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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest szczawian potasowy stoso-
wany jako odczynnik chemiczny. Szczawian potasowy
ma:

a) wzor chemiczny K.C;04 -

b) wzor budowy 0 = C;—O-K_

0 = C-0-K
¢) mas¢ molowa 184,24 g/mol,

d) whasciwosci szkodliwe dla zdrowia.

H,O,
H,O,

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zaleznos$ci od zawartoSci zanieczysz-
czen, rozroéznia si¢ dwa gatunki szczawianu potasowe-
go, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. — cCzysty.

2.2. Przyktad oznaczenia szczawianu potasowego czy-
stego do analizy:

SZCZAWIAN POTASOWY cz.d.a BN-89/6191-189

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Szczawian potasowy powi-
nien by¢ bezbarwnym, krystalicznym proszkiem tatwo
rozpuszczalnym w wodzie, nierozpuszczalnym w alko-
holu etylowym.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Szczawian potasowy nalezy
pakowaé, znakowal, przechowywac 1 transportowac
zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujg-
cymi przepisami w transporcie kolejowym 1 drogo-
wym').

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowiga stoje ze
szkta brunatnego typu POCh wg BN-84/6833-23, zamy-
kane nakretkami z tworzywa sztucznego wg BN-73/
6419-02, wytozonymi podktadkami polietylenowymi lub
innymi chemicznie odpornymi wg BN-71/6419-03. Na-
kretki dodatkowo zabezpieczone tasmg samoprzylepng
wg BN-73/6419-04 lub pierscieniami termokurczliwymi.

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

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielkos¢ opakowania
jednostkowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca
oraz jezeli zabezpiecza jakos¢ produktu w sposoéb nie
gorszy od wyze] wymienionych opakowan i ma wymia-
ry zgodne z PN-78/0-79021.

"} Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tabhlica 1
Wymsparia Gatunki
cz.d.a. cz.

1 2 3
a) Zawarto$¢ szczawianu potasowego (K.C.04 - H;0), %,(m/m), nie mniej niz 995 99 0
b) Odczyn pH 5%(m/m) roztworu, w granicach 70+8.9 7085
c¢) Chlorkéw (CI), %(m/m), nie wigce] niz 0,001 0,005
d) Siarczanéw (SO4") %(m/m), nie wigcej niz 0,01 0,03
e) Azotanu ogélnego (N), %(m/m), nie wigce] niz 0,002 nie normalizuje si¢
f) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,01
g) Miedzi (Cu?®"), %(m/m), nie wiecej niz 0,0005 0,005
h) Otowiu (Pb®"), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,005
i) Zelaza (Fe'"), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,003
i) Cynku (Zn*"), %(m/m), ne wiecej niz 0,0005 0,005
k) Kadmu (Cd*"), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,005
1) Sodu (Na®), %(m/m), nie wigcej] niz 0,02 nie normalizuje si¢
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4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonaé zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
ac dodatkowo:

a) klase niebezpieczenstwa 6.1 wg RID/ADR,

b) napis ,Ostroznie $rodek szkodliwy* pod nazwa
odczynnika w jezyku angielskim: szczawian potasowy
zaliczony jest do Wykazu B. Ministra Zdrowia 1 Opieki
Spotecznej!).

c) znak

nigbezpieczenstwa wg PN-76/0-79251
p. 2.3.9, :

4.2.3. Opakowania transportowe
4.2.3.1. Opakowania transportowe dla stoi stanowig

skrzynki drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06 lub

palety skrzynkowe z drutu typu UJC. Pojedyncze stoje
nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem materiatem amor-
tyzujacym, np. folia pecherzykowa ,pneumopak™ lub
innymi podobnymi 1 ustawia¢ w skrzynkach w jednej
warstwie. .

