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Odczynniki 
6191-185 

PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Szczawian sodowy 

l. WSTĘP 

'Przedmio tem normy jest szcza wian sodowy stosowa ­
ny jako odczynn ik chemiczny. Szczawian sodowy ma: 

a) wzór suma:ryczny Na 2C 204, 
b) wzór budowy O = <; - O - Na 

O = C - O - Na 
c) masę mo lową 134 ,008 g/mol, 
d) właśc i wości szkod liwe dra zdrowia. 

2. PODZ IAŁ I O ZNACZEN IE 

2.1. Podział. W za l eżności od zawartości za nieczysz­
czeń, rozróżn ia s i ę dwa gatunki szczawianu sodowego, 
oznaczone: 

.cz.d.a. - czysty do ana lizy, 
cz. - czysty. 
2.2. Przykład ożnacza nia szcza wia nu sodowego czy­

stego do analizy: 
SZCZAWIAN SODOWY cZ.d .a. BN-88/6 19 1-185 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Szczawia n sodowy powin ien 
być b i ałym, krysta licznym proszk iem rozp uszczalnym 
w wodzie , nierozpuszcza lnym W a lko ho lu etylowym. 

3.2. Wymagania chemiczne wg tabl. l . 

TaIJlica l. 

Wymagania 
Ga tunki 

cZ.d .a. cz. 

a) Zawartość szczawianu sodo-
wego (Na,C,O.), %(m/m), nie 

. mniej niż 99,8 99 ,0 
. 

b) Odczyn pH 3%(m/m) roztwo- nie nOl'ma li-
ru , w granicach 7,5-0.8,5 ZUj e S ię 

c) Wi lgoc i, %(m/m), me więcej nie normaIi-
ni ż 0 ,01 ZUje S il;: 

d) Ch lorków (CI -), %(m/m). nie 
w ięcej niż 0.002 0,005 

e) Siarczanów (SO r ), %(m / m), 
me więcej n i ż 0,002 0 ,05 

r) Azótu ogó lnego (N), %(m/ m). nie no rmaI i-
nIc w ięcej niż 0 ,00 1 zUje S i ę 

G ru pa katalogowa 1052 

cd . tab!. I 

Wymaga nia 
Ga tunk i 

. cz.d .a. cz. 

g) Żcla za (Fe"), %(m/ m) , nie 

więcej ni ż 0,0005 0 ,005 

h) Ołowiu ( Pb"), %(m/m) , nIc 

w ięcej niż 0.0005 0,005 

i) Miedzi ( C u" ), %(m / m). llI e 

więcej ni ż 0 ,0005 0 .005 

j) Kadmu ( Cd" ), %(m / m) , nic 

WlęCCJ ni ż 0.0005 0.005 
/ 

k) Cynku (Zn" ). %(m / m). nie 
więcej ni ż 0 ,0005 0.005 

I l Potasu (K ' ), %(m/ m l. ni c wię-
cej ni ż 0.005 0,02 

4 . PAKO WANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Szczawian sodowy na l eży pa­
kować, znakować , przechowywać i transportować zgod­
nie z PN-87/ C-8000 l. 

4.2. Pakowanie 
4.2.1. Opakowania jednostkowe 
a) Słoje ze szkła brunat nego typu POCh wg BN-84/ 

6833-23 , zamykane ' nakrętką z tworzywa sztucznego 
wg BN-73/64 l9-02 , wyłożoną podkładką po li ety lenową 

lub i n ną chemicznie odporną wg BN-7I/64 19-03. Na ­
krętk i dodatkowo zabezpieczone taśmą sa moprzy lepną 

wg BN-73/64l9-04 lub pierście n iam i termo ku rczliwym i. 
Masa netto: 100, 250 , 500, 1000 g . 
b) Worki z folii poliety lenowej wg BN-84/64 14-06. 
Masa netto: 35 i 50 kg. 
Dopuszcza się inny rodzaj i wi e l kość o pakowania 

jed nostkowego, po uprzednim uzgodnieni u z odbior­
cą, oraz jeże li zabezpiecza jakość produkt u w sposób 
nie gorszy od wyżej wymienionych opakowań i ma wy­
miary zgodne z PN-78/ 0 -79021. 

4.2 .2. Znakowa nie opakowań jednostkowych na leży 

wykonać zgodnie z PN-87/C-8000 1 p. 2.8.3, umieszcza­
jąc dodatkowo: 

Zgłoszona przez Przedsi ębi orstwo P rzemysłowo-Ha nd l owe "Polskie Odczynniki C hem iczne" w Gliwi cach 
Ustanow iona przez Dyrekto ra Instytutu Chemii Przemysłowej dnia 17 sierpnia 1988 r. 

jako norma obowiąz ująca od dnia 1 kwietni a 1989 r. 
(Dz. Norm . i M iar nr 13/ 1988, poz . 31) 

WYDAWN ICTWA NORM ALIZACYJNE "ALFA" 1988. Druk . Wyd . Norm. W-wa. Ark . wyd . 1.00 Nakl. 2000 ' 40 Zam . 2411 / 88 Cena zł 48 .00 
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a) kla sę ni ebe zpieczeń stwa 6. 1 wg RIO/A DR , 
b) napis "O strożnie ś rodek szkodliwy" pod nazwą 

odczynJlika w j ę zyk u angiel!ik im (szczawian sodowy ' 
za li cza ny jest do wykazu BMZiOS'). 

