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NORMA BRANZOWA BN88
WYROBY - ” 6191-185
PRZEMYStU s ALl .
CHEMICZNEGO Szczawian sodowy
Grupa katalogowa 1052
1. WSTEP cd. tabl. 1
Vromasnmi Gatunki
Przedmiotem normy jest szczawian sodowy stosowa- B p
5 S i ¥ cz.d.a. CZ.
ny jako odczynnik chemiczny. Szczawian sodowy ma: :
a) wzor sumaryczny Na,C,Ou, g) Zelaza (Fe®), %(m/m), nie
b) wzér budowy O _ _ O - Nn wigce] niz 0,0005 0,005
O = —~ O - Na h) Otowiu (Pb*"), %(m/m), nie ‘
C) mase molowq 134..008 g/mol, wigce] niz 0.0005 0,005
d) wihasciwosci szkodliwe dla zdrowia. i) Miedzi (Cu?"), Y%(m/m), nie
wigce] niz 0.0005 0,005
2. PODZIAL 1 OZNACZENIE i) Kadmu (Cd*"), %(m/m). nic
. . . - . igce] niz 0,0005 0,005
2.1. Podziat. W zaleznos$ci od zawartosci zanieczysz- g
czen, rozréznia si¢ dwa gatunki szczawianu sodowego, k) Cynku (Zn®), %(m/m), nie
aan oz wiecej niz 0,0005 0.005
cz.d.a. — czysty do analizy, ) Potasu (K"), %(m/m), nic wig-
cz. — czysty cej niz 0,005 0,02

2.2. Przyktad oznaczania szczawianu sodowego czy-
stego do analizy:
SZCZAWIAN SODOWY cz.d.a. BN-88/6191-185

3. WYMAGANIA
3.1. Wymagania ogélne. Szczawian sodowy powinien
by¢ biatym, krystalicznym proszkiem rozpuszczalnym
w wodzie, nierozpuszczalnym w alkoholu etylowym.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
; Gatunki
Wymagania it
cz.d.a. (o8
a) Zawartos¢ szczawianu sodo-
wego (NaC,04), %(m/m), nie
mniej niz 99 .8 99.0
b) Odczyn pH 3%(m/m) roztwo- nie normali- ‘
ru, w granicach 1.59+8.5 zuje si¢
¢) Wilgoci, %(m/m), nie wigce] nie normali-
niz 0,01 zuje si¢
d) Chlorkow (C1), %(m/m), nie
wigce] niz 0,002 0,005
e) Siarczanow (SOZ7), %(m/m),
nie wigce] niz 0,002 0,05
) Azotu ogdélnego (N), %(m/m), nie normali-
nie wigcej iz 0,001 zuje si¢

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Szczawian sodowy nalezy pa-
kowac¢, znakowac, przechowywac i1 transportowac¢ zgod-
nic z PN-87/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe

a) Stoje ze szkta brunatnego typu POCh wg BN-84/
6833-23, zamykane nakrgtka z tworzywa sztucznego
wg BN-73/6419-02, wytozona podktadka polietylenowa
lub inna chemicznie odporng wg BN-71/6419-03. Na-
krgtki dodatkowo zabezpieczone taSma samoprzylepna
wg BN-73/6419-04 lub pierscieniami termokurczliwymi.

Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g.

b) Worki z folit polietylenowe] wg BN-84/6414-06.

Masa netto: 35 1 50 kg.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielko$¢ opakowania
jednostkowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbior-
ca, oraz jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu w sposob
nie gorszy od wyze] wymienionych opakowan 1 ma wy-
miary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo:

Zgtoszona przez Przedsiebiorstwo Przemystowo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne” w Gliwicach
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 17 sierpnia 1988 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 kwietnia 1989 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 13/1988, poz. 31)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE | ALFA" 1988

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,00 Nakt. 2000 + 40 Zam. 2411/88

Cena zt 48,00



ro

BN-88/6191-185

a) klas¢ niebezpieczenstwa 6.1 wg RID/ADR,

b) napis ,Ostroznie $rodek szkodliwy” pod nazwag
odczynnika w j¢zyku angielskim (szczawian sodowy '
zaliczany jest do wykazu BMZiOS').