4.2.3.2. Opakowania transportowe kombiniowane skia-
dajace sie 7z workow z folii polietylenowej wg BN-84/
6414-06, z bebnoéw zwijanych z tektury wzmocnionych
obre¢czami metalowymi z dnami 1 wiekami z iworzywa
drzewnego, -pojemnosci 35 i 50 1, o wysokosci
325 £10 mm lub 450 £10 mm i $rednicy 397 £5 mm
lub z workoéw polietylenowych 1 beczek drewnianych wg
PN-76/0-79351.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca
I przewoznikiem oraz jezeli zabezpiecza jako$¢ produk-
tu w Sposob nie gorszy od wyze] wymienionych opa-
kowan, ma wymiary zgodne z zasadami systemu wy-
miarowego opakowan wg PN-78/0-79021 i jest zgodne
z obowigzujacymi przepisami w zakresie materialéw
niebezpiecznych.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy

wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-

jac dodatkowo:

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

b) nalepk¢ ostrzegawczg wg wzord nr 6.1 A RID/
ADR — _matenaly szkodliwe dia zdrowia®.

4.2.5. Formowanie jednostek tadunkowych. W przy-
padku stosowania paleiyzacji, opakowania transporto-
we nalezy formowa¢ na paletach o wymiarach
800X1200 mra wg PN-81/M-78216. Ladunek na pale-
cie nalezy zabezpieczy¢ przed przesuwaniem sig 1 de-
formacjg tak, aby tworzyl wraz z paletg zwarta 1 sta-
bilna jednostk¢ tadunkowsy.

4.3. Przechowywanie, Szczawian potasowy nalezy
przechowywaé w krytych, suchych i dobrze wentylo-
wanych (temperatura nie wyzsza niz 30°C, wilgotno$¢
nie wyzsza niz 50%) pomieszczeniach magazynowych,
Dopuszczalna liczba warstw skladowania wynosi: dla
skrzynek i beczek drewnianych 4, dla palet skrzynko-
wych 2z drutu 3, dla bebnéw tekiurowych 1.

'} Pairz informacje dodatkowe p. 3.

Okres gwarancji wynosi 2 lata od daty produkcji.

4.4. Transport. Szczawian potasowy jest materialem
niebezpiecznym: klasa 6.1 punkt 67c, liczba margine-
sowa 601 RID i klasa 6.1, punkt 67c, liczba margi-
nesowa 2601 ADR.

Opakowany wg 4.2 mozna przewozi€¢ transportem
kolejowym lub samochodami, zgodnie z obowigzuja-
cymi przepisami transportowymi').

Dopuszczalna liczba warstw tadowania dla skrzynek
drewnianych wynosi 4, dla beczek drewnianych 3, dla
palet skrzynkowych z drutu 2, dla bgbnéw tekturo-
wych 1.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci szczawianu potasowego
(3.2a),

¢) oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu (3.2b),

d) oznaczanie zawarto$ci chlorkéw (3.2¢),

e) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2d),

f) oznaczanie zawartoSci azotu ogoélnego (3.2e),

g) oznaczanie zawartoScl substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2f),

h) oznaczanie zawarto$ci miedzi (3.2g) i zelaza (3.21),

i) oznaczanie zawarto$ci otowiu (3.2h),

j) oznaczanie zawartosci cynku (3.2j) 1 kadmu (3.2k),

k) oznaczanie zawartoSci sodu (3.21).

5.2. Wielkos¢ partii. Partiec produktu opakowanego
stanowi najwyzej 500 kg szczawianu potasowego.

5.3. Pobieranie probek. Probki odczynnika gatunku
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/C-80047, nato-
miast probki odczynnika gatunku cz. zgodnie z PN-67/
C-04500.

Z przedstawionej do badan partii nalezy wylosowac
na $lepo opakowania w liczbie podane] w tabl. 2.
Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobrac
co najmniej 2 probki pieiwotne. Najmniejsza wielko$¢
probki pierwotnej powinna wynosi¢ 100 g, natomiast
wielko$¢ sredniej prébki laboratoryjnej powinna wy-
nosi¢ 500 g.