4 .2.3. Opakowania transportowe 
4.2.3.1. Opakowania transportowe dla słoi s ta nowią 

skrzynk i d rewniane zamknię te wg BN-63/7 161-06 lub 
palety skrzynko we z drutu typ u Uj e. Pojedynczesloje 
nal eży zabczpi eczyć przed rozbicie m ma ter i ał em amor­
t yzującym , np . fo lią pęc h e rzyk ową "pn~umopa k " lub in­
nym podobnym i układać w pozycji s t ojącej w skrzyn­
kach w jednej . wa rstwi e. 

4.2.3.2. Opakowa nia transportowe dla worków z folii 
polietylenowej s tanowią bę bny zwija ne z tektury wzmoc­
ni o ne o b ręcza mi metal o wy mi z d na mi i wiekami z two­
rzywa drze wnego, pojemnośc i 35 i 50 I, wysokości 

325 + 10 mm lub 450 + 10 mm i ś rednicy 397 + 5 mm 
lub beczki drewniane wg PN-76/ 0-7935 I . 

D o puszcza s i ę inn y rodzaj , i wielkość o pa kowa nia 
tra nsport o wego, po uprzednim uzgodnieniu z odbi o rcą 

i przewoź nikiem. o ra z je że li zabezp iecza jakość produk­
tu w sposób nie go rszy od wyżej wymieni o nych o pa­
k owań , ma wymia ry zgodne z zasada mi systemu wy­
miaro wego opak owań wg PN -78/0-79021 i jes t zgodne 
z obowiązuj clcym i prze pisa mi w za kresie ma te riałów 

niebezpiecznyc h. 
4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87/ C-80001 p. 2.8.4, umieszcza­
jąc d odat kowo: 

a) znaki manip ulacyjne wg PN-85/ 0-79252 p. 2.4 . 1, 
2.4.3 , 2.4.10 . . 

b) dopuszcza lną li czbę warstw skła d owa nia wg 4.3 
i ład owania wg 4.4 , 

. c) nalepkę os trzegawczą , wg wzoru nr 6.1 
A RIO/ ADR - " mate ri a ł y szkodliwe dla zdrowia " . 

4.2.5. Formowanie jednostek ładunkowych. W przypad­
ku stosowani a pa letyzacji, opakowa Jiia transport6 we 
n a l eży formować na pa letac h o wymia ra ch 800X 1200 mm 
wg BN-81 / M-782 16. Ład une k na palecie należy zabez­
pieczyć przed przes uwaniem s i ę i deformacją tak, aby 
tworzył wra z z pal e tą zwartą i s ta bilną jednostkę ła-

I . 

. dunkową. 

4.3. Przechowywanie. Szczawia n sod o wy na leży prze­
ch owywać w krytych , suchych i do brze wentylowanych 
(tempera tura nie wyższa niż 30°C , wilgotność ni e wyż- . 
sza ni ż 50% ) pomieszczeniach maga~ynowych w tzw. 
magazynach specja ln ych przeznaczonych d o przecho­
wywania substa ncji niebezpiecznych. 

Dopuszczalna li czba warstw s kła d owa nia wynosi: dl a 
skrzynek i bec zek drewnianych - 4 , dl a palet skrzyn­
kowych z d rutu - 3, dla bębnów tektu ro wyc h - l. 

Okres gwa ra ncj i wynosi 2 la ta , lic ząc od daty pro­
dukcji . 

4.4. Transport. Szczawian sodowy jest mate riałem 

niebezpiecznym: kl asa 6.1 , punkt 67 c, liczba margine­
so wa 601 RIO i kl asa 6. 1 punkt 67 c, liczba margine­
sowa 2601 ADR . 

I) Patrz Informacje dodatk owe p . 3. 

Opa kowany wg 4.2 można przewozić transportem 
ko lejowy m lub samochodami, zgodnie z odpowiednimi 
przepisa mi tra nsportowymi') . 

