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NORMA BRANZOWA BN-88
WYROEY - 6191-184
PRZEMYSt U Odczynniki - S
+ CHEMICZNEGO | Cjecze probiercze dla srebra BN-64/8520-01

Grupa katalogowa 1052

1. WSTEP
J
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa ciecze
probiercze majace zastosowanie w przyblizonych me-
todach oznaczania zawartoSci srebra w stopach.

1.2. Zakres stosowania. Ciecz probiercza chromowg
nalezy stosowaé, gdy badany stop srebra zawiera,
oprocz miedzi, inne metale, jak: cynk, aluminium,
kadm, nikiel. Ciecz probierczg srebrowa nalezy stoso-
wa¢ do badania stopOw srebra zawierajacych tylko
miedz.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Rodzaje cieczy probierczych. Rozrdznia si¢ dwa
rodzaje cieczy probierczych:

a) ciecz probierczg chromowa,

b) ciecz probierczg srebrowa.

2.2. Skiad cieczy probierczych

2.2.1. Ciecz probiercza chromowa

a) 3,0 g dwuchromianu potasowego (K:Cr;09)
cz.d.a.,

b) 4,0 ml kwasu siarkowego cz.d.a. o p(H:S04) =
= 1,84 g/ml,

c) 32,0 ml wody destylowane;.

2.2.2. Ciecz probiercza srebrowa. Nasycony roztwor
siarczanu srebra (Ag:SO4) cz.d.a.

2.3. Przyklad oznaczania cieczy probierczej do ozna-
czania srebra:
CIECZ CHROMOWA DO SREBRA BN-88/6191-184

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogédlne. Ciecz probiercza chromowa
powinna by¢ przezroczystym zoltopomaranczowym
roztworem o odczynie kwasnym.

Ciecz probiercza srebrowa powinna by¢ bezbarwnym
1 klarownym roztworem o odczynie lekko kwasnym.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1 ;
Wymagsnie Rodzaje cieczy probierczych
chromowa srebrowa
a) Dwuchromianu potasowe-
go (K2Cr:09), g/ml, w gra-
nicach 0,075 + 0,09 —
b) Kwasu siarkowego
(H2S04), g/ml, w granicach | 0,19 -+ 0,21 —
¢) Siarczanu srebrowego
(Ag2SO4), g/ml, w grani-
cach - 0,006 + 0,008

Zawarto$¢ skladnikéw cieczy probierczych w opako-

waniu jednostkowym — wg tabl. 2.
Tablica 2
Zawarto$¢ skiadniké6w w 10 ml| Rodzaje cieczy probierczych
cwczy' pr_obnerczych chromowa srebrowa |
(opakowanie jednostkowe), g
a) Dwuchromianu potasowe-
go (K:Cr207), g/10 mi, w
granicach 0,75 = 0,9 —_
b) Kwasu siarkowego
(H2S04), g/10 ml, w grani-
cach 19 =21 _
¢) Siarczanu srebrowego
(Ag2S04), g7/10 ml, w gra-
nicach — 0,06 =+ 0,08

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Zestaw cieczy probierczych na-
lezy pakowaé, przechowywa¢ i transportowaé zgodnie
z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujagcymi prze-
pisami w transporcie kolejowym 1 drogowym.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowia butelki
farmaceutyczne LB-5 zgodnie z BN-83/6831-53 ze szkia
oranzowego, zamykane nakretkami z tworzywa sztucz-
nego, zakonczonymi nasadka z nakraplaczem.

Objetos¢ cieczy w opakowaniu jednostkowym —
10 ml.
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4.2.2. Opakowanie zbiorcze stanowig pudetka tektu-
rowe wg PN-73/0-79401.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposéb nie gor-
szy od podanych opakowan i ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan.

4.2.3. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
drewniane zamknigte, odporne na narazenia mechanicz-
ne 1 sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowiednio dla
grupy 2 klasy 3 1 odmiany 1. Dopuszcza si¢ inny ro-
dzaj i wielko$¢ opakowania transportowego po uprzed-
nim uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem oraz jezeli
zabezpiecza jako$¢ produktu w sposob nie gorszy od
w.w. opakowan 1 ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 i PN-76/0-79251,
umieszczajac dodatkowo napisy:

dla cieczy chromowej] — ,,Ostroznie $rodek szkodli-
wy"“ (nalezy do wykazu ,B“ MZiOS) oraz znak nie-
bezpieczenstwa dla substancji zrgcych zgodnie z klasg
RID/ADR-8.

dla cieczy srebrowej — ,Ostroznie $rodek szkodliwy*
(nalezy do wykazu ,B“ MZiOS).

