLOWIAWY
BN-76/6016-09
3. WYMAGANIA I BADANIA

3.1. Zestawienie wymagan i metod badan

Wymagania!) . Metody
badan wg

a) Wyglad zgodnie z 3.5
b) Siarczanu otowia-

wego jako PbSO,, % 67—76 . 3.6
¢) Olowiu w przeliczer

niu na PbO, %,

co najmmiej 75 3.7
d) Substancji rozpusz- PN-T71/C-04401

czalnych w wodzie, p. 2.6,5

%, najwyzej 0,5 z nawazki 5 g
e) Substancji  nieroz-

puszczalnych

w octanie amono-

wym, %, najwyzej 0,7 3.8

f) Liczba olejowa

g) Wilgotnosé, %, naj-
wyzej 1,0

h) Pozostalo§¢ na sicie
o boku oczka kwa-
dratowego 0,063 mm,

8-+20 PN-71/C-04401
PN-71/C-04401

PN-71/C-04401
p. 243

%, najwyzej 0,5 z nawazki 10 g
i) Bialo$¢, %, co naj- PN-70/C-04425
mniej 75 p. 2.3.2
k) pH wyciggu wod-
nego 5.0 =67 PN-71/C-04401

') Wartosci liczbowe wynikéw
zgodnie z PN-70/N-02120.

analiz nalezy =zaokraglié¢

badan: badania pelne oraz badania niepelne.

Badanie pelne polega na sprawdzeniu zgodno$ci
z wszystkimi wymaganiami wymienionymi w 3.1,

Badanie niepelne polega ma sprawdzeniu zgod-
nosci z wymaganiami dotyczgcymi:

a) substancji rozpuszczalnych w wodzie,

b) substancji nierozpuszczalnych w octanig
amonowym, | ‘

¢) wilgotnosci,

d) pozostaloéci po przesiewie,

e) pH wyciagu wodnego.

Badania pelne nalezy wykona¢ w przypadku
badan rozjemczych, przy kontroli okresowej,
ktora powinna by¢ wykonana raz na kwartat, oraz
przy kazdej zmianie technologii. -

Badaniom niepelnym nalezy poddaé kazc{q
partie zasadowego dwusiarczanu olowiawego.

3.3. Wielkos¢ partii. Parti¢ stanowi zasadowy
dwusiarczan olowiawy o masie nie przekraczajg-
cej 5000 kg, przedstawiony jednorazowo do od=
bioru przez producenta.

3.4. Pobieranie probek i przygotowanie $redniej
probki laboratoryjnej — zgodnie z PN-75/C-04400,
Masa sredniej probki laboratoryjnej powinna wy-
nosi¢ 500 g.

3.5. Okreslenie wygladu przeprowadza sie nie-
uzbrojonym okiem na wybranym losowo co
5 opakowaniu. Przy wysylce do 5 opakowan na-
lezy sprawdzi¢ wyglad siarczanu w kazdym opa-
kowaniu. Zasadowy dwusiarczan olowiawy po-~
winien mie¢ posta¢ miatkiego, bialego proszku,
Dopuszcza sie odcien kremowy. Proszek ten nie
powinien zawiera¢ zanieczyszczen mechanicznych,
a wystepujgce grudki powinny daé¢ sie rozetrze¢
w palcach.

Zgloszona przez Zjedneczenie Przemystu Tworzyw i Farb
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Ziednoczenia Przemystu Tworzyw i Farb
dnia 3 listopada 1976 r. jako norma obowiazujaca w zakresie produkecji i obrotu od dnia 1 lipca 1977 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 3/1977 poz. 8)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1977. Wplyw do WN 29.12.76. Oddano do sktadu 15.2.77.
Druk ukoficzono w marcu 77. Obj. 0,55 a. w. Naklad 2500+42 egz.
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3.6. Oznaczanie zawartoSci siarczanu olowiawe-
go jako PbSO,

3.6.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszcze-
niu wodorotlenku olowiawego w kwasie octo-
wym, zmniejszeniu rozpuszczalno$ci -osadu siar-
czanu olowiawego przez dodanie alkoholu etylo-
wego, a nastepnie odsgczeniu i wysuszeniu tego
osadu.