Dopuszczalna liczba warstw ładowania dla skrzynek 
drewnianych wynosi 4 , dla beczek drewnianych - 3, 
dla palet skrzynkowych z drutu - 2, dla bębnów 
tekturowych - l. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzanie wymagań ogó ln ych- (3 . 1), 
b) oznacza ni e zawartośc i szczawIa nu sodowego 

(3.2a) , 
c) oznacza nie odczynu pH 3%(m/m) roztwo ru (3.2b), 
d) oznaczallle zawartości wilgoci (3.2c) , 
e) oznaczal1le za wa rt ośc i chlorków (3 .2d); 
f) oznacza nIe za wart ośc i siarczanów (3.2e) , 
g) oznaczanie zawartości azotu ogólnego (3.21) , 
h) oznaczanie zawartości żelaza, ołowiu , miedzi , cyn­

ku i kadmu (3.2g), 3.2h), J.2i), 3.2j), 3.2k), 
i) oznacza nie za wa rtośc i potasu (3.21). 

5.2. Wielkość partii. Pa rtię produktu stanowi najwy­
żej 500 kg szcza wianu sodowego opakowanego . 

5.3. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika gatunku 
cZ.d.a . należy pobierać zgodni ~ z PN-70/C-80047 , nato­
miast próbki odczynnika gatunku cz. - zgodnie · 
z PN-67/C-04500 . 

Z przedstawionej d o badań partii należy wylosować 
na ś lepo o pakowania w liczbie podanej w ta bl. 2. Z ka­
żdego wylosowanego opakowania na leży pobrać co naj ­
mniej 2 próbki pierwotne. Najmniejsza wielkość próbki 
pie rwotnej powinna wynos ić lOO g, natomiast wielkość 
ś redni ej pró bki laboratoryjnej powinna wynosić 500 g. 

Tablica 2 

Liczba opak owań jednos tk o-
Liczba próbek jednostkowych 

wych w partii 

do 15 '5 
16.;- 25 7 
26.;- 63 8 

. 64.;-160 9 
ponad 160 10 

5.4.' Opis badań 
5.4.1. Wytyczne ogólne. Podczas analizy, jeże li nie 

zaznaczono inaczej, należy stosować odczynniki w ga~ 
tunku cZ.d.a. oraz wodę destylowaną tub wodę o rów­
noważnej czystości. Ważenie do stałej masy należy in­
te rpretować wg PN-81/C-0 1055 p . 2.4.4 . 

5.4.2. Sprawdzenie wymagań ogólnych. Ocenić wizu­
alnie postać i barwę próbki szczawianu sod o wego wg 
PN-81/C-01055 p. 2.1.1 i 2.1.2, rozpuszcza lność okreś ­

l ić wg PN-81/C-OlO55 p. 2.2. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości szczawianu sodowego . 
5.4.3.1. Zasada metody. Za wartość szcza wianu so­

do wego oznacza s ię manga nometrycznie w środowisku 
kwasu siark o wego . 
. 5.4.3.2. Odczynniki i roztwory 
. a) Kwas sia rkowy, roztwór (1+3). 
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b) Nadmanganian potasowy, roztwór mianowany 
I . . 

o C("5 KMn04) = 0,1 mol/I, przygotowany wg PN-8I1 

C-04530/02 p. 2.9. 

5.4.3.3. Wykonanie oznac,zania. Od ważyć około 0,2 g 
próbki szczawianu sodowego z dokładnością do 
0,0002 ' g, przeni'eść do kolby stożkowej pojemności 

300 mI, rozpuścić w 90 mI wody, dodać 10 mI roz­
tworu kwasu siarkowego, ogrzać do temperatury 70°C 
miareczkować mianowanym roztworem nadmangania­
nu wg 5.4.4.2b), dodając go małymi porcjami, oczeku­
jąc ' każdorazowo na odbarwienie się cieczy. Tempera­
tura roztworu nie powinna spadać poniżej 60°C. Pod 
koniec miareczkowania dodawać roztwór nadmanga­
nianu kroplami, aż do wystąpienia trwałego w ciągu 
30 s słaboróżowego zabarwienia. 

5.4.3.4. Oblicżanie wyników oznaczania. Zawartość 

szczawIanu sodowego (XI) obliczyć w %(m/m) wg 
wzoru 

VI . 0,0067 . 100 

• ( I ) 

w którym: 
VI - objętość roztworu nadmangania nu pota-

. I ' . 
sowego o c("5 KMn04) = 0,1 mol/I, zu-

żytego do miareczkowania, mI, 
mI masa odważki próbki szczawianu sodowe­

go, g, 
0,0067 ilość szczawianu sodowego odpowiadająca 

I mI roztworu nadmanganianu potasowe-

go o c( + KMn04) 0,1000 mol/I, 

g/mI. 

5.4.3.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco­
wy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wy­
ników dwóch rqwnolęgłych oznaczań. Różnica między 
poszczególnymi wynikami oznaczań nie powinna być' 

większa niż 0,3%. 
5.4.4. Oznaczanie odczynu pH 3%(m/ m) roztworu 

wykonać wg PN-77 /C-04963 p. 2.2. 
5.4.5. Oznaczanie zawartości wilgoci -
5.4.5.1. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 10 g 

próbki szczawianu sodowego z dokładnością do , 
0,0002 g w naczynku wagowym uprzednio wysuszonym 
do stałej masy . N,aczynko z odważką próbki szczawianu 
sodowego umieścić w suszarce i suszyć w temperaturze 
105° C do stałej masy. 

