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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest bromek potasowy stosowany
jako odczynnik chemiczny. Bromek potasowy ma:

a) wzor chemiczny KBr,

b) mase molowa 119,01 g/ml.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podzial. W zaleznosci od zawarto$ci zanieczysz-

czen rozréznia si¢ dwa gatunki bromku potasowego
oznaczane:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia bromku potasowego czyste-

go do analizy:
BROMEK POTASOWY cz.d.a. BN-91/6191-40

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Bromek potasowy powinien
by¢ biatym, krystalicznym proszkiem, tatwo rozpusz-
czalnym w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

cd. tabl. 1
Wymagznia Gatunki
cz.d.a. CZ.

i) Metali  ciezkich  (j. Pb),

%(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,001
j) Zelaza (Fe), J%(m/m), nie wigcej

niz 0,0005 0,001
k) Sodu (Na"), %(m/m), nie wiccej nie norma-

niz 0,05 lizuje si¢
) Wapnia (Ca’"), %(m/m), nie

wiecej niz 0,001 0,005
m) Magnezu (Mg™), %(m/m), nie

wiecej niz _ 0,001 0,002
n) Baru (Ba®"), %(m/m), nie wigcej

niz 0,002 0,01
o) Straty suszenia, %(m/m), nie

wigcej niz 0,5 0,5

Tablica 1
Wymngania Gatunki
cz.d.a. © CZ.
a) Zawarto$¢ bromku potasowego
(KBr), %(m/m), nie mniej niz 99,5 98.5
b) Substancji nierozpuszczalnych w
wodzie, %(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,02
¢) Odczyn ph 5%(m/m), roztworu,
w granicach 5.5 =85 5+ 8
d) Chlorkéw (CI'), %(m/m), nie
wigcej niz 0,1 0,5
e) Jodkdéw (I), %(m/m), nie wigcej
niz 0,02 0,1
f) Bromianow (BrO3), %(m/m), nie nie norma-
wigcej niz 0,001 lizuje si¢
g) Siarczandéw (SOI), %(m/m), nie
wigcej niz 0,005 0,05
h) Azotu ogdlnego (N), %(m/m), nie norma-
nie wiecej niz 0,001 lizuje sie

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Bromek potasowy nalezy pa-
kowa¢, znakowac, przechowywal 1 transportowac
zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzuja-
cymi przepisami w transporcie kolejowym i drogo-
wym".

4.2. Pakowanie .

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig stoje ze
szkta brunatnego typu POCh wg BN-84/6833-23, za-
mykane nakretkami z tworzywa sztucznego wg
PN-88/0-79002 wylozonymi podkladkami polietyleno-
wymi lub innymi chemicznie odpornymi wg
BN-71/6419-03. Nakretki dodatkowe powinny by¢ za-
bezpieczone tasma samoprzylepna wg BN-73/6419-04
lub pierscieniami termokurczliwymi. |

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

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

) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo znak wg PN-76/0-79251 p. 2.4.3.

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla sloi stanowig
skrzynki drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06, od-
porne na narazenia mechaniczne, sprawdzone Wwg
PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2, klasy A,
odmiany a i rodzaju Z lub skrzynki przegrodowe z two-
rzyw sztucznych do odczynnikéw chemicznych, wyko-
nane metodg wtrysku z polioleflu o wymiarach
415x285x260 mm. Pojedyncze stoje nalezy owija¢ papie-
rem nie przepuszczajacym Swiatla i zabezpieczyé przed
rozbiciem materialem amortyzujacym, np. folia peche-
rzykowa ,Pneumopak” lub innym podobnym i ustawié
w skrzynkach w jednej warstwie.

4.2.3.2. Opakowania transportowe kombinowane sta-
nowig worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06
umieszczone w beczkach drewnianych wg PN-76/
0-79351 lub w bebnach zwijanych z tektury wzmocnio-
nych obreczami metalowymi, z dnami 1 wiekami z two-
rzywa drzewnego, pojemnosci 35 1 50 I, wysokosci
325 £10 mm lub 450 10 mm i $rednicy 397 +5 mm.

