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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest octan sodowy bezwodny
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Octan sodowy bezwodny ma:

a) wzor chemiczny C,H3;O:Na,

b) wzbr strukturalny:

AN A
H—-C-C /

| By

H ONa

¢) mas¢ molowag — 82,04 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zawarto$ci gtbwnego
sktadnika 1 zanieczyszczen, rozréznia si¢ dwa gatunki
octanu sodowego bezwodnego, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,
cz. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia octanu sodowego bezwod-
nego czystego do analiz:
OCTAN SODOWY BEZWODNY cz.d.a. BN-90/6191-26

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Octan sodowy bezwodny po-
winien mie¢ postaé biatego proszku higroskopijnego
rozpuszczalnego w wodzie, trudno rozpuszczalnego
w alkoholu.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1
Wyitagania ‘ Gatunki

cz.d.a. CcZ.
a) Octanu sodowego bezwodnego (C;H3;0:Na) %(m/m), nie mniej niz 99,0 7 98,0
b) Substancje nierozpuszczalne w wodzie %(m/m), nie wig¢cej niz 0,01 0,02
¢) pH 5%(m/m) roztworu 75 + 9,2 75 +95
d) Chlorkéw (CI"), %(m/m), nie wigcej niz 0,002 0,005
¢) Siarczanéw (SO%), %(m/m), nie wigcej niz 0,003 0.01
f) Fosforanéw (POﬁ‘). %(m/m), nie wiecej niz 0,0005 0,001
g) Metali cigzkich (Pb?"), %%(m/m), nie wiccej niz 0,001 0,005
h) Zelaza (Fe’"), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0.001
i) Glinu (AP*Y), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 nie normalizuje sie
j) Magnezu Mg*"), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 0.002 |
k) Wapnia (Ca®*), %(m/m), nie wiccej niz 0,003 0,005
1) Cynku (Zn®*), %(m/m), nie wiecej niz 0,001 0,003
1) Potasu (K*), %(m/m), nie wigcej niz 0,03 nie normalizuje si¢

jako norma obowigzujgca
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogoblne. Octan sodowy bezwodny na-

lezy pakowaé, znakowaé, przechowywaé i transporto-
waé zgodnie z PN-87/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowig sloje ze
szkta brunatnego wg BN-84/6833-23, zamykane na-
kretka z tworzywa sztucznego, wylozone podkladka
polietylenowa lub inna chemicznie odporng uszczelkg.

Stoje z tworzywa sztucznego zamykane nakretka
Z tworzywa sztucznego, uszczelnione przez zaspawanie
otworu krazkiem papierowym powlekanym polietyle-
nem ze stozkiem lub uszczelnione nakr¢tka samouszczel-
niajgca. -

Masa netto: 250, 500 i 1000 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg, dopuszcza si¢ inny rodzaj
1 wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone préby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposodb nie
gorszy niz wyzej wymienione opakowanie i ma wymiary
zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowan
wg PN-89/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 i PN-76/0-79251,
dla preparatu higroskopijnego. Octan sodowy bez-
wodny jest odczynnikiem nie zagrazajagcym bezpieczen-
stwu. |

4.2.3. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
z tarcicy wg BN-63/7161-06, odporne na narazenia me-
chaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowied-
nio dla grupy 2 klasy A i odmiany a. Pojedyncze stoiki
w skrzynkach nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem

srodkiem amortyzujagcym i pakowac¢ w jednej warstwie. -

Opakowania transportowe stanowig rOwniez worki
z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06, umieszczone
w begbnach tekturowych.

Masa netto — do 30 kg.

W uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem, dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielkosé opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz ww. opakowania i ma wymiary
zgodne z PN-89/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo: znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252
p. 24.1, p. 243 1 p. 244.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, opakowania nalezy formo-
waé¢ na paletach o wymiarach 800X 1200 mm wg
PN-89/M-78216. £adunek na palecie powinien tworzy¢
zwartg 1 stabilng jednostke¢ tadunkowag i1 nie powinien
by¢ wyzszy niz 1,75 m. \

4.4. Przechowywanie. Octan sodowy bezwodny nale-
zy przechowywa¢ zgodnie z PN-87/C-80001 w pomiesz-
czeniach suchych o zawarto$ci wilgoci ponizej 50%,
przewiewnych, w temperaturze 15 =+ 30°C, w przecho-
wywaniu uktada¢ w 4 warstwach. Okres gwarancji —
12 miesiecy.