5.4.5.2. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 

wilgo'ci (X2) obliczyć w %(m/m) wg wzoru 

(m 2 - m3) . 100 
X 2 = (2) 

m2 

w którym: 
m2 masa odważki próbki szczawIanu sodowego 

przed suszeniem, g, 
m) masa odważki próbki szczawIanu sodowego 

po wysuszel1lu, g. 

5.4.5.3. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco­
wy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wy­
ników dwóch równoległych oznaczań. Różnica między 
poszczególnymi wynikami nie powlł1na przekraczać 

20% wyniku niższego. 

5.4.6. Oznaczanie zawartości chlorków 
5.4.6.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04518 

p. 2.3.1. 
5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. I g próbki szczawia­

nu sodowego odważonego z dokładnością do 0,0 I g 
umieścić w kolbie stożkowej pojemności 50 mI , roz­
puścić w 15 mI ,gorącej wody , dodać 7,5 mI roztworu 
k'wasu azotowego i wykonać oznaczanie wg PN-82/ 
C-04518 p . 2.3.2. 

Należy wykonać dwa równoległe oznaczania. Próbka 
szczawianu sodowego odpowiada wymaganiom normy, 
jeżeli zmętnienie powstałe po 15 min w roztworze ba­
danym jest mniejsze lub ' równe zmętnieniu roztworu 
porównawczego, zawieraj"ącego w tej samej objętości te 
same ilości odczynników oraz: 

dla odczynnika . cz.d.a. - 0,02 mg CI -, 
dla odczynnika cz. - 0,05 mg CI -. 
5.4.7. Oznaczanie ~awartości siarczanów 
5.4.7.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04519 . 

p. 2.3.1. 
5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć I g próbki 

szczawianu sodowego z dokładnością do 0,0 I g w tyglu 
kwarcowym, spalić i Wyprażyć w temperaturze 750°C 
w piecu elektrycznym przez 2 h. Pozostałość po ozię­
bieniu rozpuścić w 10 ..;- 15 mI wody , (w ra zie potrze­
by przesączyć przez tygiel z wkładką ze szkła spieka­
nego P-4) i wykonać oznaczanie wg PN-82/C-04519 
p. 2.3.2 dla odczynnika cZ.d.a . i p. 2.5.3 dla odczyn­
nika cz. Należy wykonać dwa równoległe oznaczania. 
Próbka szczawianu sodowego odpowiada wymagani o m 
normy, jeżeli zmętnienie powstałe w roztworze bada ­
nym jest mniejsze 'Iub równe zmętnieniu roztworu po­
równawczego przygotowanego jednocześnie i zawiera­
jącego w tej samej objętości te same ilości odczynników 
oraz: 

dla odczynnika cZ.d.a . - 0,02 mg sor, 
dla odczynnika cz. - 0,5 mg sor. 
S.4.8. Oznaczanie zawartości azotu ogólnego. Odwa­

żyć 2 g próbki szczawianu sodowego z dokładnością 
do 0',0 I g , przenieść do zlewki pojemności 150 mI, 
rozpuścić w 100 mI wody i wykonać oznaczanie wg 
PN-8 I1C-04527 p. 2.4. 

Próbka szczawianu sodowego odpowiada wymaga­
niom normy, jeżeli zabarwienie powstałe w badanym 
roztworze jest mniejsze lub równe zabarwieniu roztwo­
ru porównawczego , zawierającego w tej samej objętości 
te same ilości odczynników oraz 0.02 mg N. 
. 5.4.9. Oznaczanie zawartośCi żelaza, ołowiu; miedzi, 
cynku i kadmu ' 

5.4.9.1. Zasada metody. Żelazo, ołów, miedź , cynk 
i kadm oznacza się bezpośrednio z fazy organicznej 
metodą absorpcyjnej spektrometrii atomowej po 
uprzedniej grupowej ekstrakcji tych metali w postaci 
pirolidynodwutiokarboaminianów ketonem metyloi­
zobutylowym. 