Beczki drewniane 1 bgbny z tektury powinny by¢ od-
porne na narazenia mechaniczne sprawdzane wg
PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2, klasy B, od-
miany b i rodzaju X.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg
1 przewoznikiem, jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu
w sposéb nie gorszy od wyzej 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. 2.4.1, 24.3, 2.4.10 1 2.4.14.

4.2.5. Formowanie jednostek ladunkowych — wg
PN-87/C-80001 p. 4.2.1.

4.3. Przechowywanie. Bromek potasowy nalezy
przechowywac w krytych, szczelnych 1 dobrze wentylo-
wanych pomieszczeniach magazynowych (temperatura
nie wyzsza niz 30°C, wilgotno$¢ nie wyzsza niz 60%).

Dopuszczalna liczba warstw skladowania wynosi: dla
skrzynek i beczek drewnianych 4, dla bebnéw z tektu-
ry 1.

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

4.4. Transport. Bromek potasowy nie podlega przepi-
som transportowym RID/ADR. Opakowany wg 4.2
mozna przewozi¢ dowolnym krytym $rodkiem trans-
portu wg aktualnie obowigzujacych przepiséw trans-
portowych'. '

Dopuszczalna liczba tadowania wynosi: dla skrzynek
4, dla beczek drewnianych 3, dla bebnow tekturo-
wych 1. |

"' Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczahie zawartosci bromku potasowego
(3.2a),

c) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu
(3.20),

e) oznaczanie zawarto$ci chlorkow (3.2d),

f) oznaczanie zawarto$ci jodkow (3.2e),

g) oznaczanie zawartoSci bromianéw (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci siarczanéw (3.2g),

i) oznaczanie zawarto$ci azotu ogdlnego (3.2h),

j) oznaczanie zawartoSci metali cigzkich (3.2i),

k) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2)),

I) oznaczanie zawartosci sodu (3.2k), wapnia (3.21),
magnezu (3.2m),

m) oznaczanie zawarto$ci baru (3.2n),

n) oznaczanie zawartosci strat suszenia (3.20).

5.2. Wielko$é partii. Parti¢ produktu opakowanego
stanowi najwyzej 500 kg bromku potasowego.

5.3. Pobieranie probek. Probki odczynnika w gatunku

 cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/C-80047, na-

tomiast probki odczynnika w 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 kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobraé
co najmniej 2 probki pierwotne. Najmniejsza wielko§¢
§redniej prébki laboratoryjnej powinna wynosi¢ 500 g.

Tablica 2

Liczba opakowart Liczba probek
jednostkowych w partii jednostkowych

do 15 5

16 ~ 25 7

26 ~ 63 8

64 = 160 9

powyzej 160 10

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogodlne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej nalezy stosowa¢ wytacznie odczyn-
niki w gatunku cz.d.a. oraz wodg¢ destylowang lub wodg¢
o réwnowaznej czystoSci, a do oznaczan metodg
absorpcyjnej spektrometrii atomowej — wode redesty-
lowang. : ‘

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogolnych. Oceni¢ wi-
zualnie posta¢ 1 barw¢ probki bromku potasowego
zgodnie z PN-81/C-01055 p. 2.1.1 1 2.1.2. Rozpuszczal-
nos¢ okresli¢ zgodnie z PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci bromku potasowego

5.4.3.1. Zasada metody. Zawarto$¢ bromku potaso-
wego oznacza si¢ za pomocy miareczkowania argento-
metrycznego metodg Volkarda (metoda miareczkowa-
nia odwrotnego).

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Atlun zelazowo-amonowy, roztwOr nasycony.

b) Kwas azotowy, roztwor 25 %(m/m).



