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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest jod, stosowany jako od-
czynnik chemiczny:

Jod ma:

‘a) wzor chemiczny J,

b) mas¢ molowg 253,81 g/mol.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Podzial. W zalezno$ci od zawartosci zanieczysz-
czen, rozréznia si¢ dwa gatunki jodu, oznaczone:
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — czysty.
2.2. Przykiad oznaczania jodu czystego do analizy:
JOD cz.d.a. BN-89/6191-94

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Jod powinien by¢ substancja
krystaliczng barwy ciemnofioletowe] z potyskiem meta-
licznym, prawie nierozpuszczalng w wodzie, rozpusz-
czalng w rozpuszczalnikach organicznych 1 w wodnych
roztworach jodkoéw potasowcow.

3.2. Wymagania szczegélowe — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania Gatunki
cz.d.a cZ.

a) Zawarto$¢ jodu (J2), %(m/m), nie

mniej niz 99.8 995 |
b) Substancji nielotnych, %(m/m), nie

wigce] niz 0,01 0,02
¢) Chloru (Cly) i bromu (Br») (jako C!7),

%(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,01

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Jod nalezy pakowacd, znako-
wac, przechowywac 1 transportowaé zgodnie z PN-87/

C-8000! oraz zgodnie z obowigzujacymi przepisami
w transporcie kolejowym i drogowym®.

4.2. Pakowanie |

4.2.1. Opakowania\ jednostkowe stanowig sloje ze
szkta brunatnego typu POCH wg BN-84/6833-23, za-
mykane nakretkami z tworzywa sztucznego, wylozony-
mi podktadkami polietylenowymi lub innymi chemicz-
nie odpornymi wg BN-71/6419-03. Nakretki dodatko-
wo powinny by¢ zabezpieczone tasmg samoprzyleping
wg BN-73/6419-04 lub pierscieniami termokurczliwymi.

Masa netto: 160, 250, 500, 1000 g.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko§¢ opakowania
jednostkewego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca,
jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu w sposOb nie gorszy
od wyzej wymienionych opakowan i ma wymiary zgod-
ne z PN-78/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo napis ,,Ostroznie — Srodek szkodliwy*®
pod nazwg odczynnika w jezyku angielskim (jod za-
liczony jest do Wykazu B Ministra Zdrowia i Opieki
Spotecznej)’.

4.2.3. Opakowania transportowe dla stoi stanowig
skrzynki drewniane zamkni¢te w BN-63/7161-06.

Pojedyncze stoje nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem
materiatem amortyzujagcym np. folia pegcherzykowa
~pneumopak® lub innym podobnym 1 ustawiac
w skrzynkach w jednej warstwie.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca
i przewoZnikiem, jezeli zabezpiecza jakos$¢ predukiu
w sposdb nie gorszy od wyze] wymienionych opakowan
I ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-
jac dodatkowo znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252
p. 24.1, 24.3, 2.4.4, 24.10.

4.2.5. Formowanie jednostek #tadunkowych —
PN-87/C-80001 p. 4.2.1.

wg
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Y Patrz Infermacje dodatkowe p. 3.
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4.3. Przechowywanie. Jod nalezy przechowywaé
w krytych, suchych i dobrze wentylowanych pomiesz-
czeniach magazynowych (temperatura nie wyzsza niz
30°C, wilgotnos$¢ nie wyzsza niz 50%).

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania wynosi: dla
skrzynek drewnianych 4.

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

4.4. Transport. Jod nie podlega
RID/ADR. Opakowany wg 4.2 mozna przewozi¢ trans-
portem kolejowym lub samochodami, zgodnie z odpo-
wiednimi przepisami transportowymi'’. Dopuszczalna
liczba warstw tadowania wynosi: dla skrzynek drewnia-
nych 4.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogolnych (3.1),

b) oznaczanie zawartoéci jodu (3.2a),

¢) oznaczanie zawarto$ci substancji nielotnych (3.2b),

d) oznaczanie zawartos$ci chloru.i bromu (jako CI")
(3.2¢).

5.2. Wielkos¢ partii. Parti¢ produktu opakowanego
stanowi najwyzej 500 kg jodu.

5.3. Pobieranie prébek. Probki odczynnika w gatunku
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/C-80047, nato-
miast probki odczynnika w gatunku cz. zgodnie
z PN-67/C-04500.