ł 

4 BN-88/6 191-185 

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory 
a) Keton mety loizobutylowy (KMIB) do ana li zy 

ekstra kcyjnej . ~ 
b) Kwa s solny spektralnie cz., P(HCI) = 1,19 g/mI. 
c) Kwas solny spektralnie cz., ro ztwór (1+1) . 
d) Pirolidynodwutiokarboaminia n amonu (APDC), 

roztwó r 3%(m/ m). 
e) Szczawian sodowy, roztwór 2%(m/ m) . 10 g szcza­

wianu sodowego odważonego z d okładnością do 0 ,01 g , 
rozpuścić w 300 -7- 400 mI wody, doprowadzić odczyn 
ro ztworu d o pH 4 kwasem so lnym wg 5.4.9c), spraw­
d zając pehametrem, d odać 5 mI roztworu piro lidyno­
dwutiokarboam inia nu amonu, dopełnić do objętości 

500 mI. przen i eść d o lejka rozd zielczego i ekstrahować 
dwoma porcjami po 10 mI keto nu m~tyl oizobutylowe­

go. Po rozdzie leniu się warstw warstwę k e tOl~ową od­
rzucić. 

f) Ro zt wó r wzorcowy pod stawowy cynku (Zn 2 +), 
przygo towan y wg PN-8I1C-06503 p . 2 .2.1.23, ro zc len­
czony 10 + 90. l mI pod stawo wego ro ztworu wzorco­
wego cynku zawi e ra I . 10-4 g Zn 2+. 

g) Roztwó r wzo rcowy podstawowy kadmu (Cd 2+), 
przygo towany wg PN-81 /C-06503 p. 2,2.1 .34, rozcień­
czony 10 + 90. I mI wzorcowego rozt woru podstawo­
wego kad mu zawiera I . 10-4 g Cd 2+. 

h) Roztwó r wzorcowy podstawowy mi ed zi (Cu2+), 
przygotowa ny wg PN-8 1/C-06503 p. 2.2 .1.42, rozclen ­
czony 10 + 90, f nil wzo rco wego roztwo ru pod sta­
wowego mi edzi za wiera I . 10-4 g Cu2+. 

i) Roztwó r wzorcowy podstawo wy ołowiu (Pb2+), 
przygo towany wg PN-81 /C-06503 p. 2.2 , 1.42 , rozcień­
czo ny 10 + 90. mI wzo rcowego roztworu pod.stawowego 
ołowiu zawie ra I . 10-4 g Pb2 +. 

j) Roz twó r wzo rcowy pods tawo wy że la za (Fe3+), 
przygo to wany wg PN-81 / C-06503 p. 2 .2.1.75, rozc len­
czony 10 + 90. I mI wzorcowego roztworu podsta­
wowego że la za zawiera I . 10-4 g Fe3 +. 

k) Roztwó r wzorcowy roboc zy cynku , kadmu , mie­
d zi, ołowiu i żela.a (Zn2+, Cd2+, Cu2+, Pb2+, Fe3+), Do 
kolby po miarowej pojemn ośc i 100 mI odmierzyć mikro­
pipe tą po 1,0 mI wzorcowych roztworów podstawo­
wyc h cynku , kadmu , mied zi, ołowiu i że laza; dopełnić 

do kresk i i wymiesza ć . I mI wzo rcowego rozt woru 
roboczego za wi era po l . 10-6 g poszczegó ln ych jonów. 

5.4.9.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektro metr do absorpcji atomowej z kompl et­

nym wyposaże ni e m. 

b) La mpy: że l azowa, mied zio wa ,. ołowiowa , cynko­
wa I kadmo wa ż katodami wnękowymi. 

c) Pehametr. 

5.4.9.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomien iu acetylonowo-powietrznym, 
w optymaln yc h warunkac h ustal o nych d la stosowanego 
aparatu , Abso rbancję że laza należy mie rzyć przy dłu­

gośc i fali 248, 3 nm , mied zi - 324,7 nm , ołowiu 
217 lub 283,3 nm , 'cynku - 2 13 ,9 nm , kadmu -
228,8 nm . 

Przy rząd d o pomiaru nal eży przygotować zgodnie 
z i li s truk cją obsługi. 

5.4.9.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. Odwa­
żyć około 5 g próbki szczawianu sodowego z dokład­
nością do 0 ,0 l g, przenieść do zlewki pojemności 600 mł , 

rozpuści-ć w 400 mI wody , doprowadzić odczyn roz­
tworu 'do pH 4 kwasem solnym wg 5.4.9.2c), spraw­
dzając pehametrem. Następnie dodać 5 mI roztworu 
pirolidynodwutiokarboaminianu amonowego, dopełnić 
wodą do objętości 500 mI , wymieszać, przenieść ~o 

lejka rozdzie lczego pojemności 750 mI i ekstrahować 
10,0 mI ketonu metyloizobutylowego . Po rozdzieleniu 
s ię warstw, warstwę ketonową oddzielić ~j warstwy 
wodnej. 