" teriatem

4.5. Transport. Octan sodowy bezwodny nie jest ma-
niebezpiecznym, nie podlega przepisom
RID/ADR, moze by¢ transportowany dowolnym $rod-
kiem transportu, zgodnie z obowigzujgcymi przepisami
kolejowymi i samochodowymi!’. Do §rodka transporto-
wego uklada¢ w 3 warstwach.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci octanu sodowego bezwod-
nego (3.2a),

c) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (3.2b),

d) oznaczanie

e) oznaczanie

f) oznaczanie

pH 5% roztworu (3.2c),
zawartosci chlorkéw (3.2d),
zawartosci siarczanow (3.2e),

g) oznaczanie zawartoéci fosforanéw (3.2f),

h) oznaczanie zawarto$ci metali cigzkich (3.2g),

i) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2h),
j) oznaczanie zawartosci glinu (3.2i),

k) oznaczanie zawarto$ci magnezu (3.2)),
) oznaczanie zawarto$ci wapnia (3.2k),
1) oznaczanie zawarto$ci cynku (3.21),

m) oznaczanie zawarto$ci potasu (3.2%).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobiera¢ zgod-
nie z PN-88/C-80047, przyjmujac:

a) wielko$¢ partii 500 kg,

b) liczbe prébek jednostkowych wg PN-88/C-80047
p. 32,

5.3. Opis badan ,

5.3.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylgcznie odczyn-
niki w gatunku cz.d.a. oraz wod¢ destylowana, a do
oznaczan metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej
— wode redestylowana. Wazenie do statej masy nalezy
interpretowa¢ wg PN-81/C-01055 p. 2.44.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych. Oceni¢ wizual-
nie posta¢ i barwe probki octanu sodowego bezwodne-
go wg PN-81/C-01055 p. 2.1.1 i p. 2.1.2. Rozpuszczal-
no$¢ okres§li¢c wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci octanu sodowego bez-
wodnego

5.3.3.1. Zasada metody. Zawarto$¢ octanu sodowego
bezwodnego oznacza si¢ miareczkowo, za pomoca mia-
nowanego roztworu kwasu nadchlorowego, w $rodo-
wisku niewodnym, wobec wskaZnika a-naftelobenzoiny.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Bezwodnik kwasu octowego.

b) Kwas  nadchlorowy,  roztwor
o ¢(HClO4) = 0,1 mol/L

¢) Kwas octowy lodowaty o zawarto$ci co najmnie;
99.8%. . N

d) a-naftolobenzoiny, roztwér 0,2%(m/m) w kwasie
octowym przygotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.8.15.

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 0,25 g
prébki octanu sodowego bezwodnego z doktadnoscia

mianowany

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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do 0,0002 g, przenies¢ do suchej kolby stozkowej po-
jemnos$ci 300 ml. Rozpusci¢ w 30 ml kwasu octowego,
nastgpnie doda¢ 5 ml bezwodnika kwasu octowego
1 miareczkowaé¢ roztworem kwasu nadchlorowego wo-
bec a-naftolo-benzoiny, do zmiany zabarwienia roztwo-
ru z pomaranczowej na jasnozielong.

5§.3.3.4. Obliczanie wynikdOw oznaczania zawartoSci
octanu sodowego bezwodnego (X) obliczy¢ w %(m/m)
wg Wwzoru '

V -0,08204 - 100 8,204 - V

X = = (1)
m m

w ktoérym:
V — objetos¢ roztworu kwasu nadchlorowego
o stgzeniu ¢ (HClO4)=0,1000 mol/1 zuzy-
tego do miareczkowania, ml,
m — masa badanego octanu sodowego bez-
wodnego, g,

0,08204 — ilos¢ octanu sodowego bezwodnego od-
powiadajaca 1 ml roztworu kwasu nad-
chlorowego, o ¢ (HC1O4) = 0,1000 mol/1,

 g/ml.

5.3.3.5. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikéw dwoch réwnolegltych oznaczen. R6znica migdzy
wynikami nie powinna przekraczaé¢ 0,3%.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 30 g badanego octanu sodu bez-
wodnego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g roz-
pusci¢ w 400 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/
C04517.

Badany octan sodowy bezwodny odpowiada wyma-
ganiom normy, jesli masa wysuszonej pozostalosci nie
przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 3,0 mg,

. dla odczynnika cz. — 6,0 mg.