4

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba prébek
jednostkowych w partii jednostkowych

do 15 po

16+ 25 7

26+ 63 8

64--160 9

ponad 160 . 10

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogéine. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ odczynniki w ga-
tunku cz.d.a. oraz wodg destylowana lub wodg o row-
nowazne] czystosci.

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

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogélnych. Ocenié wizu-
alnie postac i barwe probki szczawianu potasowego wg
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PN-81/C-01055 p. 2.1.1 i 2.1.2, rozpuszczalnos¢ okres-
lic wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Oznaczanie zawartoSci szczawianu potasowego

5.4.3.1. Zasada metody. Zawartos¢ szczawianu pota-
sowego oznacza si¢ manganometrycznie w Srodowisku
kwasu siarkowego.

5.4.3.2. Odczynnik i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwor (1+43).

b) Nadmianganian potasowy, roztwOr mianowany

1
oc(—s- KMnOy) = 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/02 p. 2.9.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 0.2 g

probki szczawianu potasowego z doktadnoscia do
0,0002 g, przenie$¢ do kolby stozkowe] pojemnosci
300 ml, rozpusci¢ w 90 ml wody, dodaé¢ 10 ml roz-
tworu kwasu siarkowego, ogrza¢ do temperatury 70°C
1 miareczkowa¢ mianowanym roztworem nadmangania-
nu potasowego (5.4.3.2b), dodajac go matymi porcjami,
odczekujgc kazdorazowo na odbarwienie si¢ cieczy.
Temperatura roztworu nie powinna spadaé ponizej
60°C. Pod koniec miareczkowania nalezy dodac roz-
twor nadmianganianu potasowego kroplami, az do wy-
stapienia trwatego w ciggu 30 s stabor6zowego zabar-
wienia. ,

5.4.3.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartosc
szczawianu potasowego (Xi) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

Vy-0,009212 - 100

mi
w ktorym:
Vi — objgtos¢ roztworu nadmanganianu
1

potasowego o0 c( 5 KMnO4) =
= (,1000 mol/1, zuzytego do miareczko-

wania, ml,
m; — masa odwazki probki szczawianu pota-

sowego, g,
0,009212 — ilos$¢ szczawianu potasowego odpowia-

dajgca 1 ml roztworu nadmangania-

1
- nu potasowego o cf 5 KMnO,) =
= 0,1000 mol/l, g/ml.

5.4.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wy-
nikdbw dwoéch réwnolegtych oznaczan. Rdéznica migdzy
wynikami hie powinna byé wieksza niz 0,3%.

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

5.4.5. Oznaczanie zawartoSci chlorkow

5.4.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
szczawianu -potasowego z doktadno$cia do 0,01 g, roz-
pusci¢ w 15 ml wody, doda¢ 6 ml kwasu azotowego
1 wykonaé¢ oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2,

Nalezy wykonaé dwa réwnolegle oznaczania. Probka
szczawianu potasowego odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zmetnienie powstate po 15 min w roztworze
badanym jest mniejsze lub rowne zmg¢tnieniu roztworu
poréwnawczego zawierajagcego w tej samej objgtosci te
same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Cl,

dla oczynnika cz. — 0,05 mg Cl.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci siarczandw

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

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ | g probki
szczawianu potasowego z doktadnoscia do 0,01 g w tyg-
lu kwarcowym, spali¢ 1 wyprazy¢ w piecu elektrycznym
w temperaturze 700°C przez 2 h.

Nastepnie pozostato§¢ odparowaé z 10 ml roztworu
kwasu solnego na tazni wodnej prawie do sucha. Za-
warto$¢ tygla rozpusci¢ w 20 ml wody (w razie potrze-
by przesaczyé przez tygiel z wkladka ze szkia spieka-
nego P-4) i wykonaé¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519
p. 2.5.2.