5.4.9.6. Przygotowywanie skali wzorców i sporządza­
nie ~rzywych wzorcowych. Do czterech zlewek. pojem­
ności 150 mI odmierzyć kolejno: O; 5,0; 10,0 i 25,0 mI 
roztworu wzorcowego roboczego wg 5.4.9.2k), dodać 
po 50 mI roztworu szczawianu sodowego wg, 5A.9.2e) 
i po 5 mI roztworu pirolidynodwutiokarboaminianu 
a monowego, dopełnić wodą do objętości 100 mI, prze- ' 
nieść do czterech lejków rozdzielczych pojemności 

200 mI i ekstrahować 10,0 mI ketonu metyloizobutylo­
wego . Po rozdzieleniu s ię warstw oddzie lić warstwę or­
ga niczną od wodnej. 

Stężenia poszczególnych Ionów w fazie organicznej 
wynoszą: 0 ,5 . 10-6 , 1,0 . 10-6 , 2,5 . 10-6 g/mI. Zmie­

rzyć absorbancję miedzi, żelaza i ołowi u w przygoto­
wanej ska li wzorców w fazie ketonowej, natomiast 
absorbancję cynku i kadmu zmi e rzyć po rozcieńczeniu 
l + 4 fazy organ icznej ketonem metyloizobutylowym -
w warunkach podanych w p. 5.4.9.4 , a z uzyskanych 
wyników sporządzi ć krzywe ' wzorcowe, odkładając na 
os i odciętych stężenia w g/m I, fazy o rga'nicznej, a na osi 
r zędnych odpo wiad,1ją ce im wi e lk ości absorbancji. 

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorbancję 
żelaza , miedzi i , ołowiu w eks tra kcie ketonowym przy­
gotowanym wg 5.4.9.5, natomiast absorbancję cynku 
i kadmu zmi e rzyć po rozcieńczeniu fazy organicznej 
I +4 ketonem metyloizobutylowym. Pomiar wykonać 
w warunkach podanych w 5.4.9.4 i z krzywych wzor-

, co wych odczytać .stężenia że l aza, miedzi, ołowiu, cynku 
i kadmu. 

5.4.9.8. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 

że la za (X3), ,miedzi (X4), ołowiu (X 5), cynku (X6) i kad­
mu (X7) ob l iczyć w %(m/m) wg wzoru 

al,2,3,4, 5 ' V2 • 100 
X 3, 4, 5, 6,7 (3) 

w którym: 
al, 2, 3, 4. 5 -- stężen i e odpowiednio żelaza, miedzi, 

ołowiu, cynku i kadmu odczytane z krzy­
wych wzorcowych , g/mI fazy organicz~ 

neJ , 
objętość fazy organicznej, mI, 
masa odważki próbki szczawianu sodo­
wego, g. 

5.:<$.9.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco­
wy oznaczania należy przyjąć średn ią arytmetyczną wy­
ników dwóch równoległych oznaczań. Różnica między 
poszczególnymi wynikami nie powinna przekraczać 

20% wyniku niższego. 
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5.4.10. Oznaczanie zawartości potasu 
5.4.10.1. Zasada metody. Potas oznacza się metodą 

płomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej bez­
pośrednio z roztworu próbki , korygując interferencje 
metodą asymilacji matrycy. 

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory . 
a) Szczawian sodowy spektralnie cz. , roztwór 

I %(m/m). 
b) Roztwó r wzorcowy podsta wowy potasu (K +), 

przygotowany wg PN-8l/C-06503 p. 2.2.1.49, 
c) Roztwllr wzorcowy roboczy potasu (K+) , przy­

gotowany przez rozcieńczenie '10 + 90 roztworu podsta­
wowego (5.4.l0.2b). l mi roztworu wzorcowego robo­
czego z~wiera l . 10-4 g K+. 

5.4.10.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet­

nym wyposażeniem. 
b) Lampa potasowa z katodą wnękową. 
5.4.10.4. Warunki fotoQletrowania wg 5.4 .9.4. 

Absorbancję potasu należy mierzyć przy długości fali 
766,5 nm . . 

5.4.10.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. Odwa­
żyć około l ' g próbki szczawianu sodowego z dokład­
nością do 0,01 g, przenieść do kolby pomiarowej po­
jemności 100 mi, dopełnić do kreski i wymieszać. 

5.4.10.6. Przygotowywanie skali wzorców i sporządza­
nie krzywej' wzorcowej. Do pięciu kolb pomiarowych 
pojemności 100 mi odmierzyć mikropipetą kolejno: O, 
0,1, 0 ,2, 0,4, 0,6 inl roztworu wzorcowego roboczego 
potasu, dopełnić do kreski roztworem szczawianu so­
dowego wg 5.4.IO ,2a) i wymieszać. Stężenie potasu 
w poszczegó lnych kolbach wynosi: O; I . 10-7 ;2 . 10-7

; 

4 . 10-7 i 6 . 10-7 g/mI. Zmierzyć absorbancję potasu 
w' przygotowanej skali wzorców, a z uzyskanych wy­
ników sporządzić krzywą wzorcową, odkładając na osi 

odciętych stężenia w g/ IT}I , a na osi rzędnych odpo­
wiadające im wielkości absorbancji. 