BN-91/6191-40 ' 3

c) Azotan srebra, roztwoér mianowany o o(AgNQO;) =
= 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/C-04530/03
p: 2.1.

d) Tiocyjanian amonowy, roztwor
o ¢(NH4SCN) = 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/03 p. 2.2.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ z doklad-
nosciag do 0,0002 g okoto 0,5 g probki bromku potaso-
wego, uprzednio wysuszonego do statej masy w tempe-
raturze 110°C, przenie$¢ do kolby stozkowej pojemnos-
' ¢i 250 ml, rozpusci¢ w 50 ml wody, dodaé 5 ml roztwo-
ru kwasu azotowego i mieszajac doda¢ 50,0 ml roztwo-
ru azotanu srebra. |

Zawartos¢ kolby miesza¢ tak dlugo, az osad si¢ zbije
w klaczki, a roztwér nad osadem stanie si¢ przezroczys-
ty.

Nast¢pnie doda¢ 2 ml roztworu alunu zelazowo-
-amonowego 1 odmiareczkowac¢ nadmiar azotanu srebra
mianowanym roztworem tiocyjanianu amonowego do
zmiany zabarwienia roztworu.

5.4.3.4. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
bromku potasowego (X)) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

(Vi - V2) - 0,011901 - 100

X, = -x2+ 3,356 (1)
m
w ktorym:

Vi — objeto$¢ mianowanego roztworu azota-
nu srebra o ¢(AgNO;3) = 0,1000 mol/],
dodana do roztworu, ml,

V2 — objetos¢ mianowanego roztworu tiocy-
janianu amonowego o c¢(NH4SCN) =
= 0,1000 mol/l, zuzytego do miarecz-
kowania, ml,

my — masa odwazki prébki bromku potaso-
wego, g,

0,011901 — ilo§¢ bromku potasowego odpowiada-
jaca 1 ml roztworu azotanu srebra
o ¢(AgNO3) = 0,1000 mol/1, g/ml,

x, — zawarto$¢ chlorkéw oznaczona wg
5.4.6, %(m/m),

3,356 — mnoznik analityczny do przeliczania

chlorkéw na bromek potasowy.

5.4.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwdch réwnoleglych oznaczan.

Réznica migdzy wynikami nie powinna przekraczac ,

0,3%.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. Odwazy¢ z doktadnoscig do 0,01
g 60 g probki bromku potasowego, rozpuscic w 600 ml
wody i1 wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Probka bromku potasowego odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa substancji nierozpuszczalnych
w wodzie nie przekracza:

dla gatunku cz.d.a. — 3 mg.

dla gatunku cz. — 12 mg.

5.4.5. Oznaczanie odczynu pH 5% (m/m) roztworu na-
lezy wykona¢ wg PN-77/C-04963 p. 2.2.

mianowany

5.4.6. Oznaczanie’ zawartosci chlorkow

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

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

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki
bromku potasowego z doktadnoscia do 0,01 g przenies¢
do kolby pomiarowej pojemnosci 20 ml, rozpuscic
w wodzie, dopetni¢ do kreski woda 1 wymiesza¢. Na-
stepnie pobra¢ 1,0 ml tego roztworu, doda¢ 15 ml roz-
tworu kwasu azotowego oraz 3 ml roztworu nadtlenku
wodoru, ogrza¢ do odbarwienia roztworu.

Objetos¢ roztworu uzupetni¢ woda do 40 ml i ogrze-
wac do catkowitego zaniku zapachu bromu, w razie po-
1rzeby objetos¢ roztworu w trakcie ogrzewania uzupet-
nia¢ do 40 ml.

Po wystudzeniu roztworu, wykonaé oznaczanie
zgodnie z PN-82/C-04518 p. 2.4.6.

5.4.6.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikow dwoéch réownoleglych oznaczan. Rdznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizszego.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci jodkow

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Benzen lub chloroform.

b) Azotyn potasowy, roztwor 1%(m/m).