4.2.3. Opakowania transportowe ,

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla sloi stanowig
skrzynki drewniane zamkni¢te wg BN-63/7161-06 lub
palety skrzynkowe z drutu typu UJC. Pojedyncze stoje
nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem materialem amor-
tyzujgcym, np. folig pecherzykowa ,,pneumopak™ lub in-
nym podobnym 1 uktada¢ w pozycji stojacej] w skrzyn-
kach w jedne) warstwie.

4.2.3.2. Opakowania transportowe dla workéw z folii
polietylenowej stanowig bgbny zwijane z tektury wzmoc-
nione obrgczami metalowymi z dnami i wickami z two-
rzywa drzewnego, pojemnosci 35 1 50 1, wysokosci
325 £10 mm lub 450 £10 mm i $rednicy 397 =5 mm
lub beczki drewniane wg PN-76/0-79351.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielkos¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg
I przewoznikiem, oraz jezeli zabezpiecza jako$¢ produk-
tu w sposob nie gorszy od wyzej] wymienionych opa-
kowan, ma wymiary zgodne z zasadami systemu wy-
miarowego opakowan wg PN-78/0-79021 i jest zgodne
7z obowigzujgcymi przepisami w zakresic materialow
nicbezpiecznych. '

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
2.4.3, 2.4.10. ‘

b) dopuszczalng liczbg warstw sktadowania wg 4.3
1 tadowania wg 4.4,

. ¢) nalepk¢  ostrzegawczag  wg wzoru nr 6.1
A RID/ADR — ,materiaty szkodliwe dla zdrowia®.

4.2.5. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, opakowania transportowe
nalezy formowac na paletach o wymiarach 800X 1200 mm
wg BN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem si¢ 1 deformacjg tak, aby
tworzyl wraz z paleta zwartg 1 stabilng jednostke¢ ta-
dunkowa.

4.3. Przechowywanie. Szczawian sodowy nalezy prze-
chowywa¢ w krytych, suchych i dobrze wentylowanych
(temperatura nie wyzsza niz 30°C, wilgotno$é nie wyz--
sza niz 50%) pomieszczeniach magazynowych w tzw.
magazynach specjalnych przeznaczonych do przecho-
wywania substancji niebezpiecznych.

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania wynosi: dla
skrzynek 1 beczek drewnianych — 4, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 3, dla bgbnoéw tekturowych — 1.

Okres gwarancji wynosi 2 lata, liczac od daty pro-
dukcj.

4.4. Transport. Szczawian sodowy jest materialem
niebezpiecznym: klasa 6.1, punkt 67 ¢, liczba margine-
sowa 601 RID 1 klasa 6.1 punkt 67 c, liczba margine-
sowa 2601 ADR.

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Opakowany wg 4.2 mozna przewoziC transportem
kolejowym lub samochodami, zgodnie z odpowiednimi
przepisami transportowymi').

Dopuszczalna liczba warstw fadowania dla skrzynek
drewnianych wynosi 4, dla beczek drewnianych — 3,
dla palet skrzynkowych z drutu — 2, dla bgbnow
tekturowych — 1.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawartoSci szczawianu
(3.2a),

¢) oznaczanie odczynu pH 3%(m/m) roztworu (3.2b),

d) oznaczanie zawarto$ci wilgoci (3.2¢),

¢) oznaczanic zawartosci chlorkow (3.2d),

) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2e),

¢) oznaczanie zawarto$ci azotu ogdlnego (3.2f),

h) oznaczanie zawartoSci zelaza, otowiu, miedzi, cyn-
ku i kadmu (3.2g), 3.2h), 3.2i), 3.2j), 3.2k),

1) oznaczanie zawartoS$ci potasu (3.21).

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ produktu stanowi najwy-
zej 500 kg szczawianu sodowego opakowanego.

5.3. Pobieranie probek. Probki odczynnika gatunku
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047, nato-
miast probki odczynnika gatunku cz. — zgodnie
z PN-67/C-04500.

Z przedstawionej do badan partii nalezy wylosowac
na $lepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2. Z ka-
zdego wylosowanego opakowania nalezy pobra¢ co naj-
mniej 2 probki pierwotne. Najmniejsza wielko$¢ probki
pierwotnej powinna wynosi¢ 100 g, natomiast wielkos$¢
$redniej probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ 500 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostko-
wych w partii

do 15
16+ 25
26+ 63

" 64160
ponad 160 1

sodowego

Liczba probek jednostkowych

S O 00 3 W

5.4. Opis badan
5.4.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie

~ zaznaczono inaczej, nalezy stosowac¢ odczynniki w ga-

tunku cz.d.a. oraz wodg¢ destylowana lub wodg¢ o row-
nowaznej czystoSci. Wazenie do statej masy nalezy in-
terpretowa¢ wg PN-81/C-01055 p. 2.4.4.

