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1. WSTEP c.d. tabl.1
W ) Gatunki
Przedmiotem normy jest fluorek potasowy stosowa- ymagania - =
ny jako odczynnik chemiczny. cz.d.a. A
Fluorek potasowy ma: h) Metali cigzkich (j.Pb™), %(m/m), nie
a) wzér chemiczny: KF - 2H)0, Wiyoel e 0,001 0,002
b) mase molowa: 94.13 g/mol_ i) Krzemu (Si), %(m/m), nie wigcej niz 0,01 0,02

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawarto$ci zanieczysz-
czen rozroznia si¢ dwa gatunki fluorku potasowego
oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

Cz. — CZysty.

2.2. Przyklad oznaczenia fluorku potasowego czyste-
go do analizy:

FLUOREK POTASOWY cz.d.a. BN-89/6191-49

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Fluorek potasowy powinien
mie¢ postaé przezroczystych, bezbarwnych krysztatow
rozptywajacych si¢ na powierzchni, tatwo rozpuszczal-
nych w wodzie, nierozpuszczalnych w alkoholu.

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

Tablica 1

. t '
Wymagania e
cz.d.a. 6.
a) Fluorku potasowego (KF - 2H:0), %
(m/m), nie mniej niz 99 98,5
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie,
%(m/m), nie wiece] niz 0,005 0,03
¢) Wolnych kwaséw (w przeliczeniu na
HF), %(m/m), nie wigcej niz 0,05 0,1
d) Wolnych alkalii (w przeliczeniu na
KOH), %(m/m), nie wigcej niz 0,05 0,1
¢) Chlorkow (CI), %(m/m), nie wigcej niz 0,002 0.004.
f) Siarczanéw (SO;;'). %(m/m), nie wigcej
niz 0,01 0,05
g) Zelaza (Fe*"), %(m/m), nie wiccej niz 0,0005 0,001

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Fluorek potasowy nalezy pa-
kowa¢, przechowywac i transportowac zgodnie z PN-87/
C-80001, oraz zgodnie z obowigzujgcymi przepisami
w transporcie kolejowym, drogowym dla materialow
niebezpiecznych!’.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowig stoje poli-
etylenowe o wymiarach wg PN-87/0-79021, z nakr¢tka
polietylenowa wg PN-87/0-79784. Masa netto: 250,
500, 1000 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania jednostkowego, jezeli przepro-
wadzone préby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt
w sposob nie gorszy od podanych opakowan 1 ma wy-
miary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan wg PN-78/0-79021.

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

a) znak niebezpieczenstwa
p. 2.3.9 rys. 11,

b) klas¢ niebezpieczenstwa 6.1 wg RID/ADR,

¢) napis ,Trucizna“! i znak trupiej czaszki zgodnie
z Rozporzadzeniem MZiOS, Wykaz A.

4.2.3. Opakowania transportowe stanowia:

a) Skrzynki drewniane zamkniete wg BN-63/7161-06,
odporne na narazenia mechaniczne 1 sprawdzone wg
PN-86/0-79100, odpowiednio dla grupy 2, klasy A
i odmiany a.

Pojedyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpieczyé
srodkiem amortyzujagcym 1 uktada¢ w skrzynkach
w 1 warstwie.

wg '~ PN-76/0-79251

D Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Zgtoszona przez Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne
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b) Palety skrzyniowe z drutu typ UIC. Pojedyncze
stoje na paletach nalezy zabezpieczy¢ $rodkiem amor-
tyzujacym 1 uktadaé¢ po 3 warstwy.

W uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko§¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy od ww. opakowan i ma wymiary
zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowan
wg 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:

a) nalepk¢ ostrzegawcza wg wzoru nr 6.1A wg
RID/ADR ,Materiat szkodliwy®,

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
243, 244 1 24.10.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, opakowania nalezy formo-
waé¢ na paletach 800 X 1200 mm EUR wg PN-88/
M-78216. Ladunek na palecie powinien tworzyé zwartg
i stabilng jednostk¢ tadunkowag i nie powinien by¢ wyz-
szy niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Fluorek potasowy nalezy prze-
chowywa¢ w pomieszczeniach -suchych, przewiewnych,
zgodnie z PN-87/C-80001. Dopuszczalna liczba warstw
sktadowania: dla skrzynek drewnianych 4 warstwy, dla
palet skrzyniowych 3 warstwy.