Nalezy wykonaé dwa réwnolegle oznaczania. Probka
szczawianu potasowego odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zmgtnienie powstale w roztworze badanym
jest mniejsze lub réwne zmetnieniu roztworu porow-
nawczego przygotowanego jednoczesnie 1 zawierajgcego
w te] samej objgtosci te' same iloSci odczynnikdw oraz:

dla odczynnikéw cz.d.a. — 0,1 mg SO2,

dla odczynnika cz. — 0,3 mg SO;.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci azotu ogdinego. Odwa-
zy¢ 2 g probki szczawianu potasowego z doktadnoscig
do 0,01 g, przenies¢ do zlewki pojemnosci 150 ml,
rozpusci¢c w 100 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg
PN-81/C-04527 p. 2.4.

Probka szczawianu potasowego odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie powstate w badanym
roztworze jest mniejsze lub rédwne zabarwieniu roztwo-
ru poréwnawczego zawierajgcego w tej samej objgtosci
te same iloSci odczynnikéw oraz 0,04 mg N,

5.4.8. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. Odwazy¢ 60 g probki szczawianu
potasowego z doktadnoscia do 0,01 g, rozpuscic
w 600 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/
C-04517.

Prébka szczawianu potasowego odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa substancji nierozpuszczalnych
nie przekracza:

dla gatunku cz.d.a. — 3 mg,

dla gatunku cz. — 6 mg.

5.4.9. Oznaczanie zawartoSci miedzi i Zelaza

5.4.9.1. Zasada metody. Miedz i zelazo oznacza si¢
metoda pltomieniowej absorpcyjne] spektrometrii ato-
mowej, bezpoSrednio z roztworu probki szczawianu po-
tasowego.

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdér wzorcowy podstawowy miedzi (Cu?"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42. 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego miedzi zawiera
1 - 103 g Cu?".
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b) Roztwér wzorcowy podstawowy zelaza (Fe®"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75. 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego zelaza zawiera
I - 107 g Fe*"

c) Roztwor wzorcowy roboczy miedzi 1 zelaza
(Cu?" + Fe’"). Do kolby pomiarowej pojemno$ci 100 ml
odmierzy¢ mikropipeta po 1,0 ml wzorcowych roztwo-
row podstawowych miedzi 1 zelaza, dopelni¢ do kreski
1 wymiesza¢. I ml wzorcowego roztworu roboczego za-
wiera po 1 - 107 g jonow Cu®" i Fe".

5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowe] z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: miedziowa i zelazowa z katodami wng-
kowymi. |

5.4.9.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancj¢ miedzi nalezy mierzy¢ przy dhu-
gosci fali 324,7 nm, a zelaza — przy 248,3 nm.

Przyrzad do pomiaru nalezy przygotowaé zgodnie
z instrukcjg obstugi.

5.4.9.5. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ z doktadnoscig de 0,01 g okolo 10 g prébki szcza-
wianu potasowego, rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml, do-
petni¢ woda do kreski i wymieszal (roztwor A).

5.4.9.6. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 1,0; 2,5; 5,0
1 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.9.2¢),
dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé. Stgzenie miedzi
i zelaza w poszczegdlnych kolbach wynosi: 1 - 107,
25107, 510711 - 10° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ miedzi 1 zelaza w przygotowa-
nej skali wzorcow, w warunkach podanych w 5.4.94,
a z uzyskanych wynikow sporzadzi¢ krzywe wzorcowe,
odktadajac na osi odcietych st¢zenia w g/ml, a na osi
rzgdnych odpowiadajgce 1im wielkosci absorbancji.

5.4.9.7. Wykenanie oznaczania. Pobra¢ 25,0 ml dla

gatunku cz.d.a. lub 5,0 ml dia gatunku cz. roztworu A

wg 5.49.5 do kolby pomiarowej pojemno$ci 50 ml,
dopeini¢ wodg do kreski i wymieszaé (roztwodr B).
Nastepnie zmierzy¢ absorbancje miedzi 1 zelaza w tak
przygotowanym roztworze B w warunkach podanych
w 5494. Z krzywych wzorcowych odczytaé stgzenie
miedzi 1 zclaza w roztworze.