3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a., roztwér 96-procen-
towy i 25-procentowy.

b) Jodek potasowy cz.d.a., roztwoér 5-procento-
wYy.

c) Kwas octowy cz.d.a., roztwory 10-procento-
wy i 1-procentowy.

3.6.3. Wykonanie oznaczania. Okolo 1 g bada-
nej probki odwazonej z dokladnoscig do 0,0002 g,
uprzednio wysuszonej do stalej masy w tempera-
turze 100 = 105°C, umiesci¢c w zlewce pojem-
nosci 250 cm?® i zada¢ 30 cm3? 10-procentowego
roztworu kwasu octowego. Zawartos¢ zlewki pod-
grza¢ do wrzenia i utrzyma¢ w tym stanie 10 min,
po czym oziebi¢, doda¢ 15 cm? 96-procentowego
roztworu alkoholu etylowego i pozostawi¢ na
2 godz. Nastepnie zawarto§¢ zlewki przesgczy¢
przez uprzednio wysuszony w 100 = 105°C i zwa-
zony z dokladnoscia do 0,0002 g tygiel Schotta
G4. Osad przemywa¢ 25-procentowym roztworem
alkoholu etylowego z dodatkiem Il-procentowego
roztworu kwasu octowego az do zaniku reakcji na
oléw w przesgczu (sprawdzi¢ jodkiem potasowym).
Nastepnie osad przemyé¢ dwoma porcjami po 10 cm?
96-procentowego alkoholu etylowego. Tygiel wraz
z zawartoscig wysuszy¢ w temperaturze 100 -+
105°C do stalej masy, pozostawi¢ do ostygnie-
cia w eksykatorze i zwazy¢. Zawarto$¢ siarczanu
olowiawego (X;) obliczy¢ w procentach wg wzoru

~ m,; - 100
R 3
m
w ktorym:
m; — masa osadu, g,
m — odwazka badanej probki, g,
X3 — zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych
w octanie amonowym oznaczona Wwg
3.8, Y.

3.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch ozna-
czan roznigcych sie miedzy sobg nie wigcej niz
0 0,2%o.

3.7. Oznaczanie zawarto$Sci olowiu w przelicze-
niu na PbO

3.7.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszcza-
niu probki w octanie amonowym, wytrgceniu
‘olowiu w postaci chromianu, rozpuszczeniu odsa-
<czonego chromianu w chlorku sodowym i zmia-
reczkowaniu tiosiarczanem.

3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Dwuchromian potasowy
10-procentowy.

b) Jodek potasowy cz.d.a.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwor 1+1.

d) Mieszanina chlorku sodowego cz.d.a. i kwasu
solnego cz.d.a., przygotowana przez zmieszanie
100 c¢m3 nasyconego roztworu chlorku sodowego
i 30 ecm3 roztworu 141 kwasu solnego.

e) Mieszanina octanu sodowego cz.d.a. i kwasu
octowego cz.d.a., przygotowana przez zmieszanie
100 cm3 nasyconego roztworu octanu sodowego
w S-procentowym roztworze kwasu octowego
1 20 cm?® kwasu octowego roztwoér 1-+2.

f) Octan amonowy cz.d.a., roztwér nasycony.

g) Skrobia, roztwér 1-procentowy, swiezo przy-
gotowany.

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

3.7.3. Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g bada-
nej probki odwazonej z dokladnoscig do 0,0002 g,
uprzednio wysuszonej do stalej masy w tempera-
turze 100 = 105°C, umiesci¢ w zlewce pojemnosci
400 cm? i doda¢ 200 cm3 goracego nasyconego roz-
tworu octanu amonowego. Nastepnie zawartosc¢
zlewki ogrzaé¢ az do rozpuszczenia probki, po czym
roztwoOr przesgczy¢ przez Sredni saczek do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dm3,

Osad na sgczku przemy¢ goracag wodg az do za-
niku reakcji na otow.