4.2.5. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajgc do-
datkowo:

— znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1
1 2.4.3, .

— dopuszczalna liczba warstw sktadowania 1 tado-
wania,

— dla cieczy chromowej znak niebezpieczenstwa dla
substancji zrgcych zgodnie z przepisami transportowy-
mi wg wzoru nr 8 ,Materiat zracy” 1 substancji utlenia-
jacych  wg wzoru nr 3, ,Material utleniajgcy”
RID/ADR.

4.3. Formowanie jednostek fadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowac na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm wg
PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabezpie-
czy¢ przed przesuwaniem si¢ 1 deformacjg tak, aby two-
rzyl zwartg 1 stabilng jednostk¢ tadunkowa wraz z pa-
leta 1 mial wysoko$¢ nie wigcej niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Ciecze probiercze nalezy prze-
chowywa¢ w pomieszczeniach suchych o zawartosci wil-
goci ponize] 50% zgodnie z PN-87/C-80001 w tempera-
turze i8 =+ 20°C. Chroni¢ przed dzialaniem promieni
stonecznych, kurzem 1 zanieczyszczeniami organiczny-
mi. Dopuszczalna liczba warstw skladowania dla skrzy-
nek drewnianych — 4 warstwy, dla palet skrzynkowych
— 3 warstwy. ’

Okres gwarancji 12 miesigcy.

4.5. Transport. Ciecz probiercza chromowa jest ma-
terialem niebezpiecznym kl. 8. I.m. 801 RID 1 nalezy
ja przewozi¢ krytymi S$rodkami iransportu zgodnie
z obowiazujgcymi przepisami przewozowymi dla ma-
terialbw niebezpiecznych w transporcie kolejowym

i drogowym'.

') Patrz Informacje dodatkowe.

Ciecz probiercza srebrowa nie jest materialem nie-
bezpiecznym wg RID/ADR opakowana wg 4.2 moze
by¢ transportowana dowolnym, krytym Srodkiem trans-
portu, zgodnie z obowigzujacymi przepisami kolejo-
wymi i samochodowymi®’,

Dopuszczalna liczba warstw lfadowania dla skrzynek
drewnianych — 3 warstwy.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) Oznaczanie zawartoSct dwuchromianu potasowe-
go (3.2a),

b) Oznaczanie zawarto$ci kwasu siarkowego (3.2b),

¢) Oznaczanie zawarto$ci siarczanu srebra (3.2c).

5.2. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej probki
laboratoryjnej. Probki nalezy pobiera¢ wg PN-70/
C-80047. Masa $redniej probki laboratoryjnej powinna
wynosi¢ co najmniej 50 ml.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci dwuchromianu potaso-
wego (K:Cr207)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy.

b) Kwas siarkowy roztwor o p(H2SO4) = 1,11 g/ml.

c) Skrobia rozpuszczalna, roztwor 1%(m/m), przy-
gotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.10.6.

d) Tiosiarczan sodowy, roztwdér o c¢(Na:S;03) =
= 0,1 mol/l.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 5 ml badanej cieczy
probierczej chromowej pobra¢ pipeta do kolby pomia-
rowej pojemnos$ci 200 ml 1 dopetni¢ obj¢tosé roztworu
woda do kreski (Roztwdr A). Pobrac¢ pipeta 50,00 ml
otrzymanego roztworu A do kolby stozkowej z doszli-
fowanym korkiem pojemnosci 300 ml, doda¢ 2 g jodku
potasowego, oraz 10 ml roztworu kwasu siarkowego
i pozostawi¢ na 10 min w ciemnym miejscu. Nast¢pnie
wla¢ do kolby okoto 100 ml wody i miareczkowac
roztworem tiosiarczanu sodowego, dodajac pod koniec
miareczkowania 1 ml roztworu skrobi. Jednocze$nie
wykonac¢ §lepg probg, ktérej wynik nalezy uwzglednié
przy obliczeniach.