¢) Kwas siarkowy, roztwor 1%(m/m).

d) Roztwér wzorcowy podstawowy jodkow (1), przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.33 1 ml wzorco-
wego roztworu podstawowego jodkow zawiera I mg I .

e) Roztwoér wzorcowy roboczy jodkow (1), przygo-
towany przez rozcienczenie 1 + 9 roztworu 5.4.7.1d).
1 ml wzorcowego roztworu roboczego jodkow zawiera
0,] mgI. '

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
bromku potasowego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpus-
ci¢ w 15 ml wody w cylindrze pojemnosci 25 ml z do-
szlifowanym korkiem. Do roztworu dodaé¢ 0,2 ml roz-
tworu azotynu sodowego i 1 ml roztworu kwasu siar-
kowego oraz 5 ml benzenu lub chloroformu, wymieszaé
1 silnie wytrzagsngé. Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle
oznaczania. Probka bromku potasowego odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie warstwy benze-
nowej lub chloroformowej powstale po 5 min w roz-
tworze badanym nie bgdzie intensywniejsze niz zabar-
wienie warstwy benzenowej lub chloroformowej w roz-
tworze porownawczym, przygotowanym jednocze$nie
1 zawierajgcym w tej samej objetosci te same ilosci od-
czynnikow oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,2 mg I.

dla gatunku cz. — 1,0 mg L

5.4.8. Oznaczanie zawartosci bromianéw

5.4.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy, roztwor 2%(m/m).

b) Kwas siarkowy, roztwor 16%(m/m).

c) Skrobia, roztwor 1%(m/m), przygotowany wg
PN-89/C-06500 p. 2.2.134.

d) Roztwér wzorcowy podstawowy bromianow
(BrOs), przygotowany wg PN-81/C-06503, p. 2.2.1.11.
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I ml wzorcowego roztworu podstawowego bromiandéw
‘zawiera 1 mg BrO:.

e) Roztwér wzorcowy roboczy bromianow (BrOs),
przygotowany przez rozcienczenie 1 + 9 roztworu
5.4.8.1d). 1 ml wzorcowego roztworu roboczego bro-
mianow zawiera 0,1 mg BrOs.

5.4.8.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ | g prébki
bromku potasowego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpus-
ci¢ w 10 ml wody, doda¢ 1 ml roztworu jodku potaso-
wego, 1 ml roztworu kwasu siarkowego oraz 2 ml roz-
tworu, wymieszac.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
bromku potasowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstate po uptywie 10 min niebieskie zabarwie-
nie w roztworze badanym nie be¢dzie intensywniejsze od
zabarwienia w roztworze porownawczym, przygotowa-
nym jednocze$nie i zawierajagcym w tej samej objetosci
te same ilosci odczynnikow oraz: dla gatunku cz.d.a. —
0,01 mg BrOs.

5.4.9. Oznaczanie zawartoSci siarczanéw

5.4.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.1.

5.4.9.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
bromku potasowego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpus-
cic w 20 ml wody 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-82/
C-04519 p. 2.5.2.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
bromku potasowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zmetnienie powstate po uptywie 10 min w roztwo-
rze badanym nie bedzie intensywniejsze od zmetnienia
W roztworze porownawczym przygotowanym jedno-
cze$nie 1 zawierajgcym w tej samej objetosci te same
ilosci odczynnikow oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,05 mg SO%,

dla gatunku cz. — 0,50 mg SOs .

5.4.10 Oznaczanie zawartosci azotu ogolnego

5.4.10.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04527
p. 2.4.2.

5.4.10.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki
bromku potasowego z dokladnoscig do 0,01 g, rozpus-
ci¢ w 150 ml wody 1 przenie$¢ do kolby aparatu destyla-
cyjnego. Dalej prowadzi¢ oznaczanic wg PN-81/
C-04527 p. 2.4.4.