5.4.9.8. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢
miedzi (X>) i zelaza (X3) obliczyé w %(m/m) wg wzoru

a1'2‘V2‘50‘100 5
X, 1 =
a my - Vs (2)
w ktérym:
a2 — stezenie odpowiednio miedzi 1 zelaza odczy-

tane z krzywych wzorcowych, g/ml,

Vo — objeto$¢ roziworu A przygotowanego wg
5495 ml.

V3 — objeto$¢ roztworu A pobrana do przygoto-
wania roztworu B, ml,

m> — masa odwazki probki szczawianu potaso-

wego, g.

5.4.9.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikow dwoch rownoleglych oznaczan. Réznica migdzy
wynikami nie powinna przekraczaé¢ 20% wyniku niz-
szego.

5.4.10. Oznaczanie zawartosci olowiu

5.4.10.1. Zasada metody. Ol6w oznacza sie¢ metoda
ptomieniowe] absorpcyjne] spektrometrii atomowej bez-
posrednio z roztworu probki szczawianu potasowego.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdér wzorcowy podstawowy otowiu (Pb?"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b). 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego olowiu zawiera
1 - 107 g Pb*".

b) Roztwdér wzorcowy roboczy otowiu (Pb%"), przy-
gotowany przez rozcienczenie 10 + 90 wzorcowego
roztworu podstawowego otowiu. 1 ml wzorcowego roz-
tworu roboczego otowiu zawiera 1 - 10™ g Pb?"

5.4.10.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampa otowiowa z katoda wngkows.

5.4.10.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.9.4. Ab-
sorbancj¢ otowiu nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali 217
lub 283,3 nm.

5.4.10.5. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzenie
krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiarowych
pojemno$ci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0,5; 1,0; 2,0
i 5,0 ml wzorcowego roztworu roboczego otowiu, do-
petni¢ do kreski i wymiesza¢. Ste¢zenie ofowiu w po-
szczegblnych kolbach wynosi: 5 - 107, 1 - 10,2 - 107,
i 510" g/ml '

Zmierzy¢ absorbancj¢ olowiu w przygotowanej skali
wzorcOw w warunkach podanych w 5.4.10.4, a z uzys-
kanych wynikéw sporzadzi¢ krzywa wzorcowa wg
5409.6.

5.4.10.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cje otowiu w roztworze A wg 54.9.5 w warunkach
podanych w 5.4.104. Z krzywej wzorcowej odczytac
stezenie otowiu w roztworze.

5.4.10.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢
olowiu (X4) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

as -V, - 100
Xs = (3)
n?
w ktérym a3 — stezenie olowiu odczytane z krzywej

wzorcowej, g/ml.

5.4.10.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow dwéch réwnolegltych oznaczan. ROznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizszego.

5.4.11. Oznaczanie zawartoSci cynku i kadmu

5.4.11.1. Zasada metody. Cynk i kadm oznacza si¢
metodg ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii ato-
mowej bezpos$rednio z roztworu prébki szczawianu po-
tasowego. |

5.4.11.2. Odczynniki i roztwory :

a) Roztwoér wzorcowy podstawowy cynku (Zn?"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23. 1 ml
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podstawowego roztworu wzorcowego cynku zawiera
1 - 107 g Zn*"

b) Roztwér wzorcowy podstawowy kadmu (Cd*"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34. 1 ml
podstawowego roztworu wzorcowego kadmu zawiera
1 - 107 g Cd*".

c) Roztwér wzorcowy roboczy cynku 1 kadmu
(Zn** + Cd*"). Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ po 1,0 ml roztworow podstawowych cynku
i kadmu, dopetni¢ do kreski i wymieszac. 1 ml wzor-
cowego roztworu roboczego zawiera po | - 107 g
jonow Zn*' i Cd**.