5.4.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych. Oceni¢ wizu-
alnie postaé¢ 1 barwg probki szczawianu sodowego wg
PN-81/C-01055 p. 2.1.1 i 2.1.2, rozpuszczalno$¢ okres-
lic wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Oznaczanie zawartoéci szczawianu sodowego
5.4.3.1. Zasada metody. Zawartos¢ szczawianu SO-
dowego oznacza si¢ manganometrycznie w §rodowisku
kwasu siarkowego. |
. 5.4.3.2. Odczynniki i roztwory
-a) Kwas siarkowy, roztwor (1+3).
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b) Nadmanganian potasowy, roztwor mianowany

1
0 c(? KMnO4) = 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/

C-04530/02 p. 2.9.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 0,2 g
probki szczawianu sodowego z dokladnoscig do
0,0002 g, przenies¢ do kolby stozkowe] pojemnosci
300 ml, rozpusci¢ w 90 ml wody, doda¢ 10 ml roz-
tworu kwasu siarkowego, ogrza¢ do temperatury 70°C
miaréczkowa¢ mianowanym roztworem nadmangania-
nu wg 5.4.4.2b), dodajac go matymi porcjami, oczeku-
jac kazdorazowo na odbarwienie si¢ cieczy. Tempera-
tura roztworu nie powinna spada¢ ponizej 60°C. Pod
koniec miareczkowania dodawac¢ roztwor nadmanga-
nianu kroplami, az do wystapienia trwalego w ciggu
30 s staboro6zowego zabarwienia.

5.4.3.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartos¢
szczawianu sodowego (Xi1) obliczyé w %(m/m) wg
wzoru .

Vi-0,0067 - 100

4 Xl = (1)
mi ~
w ktorym:
Vi — objgto$¢ roztworu nadmanganianu pota-

1 |
SOWELOo 0 C(? KMnO4) = 0,1 mol/l, zu-

zytego do miareczkowania, ml,
m, — masa odwazki probki szczawianu sodowe-
go, g
0,0067 — ilos¢ szczawianu sodowego odpowiadajgca
I ml roztworu nadmanganianu potasowe-

!
20 0 (= KMnOs) = 01000 mol/1
g/ml.

5.4.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac¢ $rednig arytmetyczng wy-
nikow dwdch rownolegtych oznaczan. Ro6znica migdzy
poszczegdlnymi wynikami oznaczan nie powinna byc¢
wieksza niz 0,3%.

5.4.4. Oznaczanie odczynu pH 3%(m/m) roztworu
wykona¢ wg PN-77/C-04963 p. 2.2.

5.4.5. Oznaczanie zawartoSci wilgoci

5.4.5.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 10 g
probki szczawianu sodowego z doktadnoscia do
0,0002 ¢ w naczynku wagowym uprzednio wysuszonym
do statej masy. Naczynko z odwazka probki szczawianu
sodowego umiesci¢ w suszarce i suszy¢ w temperaturze
105°C do stalej masy.

5.4.5.2. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢
wilgoci (X2) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru .

(m2-m3) - 100
X, = (2)
m;
w ktorym:
m> — masa odwazki probki szczawianu sodowego
przed suszeniem, g,
m; — masa odwazki probki szczawianu sodowego

' po wysuszeniu, g.

5.4.5.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikéw dwoch rownoleglych oznaczan. Roznica migdzy
poszczegdlnymi wynikami nie powinna przekraczac
20% wyniku nizszego.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci chlorkow

5.4.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. | g probki szczawia-
nu sodowego odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g
umiesci¢c w kolbie stozkowej pojemnosci 50 ml, roz-
pusci¢ w 15 ml gorace; wody, doda¢ 7,5 ml roztworu
kwasu azotowego i wykona¢ oznaczanie wg PN-82/
C-04518 p. 2.3.2.