Nalezy wykona¢ dwa rownolegle oznaczania. Probka
bromku potasowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zabarwienie powstale po uptywie 10 min w roz-
tworze badanym nie jest intensywniejsze od zabarwienia
W roztworze poroéwnawczym przygotowanym jedno-
czeSnie 1 zawierajacym w tej samej objgtosci te same
ilos$ci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg N.

5.4.11. Oznaczanie zawarto$ci metali cigzkich (j. Pb*")

5.4.11.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
p. 2.4.5.

5.4.11.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki
bromku potasowego z doktadnoscia do 0,01 g, wymie-
sza¢ w 20 ml wody 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-80/
C-04515 p. 2.4.4.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
bromku potasowego odpowiada wymaganiom normy,

jezeli powstale po uptywie 10 min zabarwienie w roz-
tworze badanym nie bgdzie intensywniejsze od zabar-
wienia w roztworze porownawczym przygotowanym
jednoczesnie 1 zawierajagcym w tej samej objetosci te
same ilo$ci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb*,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Pb*".

5.4.12. Oznaczanie zawartosci zelaza

5.4.12.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/02 p. 4 oraz kwas siarkowy, q(H.SO,) =
= 1,84 g/ml.

5.4.12.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 g probki
bromku potasowego z doktadnoscia do 0,01 g, rozpus-
ci¢ w szklanej parownicy w 5 ml wody, doda¢ 5 ml
kwasu siarkowego. Nastepnie odparowac do sucha. Po-
zostatos$¢ rozpusci¢ w 0,5 ml roztworu kwasu solnego
i 20 ml wody. Nastgpnie wykona¢ oznaczanie wg PN-81/
C-04521/02 p. 8.

Nalezy wykona¢ dwa rownolegle oznaczania. Probka
bromku potasowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zabarwienie powstate po uptywie 30 min w roz-
tworze badanym nie jest intensywniejsze od zabarwienia
W roztworze porownawczym przygotowanym jedno-
czeSnie 1 zawierajacym w tej samej objetosci te same
ilosci odczynnikow oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,025 mg Fe*,

dla gatunku cz. — 0,05 mg Fe*'.

5.4.13. Oznaczanie zawartosci wapnia, magnezu i sodu

5.4.13.1. Zasada metody. Wapn, magnez i sod ozna-
cza sig za pomocg piomieniowej absorpcyjnej spektro-
metrii atomowej metoda krzywej wzorcowe;.

5.4.13.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, q(HNO;3) = 1,4 g/ml.

b) Roziwdr wzorcowy podstawowy magnezu (Mg”")
do absorpcji atomowej . 1 ml wzorcowego roziworu
podstawowego magnezu zawiera 1 * 10 ° g Mg”".

c¢) Roztwér wzorcowy podstawowy sodu (Na') do
absorpcji atomowej . 1 m! wzorcowego roztworu pod-
stawowego sodu zawiera 1 * 10 = g/Na",

d) Roztwér wzorcowy podstawowy wapnia (Ca’") do
absorpcji atomowej . 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego wapnia zawiera 1 - 10 ~ g Ca™".

e) Roztwdr wzorcowy roboczy — mieszanina jonow
Mg®*, Ca’ i Na'. Do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml odmierzy¢ po 1,0 ml roztworéw wzorcowych
(5.4.13.2b), c), d), dopelni¢ wodg do kreski 1 wymieszac.
I ml wzorcowego roztworu roboczego zawiera po
110 ~ g jondéw Mg”, Na" i Ca*".

Dopuszcza si¢ stosowanie wzorcowych roztwordw
podstawowych magnezu, sodu 1 wapnia wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.39, 2.2.1.60 1 2.2.1.70.

5.4.13.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniein. /

b) Lampy: magnezowa, sodowa i wapniowa z kato-
dami wngkowymi.