Okres gwarancji — 2 lata.

4.5. Transport. Fluorek potasowy jest materialem
niebezpiecznym klasy 6.1, Im 601, p. 65¢, wg RID
1 kl. 6.1 Im 2601, p. 65c wg ADR.

Opakowany i oznakowany wg 4.2 fluorek potasowy
nalezy przewozi¢ Srodkami transportu zgodnie z obo-
wigzujacymi przepisami przewozowymi'’,

Dopuszczalna liczba warstw tadowania: dla skrzynek
drewnianych 3 warstwy, dla palet skrzynkowych 2
warstwy.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogolnych (3.1),

b) oznaczanie zawartoS$ci fluorku potasowego (3.2a),
c) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-

dzie (3.2b),

d) oznaczanie
€) oznaczanie
f) oznaczanie
g) oznaczanie
h) oznaczanie

wolnych kwasow (3.2¢),
wolnych alkalii (3.2d),
chlorkow (3.2e),
siarczanow (3.2f),
zelaza (3.2g),

i) oznaczanie zawarto$ci metali ci¢zkich (3.2h),

j) oznaczanie zawartosci krzemu (3.2i).

5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika w gatunku
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/C-80047
1 w gatunku cz., zgodnie z PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielko$¢ partii — 500 kg,

b) wielko$¢ probki pierwotnej — 200 g,

c) liczbe prébek jednostkowych wg tabl. 2

zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

d) wielkos¢ probki ogdlnej — réwna sumie mas
wszystkich prébek jednostkowych,
e) wielkos$¢ sredniej prébki laboratoryjnej — 100 g.

Tablica 2

Liczba opakowan

- Liczb Sbek i
jednostkowych w partii iczba probek jednostkowych

do 15 5
16 -+ 25 2
26 — 63 8
64 +— 160 9
161 10

5.3.0pis badan

5.3.1. Wytyczne ogdlne. Podczas wykonywania badan
nalezy stosowaé¢ wytyczne zgodnie z PN-81/C-01055.

Do analizy nalezy stosowac¢ odczynniki o stopniu
czystosci cz.d.a. oraz wode¢ destylowang lub wodc
o réwnorzgdnej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogolnych. Oceni¢ wizu-
alnie postaé¢ 1 barwg probki fluorku potasowego wg
PN-81/C-01055 p. 2.1.1 i 2.1.2, rozpuszczalno$é okres-
lic. wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci
(KF - 2H,0)

5.3.3.1. Zasada metody. Fluorek potasowy ozpacza
si¢ przez alkacymetryczne miareczkowanie réwnowaz-
nej ilosci kwasu fluorowodorowego, wydzielonego na
kolumnie jonitowej.

5.3.3.2. Aparatura i przyrzady. Kolumna z poliety-
lenu o $rednicy 18 + 20 mm i wysokos$ci roboczej
100 mm, o rozszerzonej gornej cz¢Sci; w dolnej czgsci
umiesci¢ siteczko polietylenowe.

5.3.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra roztwor 2% (m/m) w 10% (m/m)
roztworze kwasu azotowego.

b) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 1% (m/m).

c) Kationit KU-1 lub Ambulit IR-120.

d) Kwas azotowy roztwor 10% (m/m).

e) Kwas solny o d=(1,19 g/ml) rozcienczony w sto-
sunku 1:2.

f) Oranz metylowy, wskaznik roztwor 0,1% (m/m),
przygotowany wg PN-81/C-06501.

g) Rodanek amonowy, roztwor 10% (m/m).

h) Wodorotlenek potasowy roztwér o c¢(KOH) =
= 0,1000 mol/I.

i) Woda destylowana nie zawierajaca weglanow
przygotowana wg PN-81/C-06500.