Nalezy wykona¢ dwa roOwnolegle oznaczania. Probka
szczawianu sodowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zmgtnienie powstate po 15 min w roztworze ba-
danym jest mniejsze lub rOwne zmg¢tnieniu roztworu
porownawczego, zawierajacego w tej samej objetodci te
same ilosct odczynnikoéw oraz:

dla odczynnika.cz.d.a. — 0,02 mg Cl,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Cl.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci siarczanéw

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
pi 2:3.1. '

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
szczawianu sodowego z doktadnoscia do 0,01 g w tyglu
kwarcowym, spali¢ i wyprazy¢ w temperaturze 750°C
w piecu elektrycznym przez 2 h. Pozostato$¢ po ozig-
bieniu rozpusci¢ w 10 <+ 15 ml wody, (w razie potrze-
by przesaczyé przez tygiel z wkladka ze szkta spieka-
nego P-4) i wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519
p. 2.3.2 dla odczynnika cz.d.a. 1 p. 2.5.3 dla odczyn-
nika cz. Nalezy wykona¢ dwa rownolegle oznaczania.
Probka szczawianu sodowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zmgtnienie powstale w roztworze bada-
nym jest mniejsze lub réwne zmgtnieniu roztworu po-
rOwnawczego przygotowanego jednoczesnie 1 zawiera-
jacego w tej samej objetosci te same ilosct odczynnikow
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg SO4 ,

dla odczynnika cz. — 0,5 mg SO#".

5.4.8. Oznaczanie zawartosci azotu ogoélnego. Odwa-
zy¢ 2 g prébki szczawianu sodowego z doktadnoscig
do 0,01 g, przenies¢ do zlewki pojemnosci 150 ml,
rozpusci¢ w 100 ml wody 1 wykonaé¢ oznaczanie wg
PN-81/C-04527 p. 2.4.

Probka szczawianu sodowego odpowiada wymaga-

niom normy, jezeli zabarwienie powstale w badanym

roztworze jest mniejsze lub rowne zabarwieniu roztwo-
ru poroOwnawczego, zawierajgcego w tej samej objetosci
te same ilosci odczynnikow oraz 0,02 mg N.
~5.4.9. Oznaczanie zawartosci zelaza, otowiu, miedzi,
cynku i kadmu ]

5.4.9.1. Zasada metody. Zelazo, otéw, mied?, cynk
1 kadm oznacza si¢ bezposrednio z fazy organiczne]
metodg absorpcyjnej spektrometrii  atomowe] po
uprzedniej grupowe] ekstrakcji tych metali w postaci
pirolidynodwutiokarboaminianéw ketonem metyloi-
zobutylowym. '
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5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Keton metyloizobutylowy (KMIB) do analizy
ckstrakcyjnej. ™

b) Kwas solny spektralnie cz., p(HCI) = 1,19 g/ml.

c¢) Kwas solny spektralnie cz., roztwor (1+1).

d) Pirolidynodwutiokarboaminian amonu (APDC),
roztwor 3%(m/m).

¢) Szczawian sodowy, roztwor 29%(m/m). 10 g szcza-
wianu sodowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g
rozpusci¢ w 300 =+ 400 ml wody, doprowadzi¢ odczyn
roztworu do pH 4 kwasem solnym wg 5.4.9¢), spraw-
dzajac pehametrem, doda¢ 5 ml roztworu pirolidyno-
dwutiokarboaminianu amonu, dopetni¢ do objgtosci
500 ml. przenieS¢ do lejka rozdzielczego 1 ekstrahowac
dwoma porcjami po 10 ml ketonu metyloizobutylowe-
go. Po rozdzieleniu si¢ warstw warstwe ketonowg od-
rzucic.

f) Roztwoér wzorcowy podstawowy cynku (Zn?"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23, rozcien-
czony 10 + 90. I ml podstawowego roztworu wzorco-
wego cynku zawiera 1 - 107 g Zn®",

¢) Roztwor wzorcowy podstawowy kadmu (Cd?"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34, rozcien-
czony 10 + 90. I ml wzorcowego roztworu podstawo-
wego kadmu zawiera 1 - 107 g Cd*".

h) Roztwor wzorcowy podstawowy miedzi (Cu?’),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42, rozcien-
czony 10 + 90. I' ml wzorcowego roztworu podsta-
wowego miedzi zawiera 1 - 107% g Cu?".