Y Patrz informacje dodatkowe p. 5.
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5.4.13.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym w opty-
malnych warunkach ustalonych dla stosowanego apara-
tu. Absorbancj¢ magnezu nalezy mierzy¢ przy dlugosci
fali 285,2 nm, sodu — 589 nm i wapnia — 422,7 nm.

5.4.13.5. Przygotowanie serii wzorcow i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do pigciu kolb pomiarowych po-
jemno$ci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0, 1,0, 2.0, 5,0
1 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.13.2¢),
doda¢ po 1 ml kwasu azotowego, dopelni¢ woda do
kreski 1 wymieszac.

Stezenia poszczegllnych jonéw w przygotowanej ska-
li wzorcéw wynosza: 0, 1 - 107, 2 - 1077, 5- 107
il-10° g/ml |

Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu, sodu 1 wapnia
w przygotowanych roztworach w warunkach podanych
w p. 5.4.13.4, a z uzyskanych wynikéw wykresli¢ krzy-
we wzorcowe, odkiadajac na osi odcigtych stgzenia
w g/ml, a na osi rzgdnych odpowiadajace im wielkoSci
absorbanc;ji.

5.4.13.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢é okoto 1 g
probki bromku potasowego z doktadnoscig do 0,01 g,
rozpusci¢ w 20 ml wody, przenies¢ do kolby pomiaro-
wej 100 ml, doda¢ 1 ml kwasu azotowego, dopelni¢ do
kreski woda i wymieszaé (roztwér A). Zmierzy¢ absor-
bancj¢ magnezu 1 wapnia w roztworze A, natomiast so-
du — w roztworze B otrzymanym przez rozcienczenie
1 + 19 roztworu A. W warunkach podanych
w p. 5.4.13.4, a z krzywych wzorcowych odczytac steze-
nie magnezu, sodu 1 wapnia w roztworze.

5.4.13.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$é
magnezu (X3) i wapnia (Xi) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

Vs, -+ 100
m:

a, 2 °

X3, 4 = (2)
natomiast zawarto$¢ sodu (Xs) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

m

3)

sta

w ktorych:
ai, 2, 3 — stezenie odpowiednio magnezu, wapnia i so-
du odczytane z krzywych wzorcowych, g/ml,
V3 — objeto$¢ roztworu A, przygotowanego wg
5.4.13.6, ml,
m, — masa odwazki probki bromku potasowe-

g0, 8.

5.4.13.8. Wynik kofcowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikow dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizszego.

5.4.14. Oznaczanie zawartosci baru

5.4.14.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwor 16%(m/m).

b) Roztwér wzorcowy podstawowy baru (Ba™),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.7. 1 ml wzor-
cowego roztworu podstawowego baru zawiera 1 mg
Ba®'.

¢) Roztwér wzorcowy roboczy baru (Ba®"), przygo-
towany przez rozcienczenie 1 + 9 roztworu (5.4.14.1b).
1 ml wzorcowego roztworu roboczego baru zawiera 0,1
mg Ba®".

5.4.14.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ z doklad-
noscig do 0,01 g 5 g bromku potasowego dla gatunku
cz.d.a. lub 1 g dla gatunku cz., rozpusci¢ w 20 ml wody,
doda¢ 0,5 ml roztworu kwasu siarkowego.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Prébka
bromku potasowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zmetnienie powstale po uplywie 1 h w roztworze
badanym nie bedzie intensywniejsze od zme¢tnienia
W roztworze porownawczym przygotowanym jedno-
cze$nie 1 zawierajagcym w tej samej objetosci te same
ilosci odczynnikéw oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,10 mg Ba®,

dla gatunku cz. — 0,10 mg Ba™.

5.4.15. Oznaczanie strat suszenia. Odwazy¢ okoto 1 g
probki bromku potasowego z doktadnoscig do 0,0002 g
i wykona¢ oznaczanie wg PN-88/C-04970 p. 3.2.

Nalezy wykona¢ dwa réownolegle oznaczania. R6zni-
ca migdzy wynikami nie powinna przekraczaé¢ 20% wy-
niku nizszego.