5.3.3.4. Przygotowanie kationitu. Kationit odsia¢ od
pylu i grubych czgéci; stosowaé kationit o granulacji
0,3 =+ 1,25 mm. W celu oddzielenia od substancji mine-
ralnych 1 przeprowadzenia kationitu w form¢ wodoro-
wg nalezy umiedci¢ go w zlewce, zalaé roztworem kwasu
solnego i odstawi¢ na 12 h. Nastgpnie roztwor kwasu
odlaé¢, a kationit przemy¢ kilkakrotnie nagrzanym do
temperatury 50 + 60°C roztworem kwasu solnego do
momentu uzyskania ujemnej reakcji na jony Fe™ (pro-
ba z rodankiem amonowym). Nast¢pnie kationit odmyc¢
catkowicie woda od jonéw chlorkowych (proba
z AgNO3), odsaczyé na saczku Biichnera i przechowy-
wa¢ w stoiku z doszlifowanym korkiem.

fluorku potasowego
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5.3.3.5. Przygotowanie kolumny. Kolumne¢ z poliety-
lenu napeini¢ woda; w tym celu dolny koniec kolumny
zanurzyé do wody, gbérny koniec zamkng¢ korkiem
z rurkg szklana, przez ktorg zassa¢ wodg. Nalezy cal-
kowicie pozby¢ si¢ banieczek powietrza. Nast¢pnie do
kolumny wsypa¢ matymi porcjami kationit do wyso-
kosci 100 mm. Bezposrednio przed przepuszczeniem
badanego roztworu, kolumn¢ przemy¢ woda do reakcji
obojetnej wobec oranzu metylowego. Nadmiar wody
zlaé pozostawiajagc nad kationitem warstwe wody
7 = 10 mm. Nalezy uwaza¢é, aby podczas pracy w war-
stwie kationitu nie bylo banieczek powietrza. Ilos¢ ka-
tionitu w kolumnie nadaje si¢ do 12 =+ 13 oznaczan
przy stezeniu roztworu nie wyzszym niz 0,1 W.

5.3.3.6. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,3 g badane-
go fluorku potasowego odwazonego z doktadnoscig do
0,01 g umiesci¢ w zlewce polietylenowej pojemnosci
100 ml, rozpusci¢ w 50 ml wody 1 wymiesza¢. Otrzy-
many roztwor przenie$é ilosciowo na kolumng wypel-
niong kationitem w formie wodorowej i przepuszczac
z pr¢dkoscia 4 +— 6 ml/min.

Zlewke, w ktorej rozpuszczono probke¢ badang prze-
my¢ wielokrotnie matymi porcjami wody (facznie
100 ml) i przenie$¢ ilosciowo na kolumng. Wodg z prze-
mywania przepuszcza¢ przez kolumn¢ z taka samg
szybkoscig z jaka przepuszczano badany roztwor, przy
czym kazda nowg porcje wlewaé do kolumny wtedy,
gdy poprzednia splynie tak, ze nad kationitem pozosta-
nie tylko 1 cm warstwa ptynu. Roztwér i wodg z prze-
mycia zbiera¢ do zlewki polietylenowej pojemnosci
350 ml. Otrzymang w reakcji wymiany réwnowazna
ilo$¢ kwasu fluorowodorowego miareczkowaé roztwo-
rem wodorotlenku potasowego wobec pigciu kropli roz-
tworu fenoloftaleiny, do pojawienia si¢ nie znikajgcego
rozowego zabarwienia.

5.3.3.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
fluorku potasowego (X1) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

XY, = ( Vi-0,009413 - 100 ) X,

-4,705 (1)
iy
w ktoérym:
Vi — obj¢tos¢ roztworu wodorotlenku pota-
sowego o ¢(KOH) = 0,100 mol/I zuzy-
tego do miareczkowania, ml,
m; — odwazka badanego fluorku potasowe-
£0, g,
X3 — zawarto$¢ wolnych kwaséw (HF) ozna-
czona wg p. 5.3.5.2, %(m/m),
4,705 — mnoznik przeliczeniowy HF na
‘ KF - 2H,0,
0,009413 — ilo$¢ fluorku potasowego odpowiadajg-

ca 1 ml roztworu wodorotlenku potaso-
wego o ¢(KOH) = 0,1000 mol/l, g.

5.3.3.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
trzech rownoleglych oznaczan, nie réznigcych sie mie-
dzy soba wiece] niz o 0,2%(m/m).