5.4.11.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampy: cynkowa 1 kadmowa z katodami: wng-
kowymi.

5.4.11.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.9 4. Ab-
sorbancj¢ cynku nalezy mierzy¢ przy dlugosci fali
2139 nm, a kadmu — przy 228.8 nm.

5.4.11.5. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzenie
krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0,5; 1,0; 5,0
1 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.11.2¢),
dopetni¢ woda do, kreski i wymiesza¢. Stezenie cynku
i kadmu w poszczegdlnych kolbach wynosi: 5 - 10°%;
1 = 1077 5= 107 1 » 10™ g/ml

Zmierzy¢ absorbancj¢ cynku 1 kadmu w przygotowa-
nej skali wzorcow w warunkach podanych w 5.4.11.4,
a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ krzywe wzorcowe
wg 54.9.6.

5.4.11.6. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 10,0 ml roz-
tworu A wg 5.4.9.5 do kolby pomiarowej pojemnosci
50 ml, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé. Nastep-
nie zmierzy¢ absorbancje cynku i kadmu w tak przy-
gotowanym roztworze w warunakch podanych
w 54.114.

Z krzywych wzorcowych odczytaé stezenie cynku
i kadmu w roztworze.

5.4.11.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢
cynku (Xs) 1 kadmu (Xe) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

a4,5-V2-50-100 s+ V2500

4'
K g = - 4
e my - 10 m» @)

w ktérym a4 s — stgzenie odpowiednio cynku i kadmu
odczytane z krzywej wzorcowej, g/ml.

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

5.4.12. Oznaczanie zawarto$ci sodu _

5.4.12.1. Zasada metody. S6d oznacza si¢ za pomocg
plomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej bez-
posrednio z roztworu probki szczawianu potasowego.

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wzorcowy podstawowy sodu (Na™), przy-
gotowany. wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.60. 1 ml wzorco-

wego roztworu podstawowego sodu zawiera 1 - 107 g
Na™.

b) Roztwdr wzorcowy roboczy sodu (Na’), przygo-
towany przez rozcienczenie 1 + 99 wzorcowego roztwo-
ru podstawowego sodu (5.4.12.2a). 1 ml wzorcowego
roztworu roboczego sodu zawiera 1 - 107 g Na'

5.4.12.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowe) z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa sodowa z katoda wng¢kowa.

5.4.12.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.9.4. Ab-
sorbancje sodu nalezy mierzy¢ przy dtugosci fah
5890 nm.

5.4.12.5. Przygotowanie skali wzorcéw i sporzadzenie
krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiarowych
pojemnosct 100 ml odmierzy¢ kolejno: 1,0; 3,0; 5,0
i 7,0 ml wzorcowego roztworu roboczego sodu, do-
petni¢ wodg do kreski 1 wymieszac.

Stezenie sodu w poszczegdlnych kolbach wynosi:
1 107, 3-107% 5 -10717 - 107 g/ml

Zmierzy¢ absorbancj¢ sodu w przygotowane) skali
wzorcoOw w warunkach podanych w 5.4.12.4, a z uzys-
kanych wynikow sporzgdzic krzywa wzorcowg wg
5.4.9.6.

5.4.12.6. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ mikropipeta
1,0 ml roztworu A wg 5.4.9.5 do kolby pomiarowe]
pojemnosci 100 ml, dopetni¢ woda do kreski 1 wymie-
sza¢. Nast¢pnie zmierzy¢ absorbancj¢ sodu w tak przy-
gotowanym roztworze w warunkach podanych
w 5.4.12.4. Z krzywej wzorcowej odczytaé stezenie sodu
W TrozZtworze.