5.5. Ocena wynikow badan. Parti¢ bromku potasowe-
go nalezy uznac za zgodng z wymaganiami normy, jeze-
li wyniki badan probki bromku potasowego pobrane;j
wg 5.3 odpowiadaja wymaganiom podanym w rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikow. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowa¢ zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p- 3.3.2. (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na Zzyczenie
odbiorcy do kazdej partii bromku potasowego produ-
cent jest obowigzany wystawic 1 przesta¢ odbiorcy za-
swiadczenie, w ktérym m.in. nalezy poda¢ wyniki
przeprowadzonych badan.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Lubelskie Przedsi¢gbiorstwo
Przemystowo-Handlowe ,,Odczynniki Chemiczne”, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-73/6191-40

a) zrezygnowano z gatunku ch.cz.

b) poziom wymagan dostosowano do poziomu firm §wiatowych,
w tym:

— podniesiono zawarto$¢ gtownego sktadnika dla gatunku cz.d.a.
i obnizono zawarto$¢ gtownego sktadnika dla gatunku cz.,

— zaostrzono poziom wymagan dla zawartosci wilgoci,

— zrezygnowano z oznaczania w gatunku cz., zawarto$ci bro-
mianéw i azotu ogolnego,

— zlagodzono poziom wymagan dla siarczanéw,
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— zaostrzono poziom wymagan dla chlorkow,

— zlagodzono poziom wymagan dla metali cigzkich w gatunku
cz.d.a, .

¢) zmieniono metod¢ oznaczania sodu, wapnia i magnezu.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badar

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawarto$ci
“metali cigzkich

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkéw metoda turbidymetryczna

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczanow w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

PN-81/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartos-
ci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem 2,2’-dwupiry-
dylu

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogolnego me-
toda destylacyjng

PN-81/C-04530/03 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantéw
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-
niach straceniowych '

PN-82/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roztwo-
row produktéw chemicznych

PN-88/C-04970 Odczynniki. Metody oznaczania zawartosci wody

PN-89/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow
1 roztworow pomocniczych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéow do ko-
lorymetrii 1 nefelometrii .

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowanie,
przechowywanie 1 transport

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Ogdlne wy-
tyczne pobierania probek i przygotowywania $redniej probki la-
boratoryjnej

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

PN-88/0-79002 Opakowania jednostkowe. Zamknigcia. Terminolo-
gia

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawarto$cig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscia. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte ptaskie, bez fatd bocznych zgrzewa-
ne

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

BN-73/6419-04 Tasmy samoprzylepne z folii wiskozowej i nieplasty-
fikowanego 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 odczyn-
nikéw chemicznych

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

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

Ustawa z dnia 1 lutego 1983 r. Prawo o ruchu drogowym (Dz. U.
nr 6, poz. 272 i z 1989 r. nr 35, poz. 192)

Przepisy o tadowaniu wagonoéw towarowych. Zatgcznik IT do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komunikacji
migdzynarodowej (RIV) (DzTiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.) wraz
z pOZniejszymi zmianami
4. Symbole wg SWW
dla gatunku cz.d.a. — 1331-11
dla gatunku cz. — 1331-42
S. Informacje dotyczace legainych roztworéw wzorcowych do

absorpcji atomowej. Legalne roztwory wzorcowe do absorpcji atomo-

wej o stezeniach | mg pierwiastka w | ml sg produkowane przez Cen-
tralny Os$rodek Badawczo-Rozwojowy Wzorcow Materialéw

WZORMAT, ul. Elektoralna 2, 00-139 Warszawa.

6. Poziom wymagan normy dostosowany do poziomu firm $wia-
towych: Merck, BDH, Fluka, Riedel de Haen.
7. Autor mormy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub, mgr Anna

Dzwolak, Lubelskie Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe ,,Od-

czynniki Chemiczne”, Lublin.



