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1. WSTEP 2.2. Przyktad oznaczenia jodku potasowego czystego

Przedmiotem normy jest jodek potasowy stosowany
jako odczynnik chemiczny. Jodek potasowy ma:

a) wzor. chemiczny KJ,

b) mas¢ molowag 166,01 g/mol.

2. PODZIAL T OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zaleznos$ci od zawartosci zanieczysz-
czen rozroznia si¢ dwa gatunki jodku potasowego,
oznaczane:

do analizy:
JODEK POTASOWY cz.d.a. BN-90/6191-131

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Jodek potasowy powinien
by¢ substancjg stata, krystaliczng, bezbarwng, bez za-
pachu, bardzo tatwo rozpuszczalng w wodzie. Latwo
rozpuszczalng w alkoholu metylowym 1 etylowym. Pod
wplywem powietrza 1 wilgoci z6tknie ze wzgledu na wy-
dzielanie si¢ wolnego jodu. Swiatlo przyspiesza proces

cz.d.a. — czysty do analizy, rozktadu.
CZ. — czysty, 3.2. Wymagania szczegélowe — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymapania Gatunki
cz.d.a. G,
a) Zawarto$¢ jodku potasowego (KJ) w preparacie wysuszonym, %{(m/m), nie mniej niz 99,5 99.5
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %(m/m) nie wiecej niz 0,005 0,02
¢) Odczyn pH 5%(m/m) roztworu, w granicach 6: =+ § nie normalizuje si¢
d) Chlorkéw i bromkéw (jako CI)), %(m/m), nie wigcej niz 0,01 0,1
e) Jodanéw i jodu (jako JO3), %(m/m), nie wiecej niz 0,002 0,01
f) Siarczanéw (SOi’), J0(m/m) nie wigcej niz 0,001 0,01
g) Fosforanow (POi’), %(m/m), nie wigce] niz 0,001 nie normalizuje si¢
h) Azotu ogélnego (N), %(m/m), nie wiece] niz 0,001 nie normalizuje si¢
i) Arsenu (As), %(m/m), nie wigcej niz 0,00001 nie normalizuje si¢
j) Zelaza (Fe), %(m/m), nie wiecej niz 0,0003 0,001
k) Metali ciezkich (jako Pb?') nie wigcej niz 0,0005 0,001
1) Wapnia (Ca®"), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 0,01
m) Magnezu (Mg?"), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 0,005
n) Sodu (Na®), %(m/m), nie wiecej niz 0,05 0,2
0) Wilgoci, %(m/m), nie wigcej niz 0,1 0,1

jako norma obowigzujaca
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytvczne ogdélne. Jodek potasowy nalezy pa-
kowa¢, znakowac, przechowywac i1 transportowac zgod-
nie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigazujacymi
przepisami w transporcie kolejowym i drogowym!’.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowia stoje ze
szkta brunatnego typu POCh wg BN-84/6833-23, zamy-
kane nakretkami z tworzywa sztucznego wg PN-88/
0-79002 wylozonymi podktadkami polietylenowymi lub
innymi chemicznie odpornymi wg BN-71/6419-03. Na-
krgtki dodatkowo powinnv bvé zabezpieczone tasmga
samoprzylepna wg BN-73/6419-04 lub pierScieniami
termokurcziiwyvmi.

Masa netto: 100, 250, 500,

Dopuszcza si¢ 1any f-:\.r.:?:zaj 1 wie

1660 g.

elkos¢ opakowania
‘j::fr-unkowcpo po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca,
tbezpieczono jakosé produktu w sposOb nie gor-
wvzej wymienionych opakowan i ma wymiary
&8/-19021

_je-\‘f‘;,j’: Zd
SZY od
Z‘Cfuuh-\: Z PN-7
4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wvkona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3.

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla sloi stanowia
skrzynki drewniane zamkniete wg BN-63/7161-06 lub
skrzvnki przegrodowe z tworzyw sztucznych do odczyn-
nikéw chemicznych, wykonane metodg wtrysku z polio-
lefin o wymiarach 415 X 285 X 260 mm, odporne na na-
razenia mechaniczne %r\”w,lzun». wg PN-86/0-79100
odpowiednic dla grupy 2, klasy A, odmiany a i ro-
dgd‘_lg-.