5.4.12.7. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartosc
sodu (X7) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

5V2100100 06'V2'104 '
X7 = = (5)
’ ma m;
w ktébrym as — stezenie sodu odczytane z krzywej

wzorcowej, g/ml.

5.4.12.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $Srednig arytmetyczng
wynikéw dwéch rownoleglych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekraczaé 20% wyniku
nizszego.

5.5. Ocena wynikow badan. Parti¢ szczawianu pota-
sowego nalezy uznac za zgodng z wymaganiami normy,
jezeli wyniki badan probki szczawianu potasowego po-
branej wg 5.3 odpowiadaja wymaganiom podanym
w rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikow. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowac zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na zyczenie
odbiorcy do kazdej partii szczawianu potasowego pro-
ducent jest obowiazany wystawi¢ 1 przesta¢ odbiorcy
zaswiadczenie, w ktorym m.in. nalezy poda¢ wyniki
przeprowadzonych badan.

KONIEZC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe , Polskie Odczynniki Chemiczne®, Gliwice. Zaktad Od-
czynnikéw Chemicznych, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-57/C-80562

a) wprowadzono oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu
zamiat oznaczania kwasowosci lub zasadowoéci,

b) zmodyfikowano metod¢ oznaczania zawartosci siarczandw,

¢) oddzielnie zanormowano miedz, zelazo, otdw, cynk, kadm (me-
todg absorpcji atomowej) zamiast oznaczania metali cigzkich grupy
siarkowodorowej,

d) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci sodu dla gatunku cz.d.a.,

€) zrezygnowano z oznaczania zawartosci azotu ogolnego dla ga-
tunku cz.

Dotychczas obowigzujgca PN-57/C-80562 zostaje uniewazniona
z dniem 1 stycznia 1990 r.

3. Normy i dokumenty zwigzane

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

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania 1 przy-
gotowywania probek

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

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

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

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogélnego me-
todg destylacyjng

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantéw
(roztwor6w mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach utleniajaco-redukujgcych (redoks)

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworow produktéw chemicznych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii i nefelometril

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

PN-88/C-80047 Odczynniki i1 substancje specjalnie czyste. Ogdlne
wytyczne pobierania probek 1 przygotowanie Sredniej probki la-
boratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety fadunowe ptaskie jednoplytowe czterowejs-
ciowe bez skrzvdet drewniane 800X1200-EUR

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

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe 2z zawarto$cig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cia. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

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

PN-84/6414-06 Opakowania z tworzyw sztucznych. Worki poliety-
lenowe otwarte plaskie bez fatld bocznych zgrzewane

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamknigcia.
Wymagania 1 badania

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 i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnnikdw chemicznych

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

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w migdzyna-
rodowej Komunikacji Kolejowej. Zatacznik nr 4 do umowy o mig-
dzynarodowej Kolejowej Komunikacji Towarowej (SMGS) (Dz.
TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

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

Zarzadzenie Ministra Komunikacj z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochoddéw ciezarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonoéw towarowych. Zatacznik II do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministr6w Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw i kontgoli prze-
wozu drogowego materialdw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67,
poz. 301 z 1983 r.) wraz z pOzniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej z dnia 28
grudnia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i $rodkéw szkodliwych
(Dz. U. nr 2, poz. 9 z 1964 r.) wraz z péZniejszymi zmianami

Ustawa z dnia 21 maja 1963 r. o substancjach trujacych (Dz. U.
nr 22, poz. 116 z 1963 1)

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

4. Poziom wymagan. normy jest zgodny z wymaganiami firm:
Merck, BDH, Fluka.

5. Symbol wg SWW

dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,

dla gatunku cz. — 1331-42.

6. Autorzy projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub i inz.
Stanistawa Jusis, Przedsiabiorstwo Przemystowo-Handlowe , Polskie
Odczynniki Chemiczne“, Gliwice, Zaktad Odczynnikéw Chemicz-
nych, Lublin.