Z przedstawione] do badan partii nalezy wylosowac
na slepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2.
Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobraé
co najmniej 2 probki pierwotne. Najmniejsza wielko$¢
zarOwno probki pierwotnej jak 1 probki $redniej po-
winrta wynosi¢ 100 g.

przepisom

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych Liczba probek
w partii jednostkowych

sztuk sztuk

do 15 5

16 = 25 7

26 + 63 8

64 + 160 9

ponad 160 10

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie za-
znaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylacznie odczynniki
w gatunku cz.d.a. oraz wode¢ destylowang lub wodg
o0 rOwnowaznej czysto$ci zwang w dalszej tre$ci normy
wodg.

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogélnych. Ocenié
wizualnie posta¢ 1 barwe probki jodu wg PN-81/
C-01055 p. 2.1.1 i 2.1.2. Rozpuszczalno$¢ okreslié
zgodnie z PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Oznaczanie zawarto$ci jodu

5.4.3.1. Zasada metody. Zawarto$¢ jodu oznacza si¢
jodometrycznie, miareczkujac roztwédr jodu w jodku

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

potasowym za pomocg mianowanego roztworu tiosiar-
czanu sodowego wobec skrobi jako wskaznika.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy.

b) Kwas solny roztwor 25%(m/m).

c) Skrobia, roztwér 1%(m/m), przygotowany wg
PN-81/C-06500 p. 2.2.61. |

d) Tiosiarczan  sodowy, roztwOr mianowany
o ¢(NazS;03) = 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/02 p. 2.11.2.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 3 g jodku po-
tasowego, odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g,
umiesci¢ w naczynku wagowym i zwazy¢ z doktadnos-
cig do 0,0002 g. Do naczynka wsypac¢ okoto 0,4 g prob-
ki jodu i ponownie zwazy¢ z tg samg dokladnoscig.
Nast¢pnie zawarto$¢ naczynka zwilzy¢ 5 ml wody 1 po-
zostawi¢ do rozpuszczenia jodu, po czym wrzuci¢ na-
czynko do kolby stozkowej pojemnosci 200 ml z doszli-
fowanym korkiem, zawierajacej 100 ml wody 1 7 ml roz-
tworu kwasu solnego (5.4.3.2b), wymiesza¢ 1 miareczko-
waé¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu sodowego,
dodajac pod koniec miareczkowania 2 ml roztworu
skrobi. Miareczkowanie prowadzi¢ do odbarwienia roz-
tworu. '

Rownolegle z oznaczaniem nalezy przeprowadzié
Slepa prébe. Do kolby stozkowej pojemno$ci 200 ml
odmierzy¢ 100 ml wody, doda¢, 3 g jodku potasowego
z doktadnoscig do 0,01 g1 7 ml roztworu kwasu 'solne-
go, wymieszaé. Miareczkowaé mianowanym roztworem
tiosiarczanu sodowego w taki sam sposob jak roztwor
probki jodu.

5.4.3.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartosc¢
jodu (X,) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

(V2- V1) -0,01269 - 100

my

X1=

w ktorym:
V, — objgto$¢ roztworu tiosiarczanu sodowe-
g0, o ¢(NasS:03) = 0,1000 mol/1, zuzyte-
go do miareczkowania, ml,
Vi — objgtos¢ roztworu- tiosiarczanu sodowe-
go o ¢(NasS;03) = 0,1000 mol/I, zuzyte-
go do miareczkowania §lepej proby, ml,
masa odwazki prébki jodu, g, '
ilos¢ jodu odpowiadajgca 1 ml roztworu
tiosiarczanu sodowego o c¢(Na;S;03) =
= 0,1000 mol/1, g/ml.

5.4.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik korco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wy-
nikéw dwoéch réwnolegtych oznaczan. R6znica migdzy
wynikami nie powinna przekracza¢ 0,3%.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci substancji nielotnych.
Odwazy¢ 30 g probki jodu z doktadnoscig do 0,01 g,
umies$ci¢ w parownicy kwarcowej i wykonac¢ oznaczanie
wg PN-78/C-04957.