Pojedyncze stoje
materialem amortyzujacym,
-pneumopak® Inb  innymi

nalezy zabezpieczyC przed rozbiciem
np. folig pecherzykowa
podobnymi 1 ustawié
krzynkach w jednej warstwie.

4.2.3.2. Opakowania transportowe kombinowane sta-
nowig worki z folit polietvlenowej wg BN-84/6414-06
umieszczone w beczkach drewnianych wg PN-76/
O-79351 lub w bebnach zwijanych z tektury wzmocnio-
nych obrgczami metalowymi, z dnami 1 wiekami z two-
rzywa drzewnego, pojemnosci 35 1 50 1, wysokoSci
325 £10 mm i Srednicy 397 5 mm.

Beczki drewniane 1 bgbny z tektury powinny byc
odporne na narazenia mechaniczne sprawdzone wg
PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2, klasy B, od-
miany b 1 rodzaju X.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielkos¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg
1 przewoznikiem, jezeli zabezpieczano jakos$¢é produktu
w sposOb nie gorszy od wyzej wymienionych opakowan
i ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonaé zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-
jac dodatkowo znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252
p. 2.4.1, 243 1 2.4.10.

' Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

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

4.3. Przechowywanie. Jodek potasowy nalezy prze-
chowywaé w krytych, suchych i dobrze wentylowanych
pomieszczeniach magazynowych (temperatura nie wyz-
sza niz 30°C, wilgotnoS¢ nie wyzsza niz 50%).

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania wynosi: dla
skrzynek 1 beczek drewnianych — 4, dla bebnéw z tek-
tury — 1.

Okres gwarancji wynosi 2 lata od daty produkcji.

4.4. Transport. Jodek potasowy nie podlega przepi-
som transportowym RID/ADR. Opakowany wg 4.2
mozna przewozi¢ dowolnym krytym S$rodkiem trans-
portu zgodnie z przepisami transportowymi dla danego
produktu?’,

Dopuszczalna warstwa tadowania wynosi: dla skrzy-
nek — 4, dla beczek drewnianych — 3, dla bgbnow
tekturowych — 1.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogolnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci jodku potasowego (3.2a),

c) oznaczanie zawartosci substancji merozpuszczal—
nych w wodzie (3.2b),

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

e) oznaczanie zawartosci chlorkéw i bromkéw (jako
Cl') (3.2d),

f) oznaczanie zawartoéci jodanéw i jodu (jako JO3)
(3.2¢),
g) oznaczanie
h) oznaczanie
1) oznaczanie
j) oznaczanie
k) oznaczanie
1) oznaczanie zawartosci

m) oznaczanie zawartosci
(3.2m), sodu (3.2n),

n) oznaczanie zawartosci wilgoci (3.20).

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

5.3. Pobieranie probek. Probki odczynnika w gatunku
cz.d.a. nalezy pobraé¢ 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 $lepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2.
Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobrac
co najmniej 2 probki pierwotne.

Najmniejsza wielko$¢ $redniej prébki laboratoryjnej
powinna wynosi¢ 500 g.

siarczanow (3.2f),
fosforanow (3.2g),
azotu ogoélnego (3.2h),
arsenu (3.21),

zelaza (3.2)),

metali cigzkich (3.2k),
wapnia (3.21), magnezu

zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci

Tablica 2
Liczba opakowan jednostko- Liczba probek jednostkowych
wych w partii, sztuk sztuk
do 15 5
16 + 25 7 i
26 ~ 63 8
64 — 160 9
ponad 160 10
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5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie za-
znaczono inaczej nalezy stosowac¢ wylacznie odczynniki
w gatunku cz.d.a. oraz wod¢ destylowana lub wodg
o rbwnowaznej czystosci, zwang w dalszej treSci normy
woda, a do oznaczan metoda absorpcyjnej spektro-
metrii atomowej wodg¢ redestylowang.

Wazenie do stalej masy nalezy interpretowaé wg
PN-81/C-01055 p. 2.4.4.