i) Roztwdér wzorcowy podstawowy otowiu (Pb*"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42, rozcien-
czony 10 4+ 90. ml wzorcowego roztworu podstawowego
ofowiu zawiera 1 - 107 ¢ Pb*",

i) Roztwor wzorcowy podstawowy zelaza (Fe'"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, rozcien-
czony 10 + 90. 1 ml wzorcowego roztworu podsta-
wowego zelaza zawiera 1 - 1074 g Fe'',

k) Roztwor wzorcowy roboczy cynku, kadmu, mic-
dzi. ofowiu i zelaza (Zn*', Cd*", Cu*', Pb?", Fe*"), Do
kolby pomiarowe] pojemnosci 100 ml odmierzy¢ mikro-
pipeta po 1.0 ml wzorcowych roztworow podstawo-
wych cynku, kadmu, miedzi, otowiu i zelaza; dopetnic
do kreski 1 wymiesza¢. | ml wzorcowego roztworu
roboczego zawiera po | - 10°° g poszczegdlinych jondow.

5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowe] z komplet-
nym wyposazeniem. '

b) Lampy: zelazowa, miedziowa, otowiowa, cynko-
wa 1 kadmowa 7z katodami wng¢kowymi.

¢) Pehametr.

5.4.9.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu  acetylonowo-powietrznym,
w optvmalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancje zelaza nalezy mierzy¢ przy dtu-
gosci fali 248, 3 nm, miedzi — 3247 nm, olowiu —
217 lub 2833 nm, cynku — 2139 nm, kadmu —
228.8 nm.

Przyrzad do pomiaru nalezy przygotowal zgodnie
z instrukcjg obstugi.

5.4.9.5. Przygotowanie prébki do oznaczania. Odwa-
7zy¢ okoto 5 g probki szczawianu sodowego z doktad-
no$cig do 0,01 g, przenie$¢ do zlewki pojemnosci 600 ml,
rozpuéct¢ w 400 ml wody, doprowadzi¢ odczyn roz-
tworu do pH 4 kwasem solnym wg 5.4.9.2c), spraw-
dzajac pehametrem. Nastgpnie doda¢ 5 ml roztworu
pirolidynodwutiokarboaminianu amonowego, dopetni¢
wodg do objetosci 500 ml, wymieszaé, przenie$¢ do
lejka rozdzielczego pojemnosci 750 ml 1 ekstrahowac
10,0 ml ketonu metyloizobutylowego. Po rozdzieleniu
si¢ warstw, warstwe ketonowg oddzieli¢ »d warstwy
wodnej.

5.4.9.6. Przygotowywanie skali wzorcow i sporzadza-
nie krzywych wzorcowych. Do czterech zlewek pojem-
nosci 150 ml odmierzy¢ kolejno: 0; 5,0; 10,0 1 25,0 ml
roztworu wzorcowego roboczego wg 5.4.9.2k), doda¢é
po 50 ml roztworu szczawianu sodowego wg 5.4.9.2¢)
i po 5 ml roztworu pirolidynodwutiokarboaminianu
amonowego, dopetni¢ wodg do objetosci 100 ml, prze-
nies¢ do czterech lejkdéw rozdzielczych pojemnosci
200 ml 1 ekstrahowa¢ 10,0 ml ketonu metyloizobutylo-
wego. Po rozdzieleniu si¢ warstw oddzieli¢c warstwe or-
ganiczna od wodne].

Stezenia poszczegdlnych jonow w fazie organicznej
wynoszg: 0,5 - 1076, 1,0 - 107, 2,5 - 107® g/ml. Zmie-
rzy¢ absorbancj¢ miedzi, zelaza 1 otowiu w przygoto-.
wanej skali wzorcow w fazie ketonowej, natomiast
absorbancj¢ cynku i kadmu zmierzy¢ po rozcienczeniu
1+4 fazy organicznej ketonem metyloizobutylowym —
w warunkach podanych w p. 54.94, a z uzyskanych
wynikow sporzadzi¢ krzywe wzorcowe, odkladajac na
osi odcietych st¢zenia w g/ml, fazy organicznej, a na osi
rzednych odpowiadajace im wielkosci absorbancji.

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancjg
zelaza, miedzi 1 otowiu w ckstrakcie ketonowym przy-
gotowanym wg 5.4.9.5, natomiast absorbancj¢ cynku
i kadmu zmierzy¢ po rozcienczeniu fazy organicznej
1+4 ketonem metyloizobutylowym. Pomiar wykonaé
w warunkach podanych w 54.9.4 1 z krzywych wzor-
cowych odczytac st¢zenia zelaza, miedzi, otowiu, cynku
i kadmu.