5.3.1.3. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartos¢
dwuchromianu potasowego (X) w g/ml obliczyé wg
wzoru

(V - V1) - 0,0049031 - 200

= 5 . 50 B ()

= 0,0039225 - (V - V1)

w ktoérym:

V — objeto$¢ roztworu tiosiarczanu sodo-
wego o c¢(Na:S;03) = 0,1000 mol/l,
zuzyta do miareczkowania badanej
proby, g/ml,

Vi — objgto$¢ roztworu tiosiarczanu sodo-
wego o c¢(NasS;03) = 0,1000 mol/l,
zuzyta do miareczkowania §lepej pro-
by, g/ml,

0,0049031 — iloé¢ dwuchromianu potasowego odpo-
wiadajagca 1 ml roztworu tiosiarczanu
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sodowego o ¢ (Na;S:03)=0,1000 mol/1,
g/ml.

5.3.1.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng co
najmniej dwéch rownolegltych oznaczen, miedzy ktory-
mi roznica nie przekracza 0,004 g/ml wyniku nizszego.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci kwasu siarkowego
(H2SO4) metoda potencjometryczng

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Oranz metylowy roztwor 0,1%(m/m) przygotowa-
ny wg PN-81/C-06501 p. 30.

b) Wodorotlenek potasowy roztwér o ¢(KOH) =
= 0,1 mol/l.

¢) Roztwor buforowy o pH = 4, przygotowany w na-
stgpujacy sposob: 2,5537 g kwasnego ftalanu potasowe-
go wg Sorensena rozpusci¢ w 100 ml wody, przenieéé
iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 250 mil,
uzupeini¢ woda do kreski i wymiesza¢. Dopuszcza si¢
stosowanie produktu handlowego.

5.3.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Pehametr.

b) Elektrody: szklana i kalomelowa potaczone z pe-
hametrem przez mostek lub kombinowana Ag/AgCl.

c) Mieszadto elektromagnetyczne z regulacja obro-
tow.

d) Mikrobiureta pojemnosci 10 ml lub biureta po-
jemnosci 50 ml.

e) Mieszadto magnetyczne.

5.3.2.3. Wykonanie oznaczania. Sprawdzi¢ wskazania
pehametru na roztwér buforowy handlowy. Zmonto-
waé zestaw do miareczkowania potencjometrycznego.
Pobra¢ pipeta 10 ml roztworu A przygotowanego wg
5.3.1.2, umiesci¢ w zlewce pojemnosci 250 ml, rozcien-
czy¢ woda do 100 ml obj¢tosci, wlozy¢ mieszadto ma-
gnetyczne umiesci¢ zlewke¢ na mieszadle elektromagne-
tycznym, uregulowaé jego obroty i1 miareczkowaé ba-
dang probke roztworem wodorotlenku potasowego
z biurety, dodajac w porcjach od 2 ml do 0,05 ml.

Objetos¢ jednorazowo dodanego roztworu dobraé
tak, aby zmiana pH roztworu miareczkowanego, po-
wodowana tym dodatkiem nie przekraczata 0,5 jed-
nostki pH. Po dodaniu kazdej kolejnej porcji roztworu
wodorotlenku potasowego, odczekac na ustalenie peha-
metru i1 odczyta¢ pH. Wskazania pehametru przyjac
jako state, jezeli wskazowka przyrzadu pomiarowego
nie przemieszcza si¢ w ciggu 30 s o wigcej niz 0,1 pH.
Miareczkowanie prowadzi¢ do skoku potencjatu
(pH = 4,7).

5.3.2.4. Obliczanie wynik6w oznaczania. Zawarto$¢
kwasu siarkowego (Xi) w g/ml obliczy¢ wg wzoru

Va2 - 0,0049037 - 200

X, =
510

= V,-0,019615  (2)