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogolnych. Oceni¢ wizual-
nie posta¢ 1 barwe prébki jodku potasowego zgodnie
z PN-81/C-01055 p. 2.1.1 1 2.1.2. Rozpuszczalnos¢
okresli¢ zgodnie z PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci jodku potasowego

5.4.3.1. Zasada metody. Zawarto$¢ jodku potasowe-
go oznacza si¢ argentometrycznie metodg posrednia,
tzn. dodajgc mianowanego roztworu azotanu srebra
w nadmiarze w stosunku do ilosci jonéw jodkowych
1 odmiareczkowujgc ten nadmiar mianowanym roztwo-
rem rodanku amonowego wobec alunu zelazowo-amo-
nowego.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Alun zelazowo-amonowy, roztwdr nasycony.

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

c) Azotan srebra, roztwér mianowany o ¢ (AgNOs3) =
= 0,1 mol/I przygotowany wg PN-81/C-04530/03 p. 2.1.

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

5.4.3.3. Wykonanie oznaczenia. Odwazy¢ okoto 0,5 g
prébki jodku potasowego uprzednio wysuszonego do
statej masy z dokladnoscig do 0,0002 g, przenies¢ do
kolby stozkowej pojemnosci 250 ml, rozpusci¢ w 50 ml
wody, doda¢ 5 ml kwasu azotowego i mieszajac dodac
50,0 ml roztworu azotanu srebra.

Roztwér miesza¢ okolo 1 min, a nastgpnie dodaé
2 ml roztworu atunu zelazowo-amonowego 1 odmia-
reczkowa¢ nadmiar azotanu srebra mianowanym roz-
tworem rodanku amonowego do zmiany zabarwienia
roztworu.

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

(V1= V2) - 0,0166 - 100 (Vi=V>) - 1,66
X, = = (1)
mi mi
w ktorym:
V1 — objgtoS¢ mianowanego roztworu azotanu

srebra o ¢ (AgNO3) = 0,1000 mol/l1, doda-
na do roztworu, ml,

V, — objeto$¢ mianowanego roztworu rodanku
amonowego o ¢ (NH4SCN) = 0,1000 mol/I,
zuzytego do miareczkowania, ml,

0,0166 — 1los¢ jodku potasowego odpowiadajgca
I ml roztworu azotanu srebra o

¢ (AgNO;3) = 0,1000 mol/I, g,
mi; — masa odwazki probki jodku potasowe-

£0, g.
5.4.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ §rednig arytmetyczng wy-

nikow co najmniej dwoch réwnolegtych oznaczan. Roz-
nica migdzy wynikami nie powinna przekroczy¢ 0,3%.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. Odwazy¢ z doktadnoscig do 0,01 g
60 g probki jodku potasowego, rozpusci¢ w 600 ml wo-
dy 1 wykonaé oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Probka jodku potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli masa substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie nie przekracza:

dla gatunku cz.d.a. — 3 mg,

dla gatunku cz. — 12 mg.

5.4.5. Oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu
nalezy wykonaé wg PN-89/C-04963 p. 3.1.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci chlorkow i bromkow

(gako Cl)

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

a) kwas siarkowy, roztwor 16%(m/m),

b) sodowy azotyn, roztwor 10%(m/m),

c) papierki jodo-cynko-skrobiowe.

5.4.6.2. Wykenanie oznaczania. Odwazy¢ 0,2 g jodku
potasowego z doktadnoscig do 0,001 g, przenie$¢ do
kolby stozkowej z szeroka szyjka pojemnosci 100 ml,
rozpusci¢ w okoto 30 ml wody, doda¢ 5 ml roztworu
kwasu siarkowego 1 3 ml roztworu azotynu sodowego,
uzupetni¢ zawarto$¢ kolby do objetosci 40 m! wodg.
Nast¢pnie ogrza¢ do wrzenia i gotowac¢ do odbarwienia
roztworu, zaniku zapachu jodu oraz calkowitego roz-
fozenia azotynu sodowego (sprawdzi¢ za pomocg pa-
pierka jodo-cynko-skrobiowego), utrzymujac staig obje-
tos¢ 40 ml. Po ozigbieniu wykona¢ oznaczania wg
PN-82/C-04518 p. 2.4.6.