Zawarto$¢ kolby po ostudzeniu dopelni¢ woda
do kreski, starannie wymiesza¢, a nastepnie po-
bra¢ 25 cm3 roztworu i przenies¢ do zlewki po-
jemnosci 400 cm3. Roztwoér dopelni¢ wodg do
150 cm3, ogrza¢ do temperatury okolo 80°C i do-
da¢ 5 cm? 10-procentowego roztworu dwuchro-
mianu potasowego. Roztwér utrzymywac¢ w stanie
wrzenia przez kilka minut, a nastepnie odstawi¢
na poét godziny, po czym roztwoér przesaczy¢ przez
twardy saczek. Osad przemy¢ mieszaning octanu
sodowego z kwasem octowym, az do zaniku reak-
c¢ji na chromiany. Nastepnie osad rozpusci¢ na
saczku w 100 cm? roztworu chlorku sodowego
w kwasie solnym. Przesacz zebra¢ w kolbie stoz-
kowej pojemnosci 500 cm3. Sgczek przemy¢ kilka-
krotnie gorgcg wodg. Po ostudzeniu zawartosci
kolby dopelni¢ jg wodg do 300 cm?3, dodac 1 —2 g
jodku potasowego, kolbe przykry¢ szkietkiem ze-
garkowym i odstawi¢ w zaciemnione miejsce na
10 min. Nastepnie wydzielony jod zmiareczko-
wa¢ 0,1 N roztworem tiosiarczanu sodowego do
jasnozielonej barwy bez niebieskiego odcienia,
dodajgc pod koniec miareczkowania kilka cm3
roztworu skrobi.

Zawarto$¢ olowiu (X,) w przeliczeniu na PbO,
obliczy¢ w procentach wg wzoru

V - 0,007441 - 1000 - 100
26-m

cz.d.a.,, roztwor

X’=
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w ktorym:

V — objetos¢ 0,1 N roztworu tiosiarcza-
nu sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, cm3,

0,007441 — ilos¢ tlenku otowiawego PbO od-
powiadajaca 1 cm3, 0,1 N tiosiar-
czanu sodowego, g,

m — masa zasadowego

olowiawego, g.

dwusiarczanu

3.7.4. Wynik. Za wynik przyjac¢ $rednig arytme-
tyczng wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan
réznigcych sie od siebie nie wiecej niz o 0,2%.

3.8. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-

puszczalnych w octanie amonowym.

3.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek postasowy cz.da., roztwér S5-procen-
towy.

b) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 80-procentowy
i 1-procentowy.

¢) Octan amonowy cz.d.a., roztwoér nasycony.

3.8.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 2 g bada-
nej probki zwazonej z dokladnoscig do 0,0002 g,
uprzednio wysuszonej do stalej masy w tempera-
turze 100 < 105°C, umiesci¢ w zlewce pojemnosci
250 cm3? i doda¢ 20 cm? nasyconego roztworu
octanu amonowego z dodatkiem kilkunastu kropel
80-procentowego roztworu kwasu octowego. Za-
wartos¢ zlewki gotowa¢ przez 10 min az do roz-
puszczenia probki. W przypadku gdy to nie na-
stapi, wla¢ ponownie 20 cm? roztworu octanu
amonowego i gotowa¢ przez 10 min. Nastepnie
roztwor ostudzi¢ i przesaczy¢ przez tygiel Schotta
G4, uprzednio wysuszony w 100 = 105°C i zwa-
zony z dokladnoscig do 0,0002 g. Osad w tyglu
przemy¢ l-procentowym roztworem kwasu octo-
wego az do zaniku reakcji na oléw w przesgczu
(sprawdzi¢ jodkiem potasowym). Nastepnie tygiel
wysuszy¢ w temperaturze 100 < 105°C do statej
masy, pozostawi¢ do ostygniecia w eksykatorze
i zwazy¢.

Zawartosc substanciji nierozpuszczalnych
w octanie amonowym (X3) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

X, — iy + 100
m
w ktérym:
m; — masa osadu, g,
m — masa zasadowego dwusiarczanu olowia-
wego, g.