Probka jodu odpowiada wymaganiom normy, jezeli
masa pozostalo$ci nielotnej nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 3 mg,

dla odczynnika cz. — 9 mg.

iy —
0,01269 —
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5.4.5. Oznaczanie zawartosci chloru i bromu jako Cl

5.4.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
-p. 2.3.1 oraz:

a) Azotyn sodowy, roztwor 10%(m/m).

b) Kwas azotowy, roztwor 25%.

c) Kwas siarkowy, roztwor (1+1).

d) Nadtlenek wodoru, roztwor 30%(m/m).

e) Pirosiarczyn potasowy, roztwor 0,5%(m/m).

f) Papierek jodoskrobiowy, przygotowany wg
PN-89/C-06500 p. 2.2.52.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 0,5 g probki
jodu z doktadnoscia do 0,01 g, przenies¢ do kolby
stozkowe] pojemnos$ci 100 ml, doda¢ 50 ml roztworu
pirosiarczynu potasowego i ogrzewa¢ na elektrycznej
plycie grzejnej do catkowitego rozpuszczenia i usunigcia
gléwnej masy jodu (do lekko zo6ttego zabarwienia roz-
tworu), zachowujgc objeto$¢ roztworu okoto 35 ml
przez dodawanie wody. Nastepnie doda¢ 4 ml roztworu
kwasu siarkowego, 3 ml roztworu azotynu sodowego
1 ogrzewaé¢ az do odbarwienia si¢ roztworu i calkowi-
tego roztozenia azotynu sodowego (sprawdzi¢ papier-
kiem jodoskrobiowym),
uzupetnia¢ roztwér woda do objetosci okoto 35 ml.

w miar¢ odparowywania,

Nastepnie wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04518
p. 233

Nalezy wykonaé dwa réwnolegle oznaczania.

Prébka jodu odpowiada wymaganiom normy, jezeli
zmetnienie roztworu badanego powstate po uplywie
15 min jest mniejsze lub réwne zmegtnieniu roztworu
poroéwnawczego przygotowanego jednoczesnie, w taki
sam sposob jak roztwér badany i zawierajacego w tej
same] objetosci te same ilosci odczynnikdw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg CI,

dla odczynnikacz. — 0,050 mg CI.

5.5. Ocena wynikow badan. Partie jodu nalezy uznad
za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan
probki jodu pobranej wg 5.3 odpowiadajg wymaganiom
podanym w rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikéw. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowaé 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 jodu producent jest obowig-
zany wystawié 1 przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie, w kto-
rym m.in. nalezy poda¢ wyniki przeprowadzonych ba-
dan.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Lubelskie Przedsigbiorstwo
Przemystowo-Handlowe ,Odczynniki Chemiczne“, Lublin,
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6191-94
a) dostosowano wymagania do wymagan firm $wiatowych,
b) wprowadzono poprawke przy oznaczaniu zawarto$ci gtdwnego
sktadnika, '
¢) uaktualniono sposéb wyrazania st¢zen i jednostki objetosci.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkbw metodg turbidymetryczng
PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-
niach utleniajaco-redukujacych (redoks)
PN-78/C-04957 Odczynniki. Oznaczanie pozostalosci nielotnej
PN-89/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikéw
i roztworOw pomocniczych
PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie i transport
PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Ogdlne
wytyczne pobierania probek i przygotowanie $redniej probki labo-
ratoryjnej
PN-70/N-02120. Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy
- PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-71/6419-03 Opakowania z tworzyw sztucznych. Podkiadki

BN-73/6419-04 Tasmy samoprzylepne z folii wiskozowej i nie plasty-
fikowanego polichlorku winylu. Szeregi wymiarowe

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

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikéw chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.)

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spolecznej z dnia 28 grud-
nia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i Srodkéw szkodliwych
(Dz. U. nr 2, poz. 9 z 1964 r.) wraz z pOzZniejszymi zmianami

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o fadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz.TiZK nr 9, poz. 68 z 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 tadowaniu wagonow towarowych. Zatgcznik II do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz.TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami

4. Symbol wg SWW
dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,
dla gatunku cz. — 1331-42.

5. Autor projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub
— Lubelskie Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe ,Odczynniki
Chemiczne® — Lublin.