5.4.6.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczana nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikéw dwoch rownoleglych oznaczan. Réznica migdzy
wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku niz-
szego.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci jodanéw i jodu

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwér o ¢ (*/2 H.SO4) = 1 mol/l.

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

c¢) Woda destylowana nie zawierajaca wegglanow,
przygotowana wg PN-89/C-06500 p. 2.2.148.

d) Tiosiarczan  sodowy, roztwdér mianowany
o ¢(NazS;03) = 0,01 mol/l, otrzymany przez rozcien-
czenie 1 + 9 roztworu przygotowanego wg PN-81/
C-04530/02 p. 2.11.2.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odwaive okolo 20 g
jodku potasowego z dk)kidquSL.aE do 0,01 s, rozpuls
w 40 ml wody, doda¢ 10 ml : )
wego, 2 ml roztworu skrobi jako Wska'irdi\_i

OZIWO LT

reczkowaé mianowanym roztworem ticsiarczaii: Sou -
wego do zaniku niebieskiego ?aba“‘fu L TOZtWOIL.
5.4.7.3. Obliczanie wynikow ozu-cimmin, ~awariosé

jodandw i jodu (X2) obliczy¢ w %(m/m) wg wioru
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Vs - 0,0002915 - 100 Vi -0,02915
X = = = (2)
m:; mas
w ktorym:
V3 — objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodo-
wego o ¢ (NaxS:;03)= 0,0100 mol/I, zu-
zyta do miareczkowania, ml,
m; — masa odwazki probki jodku potasowe-
£o, g,
0,0002915 — ilo$¢ jodandéw odpowiadajgca 1 ml roz-
tworu  tiosiarczanu  sodowego O

c¢(NazS;0;3) = 0,0100 mol/l, g/ml.
5.4.7.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna wy-
nikow dwoch rownolegltych oznaczan. Rdznica migdzy
wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku nizsze-
go.

5.4.8. Oznaczanie zawartosci siarczanow

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

5.4.8.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 g probki
jodku potasowego z doktadnoscia do 0,01 g, rozpuscic
w 20 ml wody 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-82/
C-04519 p. 2.5.2.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
jodku potasowego odpowiada wymaganiom normy,
jesli zmetnienie powstate po uptywie 10 min w roz-
tworze badanym jest mniejsze lub rowne zmgtnieniu
roztworu porownawczego przygotowanego roOwnoczes-
nie 1 zawierajacego w tej samej objetosci te same i1losci
odczynnikoéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO

dla odczynnika cz. — 0,20 mg SO

5.4.9. Oznaczanie zawartosci fosforanow

5.4.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek cynawy, roztwor 2%{(m/m) w stezonym
kwasie solnym.

b) Eter etylowy.

c) Kwas azotowy, p (HNO;3) = 1.4 g/ml.

d) Kwas solny, roztwor 5%(m/m) i 25%(m/m).

e) Molibdenian amonowy, roztwor 10%(m/m).

f) Roztwor wzorcowy podstawowy fosforanow
(POI), przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.27.
I ml wzorcowego roztworu podstawowego fosforanow
zawiera 1 mg PO;.

g) Roztwor wzorcowy roboczy fosforanéow (POY),

otrzymany przez rozcienczenie woda, (1 + 99) roztworu
wg poz. f), 1 ml wzorcowego roztworu roboczego fo-
sforanéw zawiera 0,01 mg PO;.

5.4.9.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki
jodku potasowego z doktadnoscia do 0,01 g, rozpuscic
w 5 ml wody, doda¢ 5 ml kwasu azotowego 1 odpa-
rowa¢ do sucha. Pozostato$¢ rozpusci¢ w 50 ml wody,
doda¢ 5 ml roztworu molibdenianu amonowego, do-
prowadzi¢ odczyn roztworu do pH = 1,8 roztworem
kwasu solnego 1 ogrza¢ do zagotowania. Po ochtodze-
niu doda¢ 10 ml roztworu kwasu solnego 25%(m/m)
1 doda¢ 0,2 ml roztworu chlorku cynawego.