5.4.9.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
zelaza (X3), amiedzi (X4), otowiu (Xs), cynku (Xs) 1 kad-
mu (X7) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

a2 34,5 V2100
Xs! 4! 5] 6] 7 = (3)
M4
w ktorym:
ai 2345 — stezenie odpowiednio zelaza, miedzi,

otowiu, cynku 1 kadmu odczytane z krzy-
wych wzorcowych, g/ml fazy organicz-

nej,
V, — objetos¢ fazy organicznej, ml,
- ms — masa odwazki probki szczawianu sodo-
wego, g.

5.4.9.9. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac¢ $rednig arytmetyczng wy-
nikéw dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica migdzy
poszczegdlnymi wynikami nie powinna przekraczac
20% wyniku nizszego.
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5.4.10. Oznaczanie zawartoSci potasu

5.4.10.1. Zasada metody. Potas oznacza si¢ metodg
ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej bez-
poSrednio z roztworu probki, korygujac interferencje
metodg asymilacji matrycy.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory.

a) Szczawian sodowy spektralnie
1%(m/m).

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy potasu (K7),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49,

¢) Roztwer wzorcowy roboczy potasu (K'), przy-
gotowany przez rozcienczenie ‘10 + 90 roztworu podsta-
wowego (5.4.10.2b). 1 ml roztworu wzorcowego robo-
czego zawiera 1 - 107 g K" ‘

5.4.10.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa potasowa z katoda wnekows.

5.4.10.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.94,
Absorbancj¢ potasu nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali
766,5 nm. .

5.4.10.5. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
7y¢ okoto 1 g probki szczawianu sodowego z doktad-
noscig do 0,01 g, przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnos$ci 100 ml, dopetni¢ do kreski 1 wymieszac.

5.4.10.6. Przygotowywanie skali wzorcow i sporzadza-
nie krzywej wzorcowej. Do pi¢ciu kolb pomiarowych
pojemnosct 100 ml odmierzy¢ mikropipeta kolejno: 0,
0,1, 0,2, 0,4, 0,6 ml roztworu wzorcowego roboczego
potasu, dopetni¢ do kreski roztworem szczawianu so-
dowego wg 5.4.10,2a) 1 wymiesza¢. Stg¢Zenie potasu
w poszczegllnych kolbach wynosi: 0; 1 - 107;2 - 1077;
410716 107 g/ml. Zmierzy¢ absorbancje potasu
w przygotowanej skali wzorcdw, a z uzyskanych wy-
nikOw sporzadzi¢ krzywg wzorcowsa, odktadajgc na osi

CZ., roztwor

odcigtych stezenia w g/ml, a na osi rzednych odpo-
wiadajace im wielkosci ;Lsorbancji.

5.4.10.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
Cj¢ potasu w roztworze przygotowanym wg 5.4.10.5
w warunkach podanych w 5.4.10.4. Z krzywej wzorco-
we) odczytaé st¢zenie potasu W roztworze.

5.4.10.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
potasu (Xg) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

de * V3 - 100
Xg = (4)
ms
w ktorym:
as — stezenie potasu odczytane z krzywej] wzorco-

wej, g/ml,

Vi — objetos¢  roztworu  przygotowanego  wg
5.4.10.5, ml,
ms — masa odwazki probki szczawianu sodowego, g.

5.4.10.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-

‘cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng

wynikOw dwoch rOwnoleglych oznaczan. Roznica mig-
dzy poszczegdlnymi wynikami nie powinna przekraczaé
20% wyniku nizszego.

5.5. Ocena wynikéw badan. Parti¢ szczawianu sodo-
wego nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy,

jezeli wyniki badan probki szczawianu sodowego po-

branej wg 5.3 odpowiadaja wymaganiom podanym
w rozdz. 3. ,

5.6. Interpretacja wynikow. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowac zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na Zyczenie
odbiorcy do kazdej partii szczawianu sodowego produ-
cent jest obowigzany wystawic¢ 1 przesta¢ odbiorcy za-
Swiadczenie, w ktorym m.in. nalezy poda¢ wyniki prze-
prowadzonych badan.