5.3.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien fenolowa, roztwér wg PN-81/C-06501
p. 2.2.8.

b) Wodorotlenek  sodowy
¢(NaOH) = 0,1 mol/l.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego fluor-
ku potasowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g
umiesci¢ w zlewce polietylenowe] pojemnosci 250 ml,
rozpusci¢ w 100 ml wody i dodac¢ 3 =4 kropli roztworu
czerwieni fenolowej. Jezeli wystgpi zo6tte zabarwienie
nalezy dodaé¢ roztwér wodorotlenku sodowego do
zmiany zabarwienia. Zlewkg¢ przykry¢ szkietkiem zegar-
kowym 1 ogrzewa¢ na wrzace] lazni wodnej przez
30 min. Nastgpnie roztwor ochtodzi€ 1 przesaczyé przez
szklany tygiel do saczenia G-4, wysuszony do stale]
masy w temperaturze 105 = 110°C. Osad na tyglu prze-
my¢ 100 ml gorgcej wody 1 wysuszy¢ w temperaturze
105 =+ 110°C do stalej masy.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(X2) w %(m/m) obliczy¢é wg wzoru

A - 100
A 10,00 @)
w ktérym A — masa wysuszone) pozostalosci, g.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci wolnych kwaséw (w prze-
liczeniu na HF) i wolnych alkalii (w przeliczeniu na KOH)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien fenolowa, roztwor wg PN-81/C-06501
p. 2.2.8.

b) Dwuwodorofostforan potasowy.

¢) Kwas solny, roztwor o ¢(HCI) = 0,050 mol/l.

d) Wodorofosforan dwusodowy.

e) Wodorotlenek potasowy roztwoér o ¢(KOH) =
= 0,050 mol/lL.

f) Woda destylowana nie zawierajgca weglandow
przygotowana wg PN-81/C-06500.

g) Roztwor buforowy o pH 7,0 przygotowany w na-
stgpujacy sposob: 11,876 g wodorotostoranu dwusodo-
wego uprzednio przekrystalizowanego z wody 1 wysu-
szonego w eksykatorze nad chlorkiem wapniowym do
stalej masy, rozpusci¢ w wodzie 1 uzupetnié objetosé
roztworu wodg do 11 (roztwor A). 9,078 g potasowego
dwuwodorofosforanu potasowego uprzednio przekrysta-
lizowanego z wody 1 wysuszonego do statej masy w tem-
peraturze 100°C, rozpusci¢ w wodzie 1 uzupetni¢ obje-
tos¢ roztworu woda do 1 | (roztwor B). Do 500 ml roz-
tworu A doda¢ 400 ml roztworu B, dokladnie wymie-
szaC 1 sprawdzi¢ pH na pehametrze.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego fluorku
potasowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, roz-
pusci¢ w 50 ml wody w kolbie pojemnosci 100 = 150 ml,
doda¢ 3 krople roztworu czerwieni fenolowej i wymie-
szaC. ROwnoczesnie przygotowaé roztwor pordéwnaw-
czy. W tym celu do kolby o takiej samej pojemnosci
wla¢ 50 ml roztworu buforowego o pH 7, doda¢ 3 kro-
ple roztworu czerwieni fenolowej 1 wymieszac.

Jezeli roztwor badany zabarwi si¢ na rozowo nalezy
go miareczkowac¢ roztworem kwasu solnego.

Jezeli roztwor badany zabarwi si¢ na zétto, nalezy
go miareczkowac roztworem wodorotlenku potasowego.

roztwér o stgzeniu



4 BN-89/6191-49

W obu przypadkach miareczkowanie nalezy prowadzié
do pojawienia si¢ w roztworze badanym takiego samego
zabarwienia jakie ma roztwér poroOwnawczy..
5.3.5.3. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
wolnych kwasow (X3) w przeliczeniu na HF w % (m/m)
obliczy¢ wg wzoru
7 = V2-0,01004 - 100 3)

2

Zawarto$¢ wolnych alkalii (Xs) w przeliczeniu na
KOH w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru
V3 - 0,002805 - 100

X4 = 2 (4)

m:;

w ktoérym:

V, — objetosé roztworu wodorotlenku pota-
sowego o ¢(KOH) = 0,050 mol/I, zuzy-
tego do miareczkowania, ml,

V3 — objetos¢  roztworu  kwasu  solnego
o ¢(HCI) = 0,050 mol/l, zuzytego do
miareczkowania, ml, _

m, — odwazka badanego fluorku potasowego,
g2,

0,01004 — 1los¢ HF odpowiadajaca 1 ml roztworu
wodorotlenku potasowego o ¢(KOH) =
= 0,0500 mol/I, g,
ilos¢ KOH odpowiadajaca 1 ml roztwo-
ru  kwasu solnego o c(HCl) =
= 0,0500 mol/I, g.

5.3.5.4. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania przyjac Srednig arytmetyczng wynikow
dwoch rownolegltych oznaczan, nie réznigcych sie¢ mig-
dzy soba wigcej niz 0,004%(m/m).

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkow (CI)

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

a) Kwas borowy, roztwor 3% (m/m).

b) Kwas azotowy, roztwor 1%(m/m).

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego fluorku
potasowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g roz-
pusci¢ w 10 ml roztworu kwasu borowego i 30 ml wody.
Jezeli roztwoér jest metny przesaczyC przez saczek prze-
myty goracym 19%(m/m) roztworem kwasu azotowego,
doda¢ 2 ml 25%(m/m) roztworu kwasu azotowego oraz
I ml roztworu azotanu srebra 1 wymieszac.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstala po uplywie 20 min opalizacja
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsza niZ opa-
lizacja roztworu poréwnawczego przygotowanego row-
nocze$nie w tych samych warunkach 1 zawierajgcego
te same ilo$ci odczynnikdbw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg CI.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO?%)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory przygotowaé wg
PN-81/C-04519 p. 2.3.1 oraz

Kwas borowy, roztwoér 3%(m/m).

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego fluor-
ku potasowego odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g
rozpu$ci¢ w 10 ml roztworu kwasu borowego i 15 ml

0,002805 —

-~

wody. Jezeli roztwor jest mgtny, przesaczyC przez s3-
czek przemyty goraca wodg 1 dalej wykona¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale po uptywie 1 h zmg¢tnienie nie
bedzie intensywniejsze niz zmgtnienie roztworu porow-
nawczego rownoczesnie w tych samych warunkach 1 za-
wierajacego te same ilosci odczynnikéw oraz

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SOZ,

dla odczynnika cz. — 0,25 mg SOZ.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe®")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory przygotowaé wg
PN-81/C-04521/05 p. 4 oraz kwas borowy, roztwor
3%(m/m).

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego fluorku
potasowego odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g
umiesci¢ w parownicy platynowej, doda¢ 20 ml wody
i 2 ml kwasu solnego. Roztwdr ogrza¢ do wrzenia 1 go-
towaé¢ w ciggu 2 min. Po ochtodzeniu roztworu dodaé
10 ml kwasu borowego 1 przenies¢ do kolby stozkowej
pojemnosci 100 ml. Do roztworu doda¢ 2 ml kwasu
sulfosalicylowego, wymiesza¢, doda¢ 5 ml amoniaku
1 wymiesza¢. Badany fluorek potasowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeh po uptywie 10 min z6ite zabar-
wienie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
niz zabarwienie roztworu poroéwnawczego przygotowa-
nego roéwnoczes$nie i zawierajacego te same iloSci od-
czynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe*’,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe*".

5.3.9. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (j.Pb*")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory przygotowaé wg
PN-80/C-04515 p. 2.4.3.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego fluorku
potasowego odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g
umiesci¢ w zlewce polietylenowej 1 rozpusci¢ w 20 ml
wody. Do roztworu doda¢ 1 ml roztworu winianu so-
dowo-potasowego, 2 ml roztworu wodorotlenku sodo-
wego, przenie$s¢ do kolby stozkowej] pojemnosci 50 ml,
doda¢ 1 ml roztworu tioacetamidu 1 wymieszac.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli po uptywie 10 min zabarwienie roztworu
badanego nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie
roztworu poréwnawczego przygotowanego rownoczes-
nie 1 zawierajacego te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb*",

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Pb*"

5.3.10. Oznaczanie zawartosci krzemu (Si)

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek glinowy, roztwor 249%(m/m).