Nalezy wykonac¢ dwa rownolegle oznaczania. Probka
jodku potasowego odpowiada wymaganiom normy, je-

zeli zabarwienie warstwy eterowej powstate w roztworze
badanym jest mniej intensywne lub réwne zabarwieniu
roztworu poréwnawczego przygotowanego rownoczes-
nie i zawierajacego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikéw oraz dla odczynnika cz.d.a. — 0,020 mg
PO, 3.

5.4.10. Oznaczanie zawartosci azotu ogblnego. Odwa-
zyv¢ 2 g probki jodku potasowego z dokladnoscig do
0,01 g, rozpusci¢ w 150 ml wody i przenies¢ do kolby
aparatu destylacyjnego. Dalej prowadzi¢ oznaczanie wg
PN-81/C-04527 p. 2.4.

Nalezy wykona¢ dwa rownolegle oznaczania. Prébka
jodku potasowego odpowiada wymaganiom normy, je-
zelh zabarwienie powstale po uptywie 10 min w roz-
tworze badanym jest mniej intensywne lub rowne za-
barwieniu roztworu porOwnawczego, przygotowanego
rOwnoczes$nie 1 zawierajacego w tej samej objgtosci te
same 1losci odczynnikéw oraz dla odczynnika cz.d.a. —
0,020 mg N.

5.4.11. Oznaczanie zawartosci arsenu

5.4.11.1. Odeczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04511
p. 2.4.3 oraz dwuetylodwutiokarbaminian srebrowy
(AgDDTK), roztwor. Rozpusci¢ | g AgDDTK odwazo-
nego z doktadnoscig do 0,01 g w 150 ml chloroformu,
doda¢ 2 g etanoloaminy, dopenié¢ do objgtosci 200 ml
chloroformem 1 wymiesza¢. Przechowywaé¢ w butelce
z ciemnego szkta. Roztwor jest trwaly przez okoto
2 tygodnie.

5.4.11.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 20 g prob-
ki jodku potasowego, rozpusci¢ w 30 ml wody 1 wy-
kona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04511 p. 2.4.6, uzywajac
zamiast roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu srebro-
wego wg PN-81/C-04511 p. 2.4.3d) roztwor dwuetylo-
dwutiokarbaminianu srebrowego wg 5.4.11.1.

Nalezy wykona¢ dwa rownolegle oznaczania. Probka
jodku podstawowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli intensywno$¢ zabarwienia powstalego w roztwo-
rze badanym jest mniejsza lub réwna intensywnosci za-
barwienia w roztworze porOwnawczym, przygotowa-
nym réwnoczesnie 1 zawierajacym w tej samej objg-
tosci te same ilosci odczynnikow oraz dla odczynnika
cz.d.a. — 0,002 mg As.

5.4.12. Oznaczanie zawartosci zelaza

5.4.12.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/02 p. 4 oraz kwas siarkowy, p(H2SO04) =
= 1,84 g/ml.

5.4.12.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 g probki
jodku potasowego z dokladnoscia do 0,01 g, rozpuscié¢
w szklanej parownicy w 5 ml wody, doda¢ 5 ml kwasu
siarkowego. Nastepnie odparowa¢ do sucha. Pozosta-
tos¢ rozpuscié w 0,5 mi roztworu kwasu solnego 1 20 ml
wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04521/02 p. 8.

Naiezy wykona¢ dwa rownolegle oznaczania. Probka
jodku potasowego odpowiada wymaganiom normy, je-
zell intensywnos< zabarwienia powstalego w roztworze
badanym jest mniejsza lub roOwna intensywnosci roz-
tworu pordéwnawczego przygotowanego roéwnoczesnie
i zawierajgcego w tej samej objgtosci te same ilosci
odczynnikéw oraz:
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dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Fe*

dla odczynnika cz. — 0,050 mg Fe’*

5.4.13. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (ja-
ko Pb?")

5.4.13.1. Odczynniki i
C-04515.

5.4.13.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 10 g préb-
ki jodku potasowego z doktadnoscig do 0,01 g, roz-
pusci¢ w 20 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-80/
C-04515 p. 2.4.4. Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle
oznaczania.