5.3.5. Oznaczanie pH 5% roztworu. 5,00 g badanego
octanu sodowego bezwodnego rozpusci¢ w 95 ml wody
1 wykona¢ oznaczanie wg PN-77/C-04963.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory przygotowane wg
PN-82/C-04518 p. 2.3.1.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego octanu
sodowego bezwodnego odwazonego z dokladnoscia
0,01 g rozpusci¢ w 30 ml wody i wykona¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04518 sposobem A. Badany octan sodowy
bezwodny odpowiada wymaganiom normy, jezeli po-
wstale zmgtnienie roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zmg¢tnienia roztworu poréwnawczego
przygotowanego jednocze$nie i zawierajacego w tej sa-
mej objgtosci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg CI.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci siarczandéw (SO7?)

53.7.1. Odczynniki i roztwory przygotowane wg
PN-82/C-04519 p. 2.3.1.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego octanu
sodowego bezwodnego, odwazonego z dokladnoscig
0,01 g rozpusci¢ w 45 ml wody i wykona¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Badany octan sodowy bezwodny odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstale zmgtnienie roztworu ba-
danego nie bgdzie intensywniejsze od zmgtnienia roz-
tworu porOwnawczego przygotowanego jednoczesnie
i zawierajacego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg SO7F,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SOZ.

5.3.8. Oznaczanie zawartoéci fosforanéw (PO7Y)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04503
p. 2.3.3 oraz kwas azotowy o d = 1,15 g/ml

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego octanu
sodowego bezwodnego dla gatunku cz.d.a. i 2 g dla ga-
tunku cz. odwazy¢ z doktadnoscig do 0,01 g, rozpuscié
w 10 ml wody, doda¢ 7,5 ml kwasu azotowego, wy-
mieszaé, wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04503
p: 239

Badany octan sodowy bezwodny odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstale zabarwienie roztworu
badanego nie begdzie intensywniejsze od zabarwienia
roztworu porOwnawczego przygotowanego jednoczesnie
i zawierajacego w tej samej iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg POZ,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg PO;.

5.3.9. Oznaczanie zawartoSci metali ci¢zkich (Pb?")

53.9.1. Odczynniki i roztwory przygotowane wg
PN-80/C-04515 p. 24.3..

5.3.9.2. Wykonanie oznaczenia. 1 g badanego octanu
sodowego bezwodnego odwazyé z doktadnoscia do
0,01 g, rozpusci¢ w 20"ml wody i wykona¢ oznaczanie
wg PN-80/C-04515 p. 24.4. Do roztworu porOwnaw-
czego dodac: |

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb*%

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb*2.

5§.3.10. Oznaczanie zawartoéci zelaza (Fe’")

5§3.10.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/03 p. 4.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczenia. 1 g badanego octanu
sodowego bezwodnego, odwazonego z doktadnos$cig do
0,01 g rozpusci¢ w 20 ml wody, doda¢ 1 ml roztworu
kwasu azotowego, ogrza¢ do wrzenia i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-81/C-04521/03 p. 7.

Badany octan sodowy bezwodny odpowiada wyma-
ganiom normy, je$li powstate zabarwienie badanego
roztworu nie b¢dzie intensywniejsze niz zabarwienie
roztworu poréwnawczego przygotowanego jednoczes-
nie i zawierajacego w tej samej objetosci te same iloSci
odczynnikOw oraz: ‘

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe’*,

dla odczynnika cz. — 0,01 mg Fe’*.

5.3.11. Oznaczanie zawartoéci glinu (Al*Y)

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Aluminon — roztwor 0,1%(m/m).

b) Kwas octowy lodowaty.

c) Octan amonu roztwor 5%(m/m).

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Al**, przygo-
towany wg PN-81/C-06503 i rozcieficzony woda w sto-
sunku 1+99. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 0,01 mg AP*.
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5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. OdwazyC 2 g octanu
sodowego bezwodnege z doktadnoscia do 0,01 g, roz-
pusci¢c w 20 m! wody, doda¢ 0,4 ml kwasu octowego
i 2 ml octanu amonowego w -celu doprowadzenia do
pH roztworu 5 = 5.,5. Nastgpnie doda¢ 2 ml aluminonu,

Badany octan sodowy bezwodny cz.d.a. odpowiada
wymaganiom- normy, jezeli powstale zabarwienie roz-
twort badanego nie bgdzie intensywniejsze od zabar-
wienia roztworu poréwnawczego przygotowanego jed-
nocze$nic i zawierajacego w 20 ml wody:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg AP’

0,1 ml kwasu octowego, 2 ml octanu amonowego
(pH 5 + 5.5) oraz 2 m! aluminonu.