3.8.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoéch ozna-
czan nie roéznigcych sie wiecej niz o 5% wyniku
mniejszego.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1, Pakowanie. Zasadowy dwusiarczan olowia-
wy nalezy pakowa¢ w czterowarstwowe worki
papierowe z przekladkg bitumiczng, zgodne
z PN-70/P-79005. Worki powinny by¢ otwarte,
klejone lub szyte o wymiarach zgodnych z PN-68/
0-79027, pojemnosci 50 kg. Po uzgodnieniu z od-
biorcg dopuszcza sie inny rodzaj opakowania, nie
gorszy jednak niz wyzej wymieniony i zgodny
z odpowiednim szeregiem wymiarowym opako-
wan.

Na kazdym opakowaniu powinien by¢ umiesz-
czony napis, zawierajacy co najmniej

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2,

¢) numer partii,

d) mase brutto i netto,

€) napis Ostroznie $rodek szkodliwy — chronic¢
drogi oddechowe i pokarmowe; napis ostrzegaw-
czy powinien by¢ wykonany czerwonymi literami
na bialym tle, dwukrotnie wigkszy niz inne na-
pisy, zgodnie z PN-67/0-79252.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych.
W przypadku stosowania paletyzacji jednostki
ladunkowe nalezy formowac na paletach o wymia-
rach 800X 1200 mm. Ladunek na palecie powinien
byé¢ zabezpieczony przed przesunigciem sie i de-
formacija.

4.3. Przechowywanie. Zasadowy dwusiarczan
olowiawy nalezy przechowywa¢ w pomieszcze-
niach suchych i krytych, z dala od Srodkéw
zywno$ciowych.

4.4. Transport. Zasadowy dwusiarczan olowia-
wy nalezy przewozi¢ krytymi $rodkami transpor-
tu zgodnie z odpowiednimi przepisami. Worki na-
lezy uklada¢ scisle obok siebie na catej powierzchni
$rodka transportu, a ewentualne luki zabezpieczyc¢
materialem wysScitkowym lub w inny sposéb,
tak aby ladunek tworzyl zwarta calos¢ zabezpie-
czong przed przesuwaniem i wzajemnym uszko-
dzeniem. Wystajace wewnatrz $rodka transpor-
tu $ruby, haki, gwozdzie i inne ostre czesci po-
winny by¢ usuniete lub zabezpieczone tak, aby
nie uszkodzily opakowan w czasie transportu.

KONIEC
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4 Informacje dodatkowe do BN-76/6016-09

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — POLIFARB Zio-
ty Stok Zaklady Gorniczo-Chemiczne w Zlotym Stoku.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6016-09

a) wprowadzono podzial badan na pelne i niepetne,

b) zmieniono warto§¢ parametru: substancje nieroz-
puszczalne w octanie amonowym,

¢) zmieniono metode oznaczania bialo$ci,

d) wyeliminowano nastepujgce parametry: mase wlas-
ciwg, pozostalo$¢ na sicie o boku oczka kwadratowego
0,04 mm, intensywno$¢ barwy, masg nasypowa.

3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-75/C-04400 Pigmenty. Pobieranie i

prébek
PN-68/0-79027 Opakowania transportowe, Worki papie-

rowe, Szeregi wymiarowe
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
PN-70/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papie-
rowe

przygotowanie

Pozostale normy zwigzane podano w tablicy.

Przepisy o przewozie kolejg materialéw i przedmio-
tow niebezpiecznych z dnia 15 wrze$nia 1968 r. (Dz. T.
i Z. K. nr 20 poz. 84 z 1968 r.).

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji 1 Spraw
Wewnetrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie
bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materialéw nie-
bezpiecznych na drogach publicznych (Dz. U. PRL nr 35
poz. 310 z dnia 17 grudnia 1971 r.).

Specjalne warunki przewozu towarow niebezpiecznych
w miedzynarodowej komunikacji towarowej. Zatgcznik 4
do umowy SMGS (Dz. T. i Z. K. nr 7 poz. 35 z 1966 r.).

Regulamin miedzynarodowy dla przewozu koleja to-
war6éw niebezpiecznych — RID, Zalgcznik 1 do konwencji
CIM (Dz. U. PRL nr 21 poz. 137 z dnia 29 czerwca
1968 r.)

4. Autor projektu normy — mgr inz. Andrzej Krol —
POLIFARB, Zloty Stok.
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