Probka jodku potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale po uptywie 10 min zabarwienie
roztworu badanego nie bgdzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu poréwnawczego przygotowanego
rownoczes$nie i zawierajacego w tej samej objetosci te
same iloSci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg Pb*,

dla odczynnika cz. — 0,01 mg Pb*.

5.4.14. Oznaczanie zawartosci wapnia, magnezu i sodu

5.4.14.1. Zasada metody. Wapn, magnez i s6d ozna-
cza si¢ za pomoca plomieniowej absorpcyjnej spektro-
metrii atomowej metodg krzywej wzorcowe;.

5.4.14.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, p(HNO3) = 14 g/ml.

b) Roztwdér wzorcowy podstawowy magnezu (Mg?*)
do absorpcji atomowej”. I ml wzorcowego roztworu
podstawowego magnezu zawiera 1 - 10 g Mg

c¢) Roztwér wzorcowy podstawowy sodu (Na®) do
absorpcji atomowe;j"). 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego sodu zawiera 1 - 103 g Na’.

d) Roztwoér wzorcowy podstawowy wapnia (Ca?*) do
absorpcji atomowej'’. 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego wapnia zawiera 1 - 1073 g Ca*.

e) Roztwor wzorcowy roboczy — mieszanina jonow
Mg?* Ca* i Na'. Do kolby pomarowej pojemnosci
100 ml odmierzyé¢ po 1,0 ml roztwordw wzorcowych
wg poz. b), ¢), d), dopelni¢ woda do kreski i wymie-
szaé. 1 ml wzorcowego roztworu roboczego zawiera
po 1 - 10 g jonéw Mg?, Na* i Ca?.

Dopuszcza sig stosowanie wzorcowych roztwordw

roztwory — wg PN-80/

podstawowych magnezu, sodu i wapnia wg PN-81/ -

. C-06503 p. 2.2.1.60 i 2.2.1.70.

5.4.14.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem,

b) Lampy: magnezowa, sodowa i wapniowa z kato-
dami wn¢kowymi.

5.4.14.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancj¢ magnezu nalezy mierzy¢ przy
dlugosci fali 285,2 nm, sodu — 589 nm 1 wapnia —
4227 nm.

5.4.14.5. Przygotowanie serii wzorcow i sporzgdzanie
krzywych wzorcowych. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0; 1,0; 2,0; 5,0
1 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.14.2¢),

' Patrz Informacje dodatkowe p. S.

doda¢ po 1 ml kwasu azotowego dopeini¢ wodg do
kreski i wymieszac.

St¢zenia poszczegdlnych jondw w przygotowane)
skali wzorcéw wynoszg: 0; 1 - 107, 2 - 1077; 5 - 107,
1 - 10 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje magnezu, sodu 1 wapnia
w przygotowanych roztworach w warunkach danych
w 5.4.14.4, a z uzyskanych wynikéw wykresli¢ krzywe
wzorcowe odktadajgc na osi odcigtych stezenia w g/ml,
a na osi rzednych odpowiadajace im wielkosci absor-
bancji.

5.4.14.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 1 g
probki jodku potasowego z doktadnoscia do 0,01 g,
rozpusci¢ w 20 ml wody, przenie$¢ do kolby pomia-
rowej pojemnos$ci 100 ml, doda¢ 1 ml kwasu azotowe-
go, nastepnie dopetnié¢ woda do kreski i wymiesza¢ (roz-
twor A). Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu 1 wapnia
w roztworze A, natomiast sodu w roztworze B otrzy-
manym przez rozcienczenie 1 + 19 roztworu A, w wa-
runkach podanych w 5.4.14.4, a z krzywych wzorco-
wych odczyta¢ st¢zenie magnezu, sodu i wapnia w roz-
tworze.

5.4.14.7. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢
magnezu (X3) i wapnia (Xs) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

X, = —2 2 3)
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natomiast zawarto$¢ sodu (Xs) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

a3'V4'20' 100
,Xs = (4)
ms
w ktorych:
a, ,, — stgzenie odpowiednio magnezu, wapnia i so-

du odczytane z krzywych wzorcowych, g/ml,
Vi — objgtos¢ roztworu A, przygoiowanego wg
5.4.14.6, ml.