5.4.10.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorban­
. cję potasu w roztworze przygotowanym wg 5.4.10.5 

w warunkach podanych w 5.4.10.4. Z krzywej wzorco­
wej odczytać stężenie pota su· w roztworze. 

5.4.10.8. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 
po tasu (Xs) ' obliczyć w %(m/m) wg wzoru 

a6 . V) . 100 
Xs = (4) 

ms 

w którym: 
a6 s tężenie potasu odczytane z krzywej wzorco­

wej , g/mi, 
V) objętość roztworu przygotowanego wg 

5.4.10.5, mi, 
ms - masa odważki próbki szczawianu sodowego, g. 
5.4.10.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń-

, cowy oznaczania należy przyjąć ś rednią arytmetyczną 

wyników dwóch równoległych oznaczań. Różnica mię­
dzy poszczegó lnymi wynikami nie powinna przek raczać 
20% wyniku niższego. 

5.5. Ocena wyników badań. Partię szczawianu sodo­
wego należy uznać za zgodną z wymaganiami normy , 
jeże li wyniki badań próbki szcza wianu sodowego po­
branej wg 5.3 odpowiadają wymaganiom podanym 
w rozdz. 3. 

5.6. Interpretacja wyników. Przy obliczaniu wyników 
należy stosować zasady interpre tacji wg PN-70/ N-02120 
p. 2.3.2 (metoda Z). 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Na życzenie 

odbiorcy do każdej partii szczawianu' sodowego prod u­
ce nt jest obowiązany wystawić i przesłać odbi orcy za­
świadczenie, w którym m.in. na leży podać wyniki prze­
prowadzonych badań . 

KONI EC 
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INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę - Przedsiębiorstwo Przemysł o­

wo-Handlowe, " Polskie Odczynniki Chemiczne", Gliwice , Zaklad 
Odczynników Chemicznych, Lublin. 

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-59/C-80574 
al wprowadzono oznaczanie odczynu pH 3% roztworu zamiast 

kwasowości i zasadowości , 

b) zaos trzono poziom wymagań dla zawa rt ośc i c hl o rków, siar­
czanów i azotu ogólnego w ga tunku cz.d.a., 

cl wprowadzono oznaczanie żelaza me todą absorpcji atomowej , 
d) zanormowano oddzielnie zawartość miedzi. ołowiu, cynku i kad­

mu me t odą absorpcji atomowej zamiast oznaczania metali ciężkich 
w prze liczeniu na o/ów, 

el zrezygnowano z oznaczania zawa rt ośc i zanieczyszczeń orga-
niCZ!lych, 

f) zrezygnowano z oznaczania zawa rt ości fosforanów , 
g) zrezygnowano z oznaczania azotu ogó ln ego dla gatunku cz., 
h) zrezygnowano z oznaczania za wartośc i wody dekrcpitacyjnej, 
i) zrezygnowano z oznaczania zawa rt ośc i substa ncji nierozpusz­

cza lnych w wodzie. 

Dotychczas obowiązująca PN-59/C-80574 zostaje unieważ ni ona 
z dniem I kwietnia 1989 r. 

3, Nonny i dokwnenty związane ' 
PN-81 /C-OI055 Analiza chemiczna . Wytyczne wykonywania b~d ,lIi 

PN-67/C-04500 Pr.udukt y chemi czne. Wytyczne pobićrania i przygo-
towywa rua próbek 

, 

PN-lS2/C-04518 Analiza chemiczna . OznaC7anie mał ych zawartośc i 

chl o rków me todą turbicł ymetryczną 

PN-lS2/C-04519 A na li za chemiczna. Oznacza nie małych za wa rt ości 
siarczanów w bezbarwn yc h roztwo rach metodą turbidymetryczl1ą 

PN-8 1/C-04527 Anali za chemiczna . Oznaczanie azotu ogól nego mc­
todą destylacyjną 

PN-81 /C-0453tl/ 02 Analiza chcmiczna. Przygo towanie titrantów 
(roztworów mianowallychl. Roztwo ry stosowane w miaroczko wa­
niach ut l en iająco red uk ujących (redo ks l 

PN -77/C-04963 Analiza chemiczna. O znaczanie pH wodn yc h roz­
two rów produktów chemicznych 

PN-81 /C-06503 Analiza chemiczna . Pr7ygotowanie roztworów cł o 

kolorymetrii i nefelometrii 
PN-87/C-80001 Odczynniki i substarH;je specjaln ie czyste. Pa kowa -

nie, przechowywanie i transport 
PN-70/C-80047 Odczy nniki . Wytyczne po bierania 

towania ś redniej próbki laboratoryjnej 
/ 

pró bek i przygo-
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PN-8 1/ M -782 16 Pa let y ladunkOlVt' pła s ki e jcdnopłyt owc czterowej -

ś ciowe bez s krzyd eł drewnia ne 800X 1200 - EU R 

PN-70/ N-02 120 Zasad y zao krą ),! lnnia i zapisywa ni a li czb 

PN-78/0-790 2 1 Opak o wa nia. S ys tcm wymiarowy 

PN-85/0 -79252 "Opa kowa ni <t t ran spo rt o we z za wart ośc i ą . Zna k i 

i znak owa ni e. W ym aga ni a po d stawowe ' 

PN -76/0-7935 I Opakowania transport o we d rewni ane. Beczki 

BN-84/64 14-06 Opakowania transpo rt owe z two rzyw sztucznych . 