5.3.12. Oznaczanie zawartoSci magnezu
(Ca**, Mg*) -

5.3.12.1, Zasada metody. Magnez i wapn oznacza si¢
technikg ptomieniowe) absorpcyjnej spektrometrii ato-
mowej metodg krzywej wzorcowej.

5.3.12.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z magnezowa katodg wngkowg.

c¢) Lampa z wapniowa katoda wngkows.

5.3.12.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy nie zawierajacy jondéw (Ca?*, Mg??),
roztwér o gestosci d(CH;COOH) = 106 g/ml.

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Mg?*, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39a), rozcienczo-
ny wodg w stosunku [+99.

1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
1 - 1075 g Mg*. -~

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ca®*, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70 rozcienczony
wodg w stosunku 1499, :_

I ml rozcieiczonego roztworu wzorcowego zawiera
1 - 105 g Ca”™. '

d) Weglan sodowy bezwodny spektralnie czysty.

e) Roztwdr octanu sodowego przygotowany w na-
stepujacy sposdb: do kolby pomiarowe] pojemnosci
200 ml uprzednio wytrawione] kwasem solnym i wy-
plukanej woda redestvlowans wprowadzié 1290 g
weglanu sodowego bezwodnego spektralnie czystego
oraz ostroznie kroplami wprowadzi¢ 18,5 ml kwasu
octowego, uzupetni¢; woda redestvlowana do kreski
i doktadnie wymieszac.

5.3.12.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie za-
wartosci magnezu nalezy wykona¢ w ptomieniu acety-
lenowo-powietrznym w optymainych warunkach po-
miaru ustalonych dla posiadanego aparatu. Magnez na-
lezy oznaczaé przy dtugosci fali 285, 2 nm. Oznaczania
zawartosci wapnia nalezy wykona¢ w plomientu acety-
len-podtlenek azotu w optymalnych warunkach pomia-
ru ustalonych dla -posiadanego aparatu przy dtugosci
fali 422,7 nm. _

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowaé zgodnie
z 1nstrukcjg obstugi.

5.3.12.5. Przygotewanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do kazdej z szeSciv kolb pomiarowych pojem-
nosci 50 ml, uprzednio wytrawionych kwasem soinym
1 wyptukanych wodg redestylowang, odmierzyé 25 ml

i wapnia

roztworu octanu sodu przygotowanego wg 5.3.12.3e)
oraz kolejno 0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 ml kazdego z roz-
cienczonych roztword6w wzorcowych wapnia i magnezu,
uzupetni¢ wodg redestylowang do kreski i dokladnie
wymiesza¢. St¢Zzenie magnezu i wapnia w poszczegOl-
nych kolbach wynosza odpowiednio: 0, 1 - 10-7, 2 - 107,
3107, 4107, 5107 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu i wapnia w Sporza-
dzonych roztworach, stosujac do zerowania przyrzadu
pierwszy z roztwordw, a z uzyskanych wynikoéw spo-
rzagdzi¢ wykres krzywej wzorcowej.

5.3.12.6. Wykonanie oznaczenia. D0d kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml, wytrawionej kwasem solnym
i wyptukane] woda redestylowang, wprowadzi¢ 5,00 g
badanego octanu sodowego, uprzednio wysuszonego
przez 2 h w suszarce w temperaturze 200°C, rozpusci¢
w wodzie, uzupeini¢é woda redestylowang do kreski
i dokladnie wymiesza¢ (roztwdr A).

Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu i wapnia W Sporza-
dzonym roztworze w warunkach identycznych jak przy
sporzadzaniu krzywej wzorcowej.

Zawarto$¢ magnezu (X1) i wapnia (X%) w %(m/m)
obliczy¢ wg wzoru

Ci2 V1 - 100
Xl,,z = (2)
mi
w ktoérym:
C — stezenie magnezu odczytane z krzywej wzor-

cowej, g/ml,

C2 — stezenie wapnia odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

Vi — objetos¢ roztworu A przygotowanego do po-
miaru, ml, ' '

m; — odwazka badanego octanu sodowego, g.