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

c) Molibdenian amonowy, roztwor 10%(m/m) przy-
gotowany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.12.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy krzem — przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.36 i rozcienczony
woda w stosunku 10+990. 1 ml tak przygotowanego
roztworu zawiera 0,01 mg Si.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego flu-
orku potasowego odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g
umiesci¢ w zlewce polietylenowej, doda¢ 20 ml wody,
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15 ml roztworu chlorku glinowego 1 miesza¢, az po-
czatkowo powstaly osad rozpusci si¢. Do roztworu
doda¢ 1 ml kwasu azotowego, 3 ml roztworu molibde-
nianiu amonowego, ogrza¢ do temperatury 50 <+ 60°C
i utrzymaé w tej temperaturze przez 5 min. Nastgpnie
roztwor ozigbié, dodaé 25 ml kwasu azotowego 1 wy-
miesza¢. Badany fluorek potasowy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli zabarwienie roztworu badanego
nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu
poréwnawczego przygotowanego roOwnoczes$nie 1 zawie-

rajacego te same iloSci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg Si,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg Si.

5.4. Interpretacja wynikow. Wartos$¢ liczbowa wyma-
gan 1 wyniki koncowe oznaczan nalezy porownywac
stosujac metode wg PN-70/N-02120.

5.5. Ocena wynikdw badan. Parti¢ produktu nalezy
uznaé¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki
badan probki fluorku potasowego pobranej wg 5.2 od-
powiadaja wymaganiom podanym w rozdz. 3.

KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsi¢gbiorstwo Przemy-
stowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-65/6191-49

a) zaostrzono wymagania jakosciowe,

b) zmieniono metody oznaczania zawartos$ci podstawowego
sktadnika, siarczandéw, zelaza, wolnych kwasow i alkalii,

¢) wyeliminowano oznaczanie zawartosci siarczynow,

e) uwzglgdniono nowe przepisy transportowe.

3. Normy i dokumenty zwigzane

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

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

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali cigzkich

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkow metoda turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanic matych zawartosci
siarczandw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczna

PN-81/C-04521/05 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawar-
tosci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem kwasu sul-
tosalicylowego

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow
(roztworow mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-B1/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow
i roztwordw pomocniczych

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna.
wskaznikow

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

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

PN-88/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towanie Sredniej probki laboratoryjnej

PN-88/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoplytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200 — EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglenia i zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i1 badania

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe
i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

Przygotowanie roztworow

z zawarto$cig. Znaki

z zawartoscig. Znaki

PN-87/0-79784 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamknigcia.
Metody badan

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do odczyn-
nikéw chemicznych

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

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

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych — Zatacznik Il do umo-
wy o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komu-
nikacji migdzynarodowej (RIV). (Dz.TiZK nr 15, poz. 119
z 1981 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami.

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. oraz nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Specjalne warunki przewozu towarOw niebezpiecznych w mig¢dzyna-
rodowej komunikacji kolejowej. Zatgcznik nr 4 do umowy o mig-
dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS). (Dz.
TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Regulamin do migdzynarodowego przewozu kolejami towardéw nie-
bezpiecznych (RID) — Zatacznik B do konwencp o migdzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTIF). (Dz.TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pdOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw 1 kontroli przewozu
drogowego materialdw 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 przewo-
zu koleja oraz szczegdlnych warunkéw przewozu rzeczy niebez-
piecznych dopuszczonych do przewozu (Dz.U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.)

Ustawa z 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 wyka-
zu trucizn i $rodkéw szkodliwych (Dz.U. nr 2, poz. 9 z 1964 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami
4. Normy i zalecenia migdzynarodowe

RWPG PC 5474-76 Peaxtusbl. Kanuit ¢ropucTslii

ZSRR TOCT 20848-75 PeaxtuBbl. Kanuii dropucThiii
5. Symbol wg SWW:

fluorek potasowy cz.d.a. — 13311-11,

fluorek potasowy cz. — 1331-42.

6. Autor projektu normy — inz. Jadwiga Mateusiak — Polskie

Odczynniki Chemiczne, Gliwice.