w ktorym:
V2, — objgtos¢ roztworu wodorotlenku pota-
sowego o ¢ (KOH) = 0,1000 mol/l zu-
zyta do miareczkowania, ml,
0,0049037 — ilo$¢ kwasu siarkowego odpowiadaja-
ca 1 ml roztworu wodorotlenku pota-
sowego o ¢(KOH) = 0,1000 ml/l, g.
5.3.2.5. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczen, migdzy ktory-
mi roznica nie przekracza 0,01 g/ml wyniku nizszego.
5.3.2.6. Oznaczanie zawartosci kwasu siarkowego
przez miareczkowanie wobec wskaZnika. Pobrac pipetg
10 ml roztworu A przygotowanego wg 5.3.1.2, umies-
ci¢ w kolbie pojemnosci 300 ml, rozcienczy¢ wodg do
100 ml objegtosci, dodaé¢ 2 krople roztworu oranzu me-
tylowego 1 miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku po-
tasowego do zmiany zabarwienia z czerwonopomaran-
czowego do wyraznie zottego.
5.3.2.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
kwasu siarkowego (X1) w g/ml obliczy¢ wg wzoru po-
danego w 5.3.2.4.
5.3.3. Oznaczanie
(Ag2SO4)
5.3.3.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy, roztwér p(HNO;3) = 1,15 g/ml.
b) Siarczan zelazowo-amonowy, roztwor 10%(m/m).
¢) Rodanek amonowy, roztwér o c¢(NHCNS) =
= 0,01 mol/l.
5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ pipetg 5 ml
badanej cieczy probierczej srebrowej, przenies¢ do kol-
by pojemnosci 200 ml, rozcienczy¢ woda do 40 ml
objetosci, doda¢ 2 ml roztworu kwasu azotowego,
0,5 ml roztworu siarczanu zZelazowo-amonowego 1 mia-
reczkowaé roztworem rodanku amonowego do wysta-
plenia czerwonobrunatnego zabarwienia.
5.3.3.3. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢
siarczanu srebra (X;) w g/ml obliczyé wg wzoru

zawartosci  siarczanu  srebra

Vi -0,0015589
X2 = 5 ==

Vs - 0,00031178 (3)

w ktorym:

V3 — objeto$¢ roztworu rodanku amonowe-
go o ¢ (NH4CNS) = 0,0100 mol/1 zuzy-
ta do miareczkowania, ml, -

0,0015589 — ilos¢ siarczanu srebra odpowiadajaca
1 ml roztworu rodanku amonowego

o ¢(NH4«CNS) = 0,0100 mol/1, g.
5.3.3.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ §rednig arytmetyczng co
najmniej dwéch réwnoleglych oznaczan, migdzy ktory-
mi réznica nie przekracza 0,0005 g/ml wyniku nizszego.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne".
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/8520-01. Wprowadzono
metody badan skiadu cieczy probierczych.
3. Normy i dokumenty zwigzane-
PN-81/C-06501 Analiza chemiczna.
wskaznikOw
PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie 1 transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygo-
towania S$redniej probki laboratoryjnej
PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200 — EUR
PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy
PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania
PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe 2z zawartoscig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania
PN-85/0-79252 Opakowania
1 znakowanie. Wymagania
PN-73/0-79401 Opakowania jednostkowe, kartonowe i tekturowe.
Pudetka
BN-83/6831-53 Opakowania szklane lekéw. Butelki typu LB-5
Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. — Prawo przewozowe (Dz. U.
nr 53, poz. 272 z 1984 r.)
Regulamin Przedsi¢gbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sytek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)
Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodoéw cig¢zarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przygotowanie roztworow

transportowe z zawarto$cig. Znaki

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zatacznik I do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komunikacji
mig¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOzZniejszymi zmianami

Specjalne warunki przewozu towarow niebezpiecznych w migdzyna-
rodowej komunikacji kolejowej. Zatacznik nr 4 do Umowy
o migdzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMMGS)
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pOZniejszymi zmia-
nami

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw 1 kontroli prze-
wozu drogowego materialdw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67,
poz. 301 z 1983 r.) wraz z pOzniejszymi zmianami

Regulamin dla Migdzynarodowego przewozu kolejami towaréw nie-
bezpiecznych (RID). Zatacznik B do konwencji o migdzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTIF) (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pdéiniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spolecznej w sprawie
wykazu trucizn i $rodkéw szkodliwych (Dz. U. nr 2, poz. 9
z 1964 r.)

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r.
w sprawic wykazu rzeczy niebezpiecznych wylgczonych z prze-
wozu kolejg oraz szczegélnych warunkéw przewozu rzeczy nie-
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.)

4. Symbol wg SWW — [33]-11.

5. Autor projektu normy — Zofia Kotodziej — PPH ,Polskie Od-
czynniki Chemiczne®, Gliwice.