5.3.13. Oznaczanie zawartoSci cynku (Zn?")

5.3.13.1. Zasada metody. Cynk oznacza si¢ technikg
plomieniowa absorpcyjne) spektrometrii atomowej, me-
toda krzywej wzorcowej.

5.3.13.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z cynkowa katoda wn¢kowa.

5§.3.13.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotoyy o d(HNOs3) = 1,15 g/ml oraz
o ¢(HNOs) = 0,001 mol/L s

b) Roztwdr wzorcowy, zawierajgcy jony Zn**, przy-
gotowany w nasigpujacy sposob: 1,2446 g ZnO (zlota
pieczg¢) rozpuscic w 10 ml kwasu azotowego
o d(HNGO;) = 1,15 g/ml, przenie$¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 1000 ml, rozcienczy¢ woda do
kreski 1 doktadnie wymieszac.

1 ml roztworu zawiera 1 - 1073 g Zn?**

Roztwor rozcieficzyé w stosunku 1:99 kwasem azoto-
wym o stezeniu ¢(HNOs) = 0,001 mol/I.

1 ml rozciediczonego roztworu wzorcowego zawiera

1 - 10° g Zn*. |
¢) Roztwér octanu sodowego przygotowany Wwg
5.3.12.3e). ‘
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5.3.13.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢é w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach pomiaru ustalonych dla po-
siadanego aparatu.

Cynk nalezy oznaczaé przy dlugo$ci fali 213,8 nm.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowa¢ zgodnie
z instrukcja obstugi.

5.3.13.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywe] WZor-
cowej. Do kazdej z szesciu kolb pomiarowych pojem-
no$ci 50 ml, uprzednio wytrawionych kwasem solnym
1 wyptukanych woda redestylowang, odmierzy¢ 10 ml
roztworu przygotowanego wg 5.3.12.3e) oraz kolejno:
0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 ml rozcienczonego roztworu
wzorcowego cynku. Kazdg z kolb uzupetni¢ woda do
kreski i doktadnie wymieszad.

Stgzenie cynku w poszczegdlnych kolbach wynosi od-
powiednio: 0,1-107,2+-10-7,3-107,4-10-7,5-107 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancjg cynku w sporzadzonych roz-
tworach, stosujagc do zerowania przyrzgdu pierwszy
z roztwordw, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wy-
kres krzywej wzorcowe;j.

5.3.13.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 50 ml wytrawionej kwasem solnym
1 wyptukanej woda redestylowana odmierzy¢ 20,00 ml
badanego roztworu octanu sodu przygotowanego wg
5.3.12.6, uzupelni¢ woda do kreski i doktadnie wy-
mieszac.
-~ Zmierzy¢ absorbancj¢ cynku w sporzadzonym roz-
tworze w warunkach identycznych jak przy sporzadza-
niu krzywej wzorcowe;j.

Zawarto$¢ cynku (X3) w %(m/m) obliczyé wg wzoru

2,5 'C3'V1

ma:

- 100

X3 = (3)
w ktoérym:
C3 — stezenie cynku odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

Vi — objetos¢ roztworu A wg 5.3.12.6, przygotowa-
nego do pomiaru, mli,
m: — odwazka badanego octanu sodowego wg

5.3.12.6, g.
5.3.14. Oznaczanie zawartoSci potasu (KK°)

5.3.14.1. Zasada metody. Potas oznacza sie technika
fotometrii ptomieniowej metoda krzywej wzorcowej.

53.14.2. Aparatura i przyrzady wg PN-88/C-04953

5.3.14.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy nie zawierajacy jonéw K',
o gestosci d(CH3;COOH) = 1,06 g/ml.

b) Chlorek sodowy spektralnie czysty.

roztwor

Informacje dodatkowe

110, 2 -

¢) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony K', przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49a) rozcieniczony
woda w stosunku 10+90.

1 ml rozciefczonego roztworu wzorcowego zawiera
1 - 10# g K"

d) Roztwoér octanu sodowego przygotowany w naste-
pujacy sposéb: Do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml uprzednio wytrawionej kwasem solnym 1 wy-
ptukanej woda redestylowana wprowadzi¢ 3,60 g chlor-
ku sodu spektralnie czystego oraz ostroznie kroplami
wprowadzi¢ 3,50 ml kwasu octowego, uzupeini¢ woda
redestylowang do kreski i dokladnie wymieszac.