Worki polie tyle no we o twarte pł as ki e. bez fa łd bocznych zg rze­

wane 

BN-7V6419-02 Opakowania 7 twouyw sztu czn yc h . Zamknięci a. 

Wymaga nia i badania 

BN-7,I/64 19-0J O pakowania z t WOr7yw sztucznych . Podk lad ki 

BN-7V64 19-04 Taśmy <; a m o przy le pne z fo lii wi s kozowej i nieplas­

tvfik owa nego polichl ork ll win ylu . S/eregi wymiarowe 

BN -84/ 6833-23 Opakowania jed nos t kowe sz kl a ne . Sloje typu POC h 

cł o odczyn n ików chem icznych 

BN-6JI7 16 1-0 6 Skr7y n k i i ko mple ty skrzy nk owe z tarcicy d o od­

czyn ników chemicznych 

t r., lawil z dnia 15 listop"da 1984 r. Prawo prze wozowe . (D.U. nr 53 , 

pu7. 272 l 1984 L ) 

Specja lne warunk i przewozu lowa rów ni e bez piec7 nych w mi ędzyn a­

rod o wej komunikacji kolciOlwj. Za l ączni k nr 4 . do U m owy o mię­

d/y lwrodowej kolej o wej k(lm unikaej i wwarowcj (SMGS) (Dz. 

TiZ K nr 7. pOI . 35 z 1966 LI wraz 7 póź ni ej szymi zmi a nam i 

R" )' ula l11 in dla międzynarodowego przewozu kol ej,,,,, i towarów nie­

bezpiecz n ych (R ID). ZaląC/ nik 13 do kon we ncj i o międ zy n a ro­

dowym Jl rJCWn7IL' k()lejami (('OT JF). (D7. · Ti Z K nr 7 . poz. 44 

7 19H5 r.) wraz z póź ni ejszy mi zm ianami 

Regul a min Przed s iębiors twa Po ls ki e K o leje Pań stwowe o lad owaniu 

i zabezp iecza n iu przesył e k towarowych (Dz. TiZK nr 9 , poz. 68 

z 1985 r .) 

Zarządze nie Mini s tra Komu n ikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie 

lad a wa nia sa mochodów ciężarowyc h i przyczep (Mon. Po l. nr 24, 

poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.) 

Przepisy o ladowaniu wagonów towarowych . Załącznik II d o um owy 

o wzaje mnym ' użytkowaniu wagonów to warowych w komunika­

cj i międ zy narodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15 , poz. 119 z 198 1 r.) 

wr?z z póź niej szymi zmia na mi 

Rozporządze ni e Ministrów K o munikacji I Spraw Wewnętrznych 

z 2 grudnia 1983 r . w sprawie wa runków i kontroli przewozu 

d rogowego materiałów nie bezpiecznych . (Dz. U . nr 67 , poz. 301 

z 1983 L) wraz z późniejszymi zmia nami 

Rozpo rzą dzenie Minis tra K o munikacji z dnia 6 października 1987 L 

W sprawie wy kazu rzeczy niebezpiecznych wyłączonych z prze­

wo zu ko leją oraz szczególn yc h warunków przewozu rzec zy ni e ­

bez pieczn yc h do puszczonych d o przewozu (Dz. U. nr 32 , poz .. 169 

z 19R7 L) 

Ustawa z dn i ą 2 1 m aja 1963 L o subs ta ncjach trujących (Dz. U . nr 22, 

poz. 11 6 .z 1963 L) 

R ozpo rządzenie MZ i OS z dnia 28 g rudnia 1963 r. w sprawie 

wykazu truc izn i środków szko dliwych (Dz. U. nr 2, poz. 9 

z 19M r .) wraz z póź ni ejszymi zmia na mI. 

4 . Symbołe wg SWW 

ella ),!a tu nku cZ.d .a. - 133 1- 1 I . 

dl a ga tunku cz . - 133 1-42 . 

5, Autor projektu nonny - m ),! r Krys ty na Pi o t rowska-Zub, Przed­

si ęb iOl's two Przemysłowo-Ha ndl owe " Po lskie Odczynn iki C hemicz­

ne" , Gl iwi ce, Zak lad Odczyn nik ów C hem icznyc h , Lublin. 