KONIETC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe, ,Polskie Odczynniki Chemiczne®, Gliwice, Zaklad
Odczynnikéw Chemicznych, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-59/C-80574

a) wprowadzono oznaczanie odczynu pH 3% roztworu zamiast
kwasowos$ci 1 zasadowosci,

b) zaostrzono poziom wymagan dla zawartosci chlorkow, siar-
czanOw 1 azotu ogélnego w gatunku cz.d.a.,

¢) wprowadzono oznaczanie zelaza metoda absorpcji atomowej,

d) zanormowano oddzielnie zawarto$s¢ miedzi. ofowiu, cynku i kad-
mu metodg absorpcji atomowej zamiast oznaczania metali cigzkich
w przeliczeniu na otow,

€) Zrezygnowano z oznaczania zawartosci ZanieCZ)/S’ZCZCT’I orga-
nicznych,

f) zrezygnowano z oznaczania zawarto$ci fosforandw,

g) zrezygnowano z oznaczania azotu ogélnego dla gatunku cz.,

h) zrezygnowano z oznaczania zawarto$ci wody dekrepitacyjnej,

1) zrezygnowano z oznaczania zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie.

Dotychczas obowiazujaca PN-59/C-80574 zostaje uniewazniona
z dniem 1 kwietnia 1989 r.

~

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
PN-67/C-04500 Prudukty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanic matych zawartosci

chlorkow metodg turbidymetryczng
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci

starczanow w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng
PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanic azotu ogdlnego me-
toda destylacyjng
PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. titrantow

(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miaraczkowa-

niach utleniajaco redukujacych (redoks)

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworow produktow chemicznych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
kolorymetrii 1 nefelometrii

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancgje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobicrania probek i przygo-
towania Sredniej probki laboratoryjne] ‘

Przygotowanie



6 _ ‘ Informacje dodatkowe do BN-88/6191-185

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoplytowe czterowej-
Sciowe bez skrzydel drewniane 800%1200 — EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wyvmiarowy

PN-R5/0-79252 Opakowaniz transportowe z zawartoscig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe'

PN-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane, Beczki

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polictylenowe otwarte plaskic. bez fatd bocznych zgrze-
wane

BN-73/6419-02 Opakowania
Wymagama 1 badania

BN-71/6419-03 Opakowanta z tworzyw sztucznych. Podktadki

BN-73/6419-04 Tadmy samoprzylepne z folii wiskozowej 1 nieplas-

7 tworzyw sztucznych. Zamknigcia.

tvfikowanego polichlorku winylu. Szeregi wymiarowe

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCh
do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki 1 komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynmikow chemicznych

Ustawa z dnia 15 histopada 1984 r. Prawo przewozowe, (D.U. nr 53,
poz. 272 7z 1984 r.)

Specjalne warunki przewozu towarow nicbezpiecznych w migdzyna-
rodowe) komunikacy kolejowej, Zalgceznik nr 4, doe Umowy o mig-
dzynarodowej kolejowe; komunikacji towarowe) (SMGS) (Dz.
TZK

nr 7. poz. 35 7 1966 r.) wraz z poOZnigjszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowceeo przewozu kolejami towarow nie-
bezpiccznych (RID). Zataczmk B do konwencii o migdzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTIF). (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
7z 1985 1) wraz z poZnicjszyvmi zmianami

Regulamin Przedsigbiorstwa Polskie Koleje Panstwowe o tadowaniu
i zabezpieczaniu przesylek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68
7z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o fadowaniu wagonow towarowych. Zatagcznik II do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonOw towarowych w komunika-
¢ji migdzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pdZniejszymi zmianami '

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i1 kontroli przewozu
drogowego materiatow niebezpiecznych. (Dz. U. nr 67, poz. 301
z 1983 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r.
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z prze-
wozu kolejg oraz szczegdlnych warunkéw przewozu rzeczy nie-
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.) ) ' | J

Ustawa 7z dnia 21 maja 1963 r. o substancjach trujgcych (Dz. U. nr 22,
poz. 116 .z 1963 r.)

Rozporzadzenie MZ i OS z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie
wykazu trucizn i Srodkéw szkodliwych (Dz. U. nr 2, poz. 9
7 1964 r.) wraz 7 pOZniejszymi zmianami.

4. Symbole wg SWW

dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,

dla gatunku cz. — 1331-42.

5. Autor projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub, Przed-
sigbiorstwo Przemystowo-Handlowe |, Polskiec Odczynniki Chemicz-
ne”, Ghwice, Zaktad Odczynnikow Chemicznych, Lublin.