5.3.14.4. Warunki fotometrowania. Oznaczania nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach pomiaru emisji ustalonych
dla posiadanego fotometru ptomieniowego z uzyciem
odpowiedniego dla potasu filtru interferencyjnego lub
monochromatora przy dtugosci fali linii spektralnej
766,5 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi.
- 5.3.14.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 50 ml,
uprzednio wytrawionych kwasem solnym i wyptuka-
nych woda redestylowang, odmierzy¢ 10,0 ml roztworu
octanu sodowego przygotowanego wg 5.3.14d) oraz ko-
lejno: 0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 ml rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego potasu, uzupetni¢ woda redestylo-
wang do kreski i doktadnie wymiesza¢. St¢zenie potasu
w poszczegllnych. kolbach wynosi odpowiednio: 0,
10-6,3-10%,4 - 1075, 5 - 10°° g¢/ml. Zmierzy¢
emisj¢ w tak przygotowanych roztworach, stosujac do
zerowania przyrzadu pierwszy z roztwordw, a z uzyska-
nych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej.

5.3.14.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
we] pojemnos$ci 50 ml, uprzednio wytrawionej kwasem
solnym i wyptukanej wodg redestylowana, odmierzyé
10,0 ml roztworu A, przygotowanego wg 5.3.12.6, uzu-
pelni¢ wodg redestylowang do kreski i doktadnie wy-
miesza¢. Zmierzy¢ emisj¢ roztworu w warunkach iden-
tycznych jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej.

Zawarto$¢ potasu (X4) w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru

V[ * 500
Xs = (4)
m
w ktérym:
c+ — st¢zenie potasu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objeto$¢ roztworu A wg 5.3.12.6, ml,
m; — odwazka badanego octanu sodowego wg
5.3.12.6, g. | :
I1EC



6 Informacje dodatkowe do BN-90/6191-26

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne” — Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-26
a) zmieniono metod¢ oznaczania zawarto$ci octanu sodowego
bezwodnego,
b) zaostrzono wymagania dotyczace zawartosci chlorkow fosfo-
ranOw, siarczanow, zelaza,
¢) wprowadzono oznaczanie pH 5% roztworu zamiast oznaczania
wolnych' alkaliow,
d) wprowadzono oznaczanie zawartosm wapnia, magnezu i1 cynku
metoda AAS oraz zawarto$ci potasu metoda fotometrii ptomieniowe;j.
e) wprowadzono oznaczanie zawartosci glinu,
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
PN-82/C-04503 Analiza chemiczna oznaczania matych zawartosci
fosforanbw w bezbarwnych roztworach metodg kolorymetryczng
PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
metali cigzkich
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie 1 w produktach chemicznych
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczame malych zawartosci
chlorkow metodg turbidymetryczna
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczandow w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng
PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
tosci Zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyjania-
nu (rodanku) amonowego
PN-88/C-04953 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
sodu, potasu, wapnia i strontu metoda fotometrii ptomieniowe;j
PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych pro-
duktow chemicznych
PN-81/C-06501 Analiza
wskaznikow
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii 1 nefelometrii
PN-87/C-80001 Odczynniki 1 substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie i transport

chemiczna. Przygotowanie roztwordéw

PN-88/C-80047 Odczynniki 1 substancje specjalnie czyste. Ogolne
wytyczne pobierania probek i1 przygotowanie §redniej probki labo-
ratoryjnej

PN-88/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe czterowejs—
ciowe bez skrzydet drewnianych 800X 1200 — EUR

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornos¢ na narazenia
mechaniczne.. Wymagania 1 badania

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawartodcig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowanie transportowe z zawartoScig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte ptaskie, bez fald bocznych zgrzewane

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

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety qerynkowe z tarcicy do odczyn-
nikdbw chemicznych

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

Regulamin Przedsiebiorstwa PKP o tadowaniu i1 zabezpieczaniu prze-
sytek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o ladowaniu wagonéw towarowych. Zatacznik II do umowy '
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
miedzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z péZniejszymi zmianami

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

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

5. Autorzy projektu normy — Danuta Da,browska, mgr inz. Hele-
na Czepelak, mgr inz. Ewa Chmielewska — Przedsigbiorstwo Prze-
mystowo-Handlowe “Polskie Odczynniki Chemiczne“ — Gliwice.