5.4.14.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw dwoch réwnolegtych oznaczan. R6znica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizszego.

5.4.15. Oznaczanie zawartosci wilgoci. Odwazy¢
okoto 5 g probki jodku potasowego z dokiadnoscig
do 0,0002 g 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-88/C-04970
p. 3.2.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegte oznaczania. R6zni-
ca mi¢dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wy-
niku nizszego.

5.5. Ocena wynikéw badan. Parti¢ jodku potasowego
nalezy uzna¢ za zgodna z wymaganiami normy, jezeli
wyniki badan prébki jodku potasowego pobranej wg
5.3 odpowiadaja wymaganiom podanym w rozdz. 3.
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5.6. Interpretacja wynikow. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowac zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.3 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na Zyczenie

odbiorcy do kazdej partii jodku potasowego producent
zobowigzany jest wystawié i przesta¢ odbiorcy zaswiad-
czenie, w ktorym m.in. nalezy poda¢ wyniki przeprowa-
dzonych badan.

KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Lubelskie Przedsigbiorstwo

Przemystowo-Handlowe ,Odczynniki Chemiczne”, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6191-131

a) zrezygnowano z oznaczania alkalicznosci, baru 1 glinu,

b) zmodyfiko\wano metod¢ oznaczania arsenu 1 fosforanow,

d) zmieniono metody oznaczania: wapnia, magnezu i sodu,

¢) zaostrzono poziom wymagan dla jodu i jodandéw, fosforanéw
w gatunku cz.d.a. oraz sodu 1 arsenu.

3. Normy i dokumenty zwigzane

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

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania probek

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
arsenu

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
metahl cigzkich

PN-54/C-04517 Chemiczne badania 1 proby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczania maltych zawartosci
chlorkéw metoda turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawarto$ci
siarczanOw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

PN-82/C-04512/02 Analiza chemiczna. Oznaczanic matych zawar-
to$ci zelaza metodg laboratoryjng z zastosowaniem 2.2’-dwupiry-
dylu

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

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantéw roz-
tworow mianowanych. Roztwory stosowane w miareczkowaniach
utleniajaco redukujacych (redoks)

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

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

PN-89/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworéw produktéw chemicznych

PN-89/C-06500 Analiza chemiczna.
1 roztworOw pomocniczych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
kolorymetrii 1 nefelometrii

PN-87/C-80001 Odczynniki 1 substancje specjalne czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie 1 transport

PN-88/C-80047 Odczynniki 1 substancje specjalnie czyste. Ogdlne
wytyczne pobierania probek 1 przygotowania $redniej probki la-
boratoryjnej

Przygotowanie odczynnikow

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb
PN-88/0-79002 Opakowania jednostkowe. Zamknigcia. Technologia
PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

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

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe 2z zawartoscig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-84/6414-06 Opakowania z tworzyw sztucznych. Worki polietyle-
nowe otwarte plaskie, bez fald bocznych zgrzewane

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

BN-73/6419-04 Tasmy samoprzylepne z folii wiskozowej 1 nieplasty-
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 odczyn-
nikow chemicznych

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

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

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochoddw cigzarowych 1 przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. 1 nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zalgcznik II do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komunikacji
mig¢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 gatunkow cz. — 1331-42.

5. Informacje dotyczace legalnych roztworéw wzorcowych do
absorpcji atomowej. Legalne roztwory wzorcowe do absorpcji atomo-
we] o st¢zeniach 1 mg pierwiastka w | ml produkowane sg przez
Centralny Os$rodek Badawczo-Rozwojowy Wzorcow Materialow
~Wzormat®, ul. Elektoralna 2, 00-139 Warszawa.

6. Poziom wymagan normy dostosowano do poziomu firm $wiato-
wych: Merck, BDH, Fluka, Riedel de Haén.

7. Autor projektu mormy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub, Lu-
belskie Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe ,Odczynniki Che-
miczne”, Lublin.



