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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest szcza-
wian amonowy stosowany jako odczynnik chemiczny.

Szczawian amonowy ma:

a) wzor chemiczny (NH,4).C204-H-O0,

b) mas¢ molowa 142,11 g/mol.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
waé¢ w zakresie produkcji 1 obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zanieczyszczen i glow-
nego skladnika rozréznia si¢ trzy gatunki szczawianu
amonowego 0znaczone:

— ch.cz. — chemicznie czysty,
— cz.d.a. — czysty do analizy,
— CZ. — Czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia
chemicznie czystego:
SZCZAWIAN AMONOWY ch.cz.

szczawianu amonowego

BN-85/6193-20

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Szczawian amonowy powi-
nien mie¢ posta¢ bezbarwnych krysztatkow rozpusz-
czalnych w wodzie.

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

Tablica 1
Gatunki
WIHgRE ch.cz. cz.d.a. CZ.
a) Szczawianu amonowego
(NH4)2C:04-H:0,
% (m/m), nie mniej niz | 99,8 99 8 99.0
b) Substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie, %(m/m),
nie wiece| niz 0,003 0,005 0,01
c) Pozostatosci po prazeniu
(jako SO[), %(m/m), nie
wigce) niz 0,005 0,015 0,03

cd. tabl. 1
Gatunki
Wymagani ch.cz. cz.d.a. cz.
d) Chlorkéw (Cl ), %(m/m),
nie wigcej niz 0,0005 0,001 0,002
e) Siarczanow (SOj_).
%(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,005 0,02
f) Metali cigzkich (Pb?"),
%(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,001 0,0015
g) Zelaza (Fe'™), %(m/m),
nie wigcej niz 0,0005 0,0005 0,001

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowanie jednostkowe — sloiki ze szkia
oranzowego typu POCh wg BN-84/6833-23, zamykane
nakretka z tworzywa sztucznego wylozong podkladka
polietylenowg lub inng chemicznie odporng wg BN-73/
6419-02. Nakretki nalezy dodatkowo zabezpieczyC tas-
mga samoprzylepna.

Masa netto — 100, 250, 500, 1000 g.

4.1.2. Opakowania transportowe — worki z folii poli-
etylenowej wg BN-77/6414-06 umieszczone w bgbnach
tekturowych wg ZN-79/ZZG-111-177 lub w beczkach
drewnianych wg PN-76/0-79351. Beczki drewniane
muszag by¢ odporne na uszkodzenia mechaniczne,
sprawdzone wg PN-70/0-79100 odpowiednio dla gru-
py 2, klasy 2, odmiany 3.

Opakowania transportowe dla stoikow stanowig
skrzynie drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06 lub
palety skrzynkowe z drutu typ UJC, odporne na uszko-
dzenia mechaniczne, sprawdzone wg PN-70/0-79100
odpowiednio dla grupy 2, klasy 2 i odmiany 1. Poje-
dyncze stoje nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem Srod-
kiem amortyzujgcym i uktada¢ w skrzyniach w jednej
warstwie.

Dopuszcza sie inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
jednostkowego i transportowegc, po uprzednim uzgod-
nieniu z odbiorcg i przewoznikiem, zabezpieczajacy ja-
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kos¢ produktu w sposéb nie gorszy od ww. opakowan
oraz majacy wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

- Opakowanie powinno by¢ zgodne z obowigzujgcymi

przepisami transportowymi dotyczacymi przewozu ma-

terialébw niebezpiecznych!).

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ wg PN-70/C-80001 p. 4.2.3.

Szczawian amonowy zaliczany jest Rozporzadzeniem
Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej do substancji
szkodliwych ,Wykaz B*.

Nalezy na etykiecie umiesci¢ dodatkowy napis:
.Ostroznie srodek szkodliwy“, drukiem o barwie czerwo-
nej, pod nazwa odczynnika w jezyku angielskim. Na ety-
kietach matych umiesci¢ napis na skrzydetku etykiety.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ wg PN-76/0-79252, podajac co najmniej:

a) nazwg¢ lub znak dostawcy,

b) nazwg¢ producenta,

c) oznaczenie wg 2.2,

d) dat¢ produkcji lub nr partii,

e) liczb¢ opakowan jednostkowych w opakowaniu
transportowym,

f) mas¢ brutto opakowania transportowego,

g) znaki ostrzegawcze 1 manipulacyjne:
napis ostrzegawczy ,Ostroznie Ssrodek szkodliwy"®
zgodny z Rozporzadzeniem Ministra Zdrowia 1 Opieki
Spotecznej'), znaki manipulacyjne na skrzyniach wg
PN-76/0-79252 p. 2.4.1 1 2.4.3,

h) dopuszczalng liczb¢ warstw sktadowania dla be-
czek drewnianych 1 dla skrzyn — 4, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 3, dla b¢gbndéw tekturowych — 1,

1) dopuszczalng liczb¢ warstw ladowania dla skrzyn
— 4, dla beczek — 3, dla palet skrzynkowych z drutu
— 2, dla bgbnéw tekturowych — 1.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach o wymiarach 800X1200 mm wg
PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabezpie-
czy¢ przed przesuwaniem si¢ 1 deformacjg tak, aby
tworzyt wraz z paleta zwartg, stabilng jednostk¢ la-
dunkowa.

4.3. Przechowywanie. Szczawian amonowy nalezy
przechowywac¢ w krytych 1 dobrze wentylowanych po-
mieszczeniach magazynowych. Dopuszcza si¢ 4 warstwy
jako maksymalng liczb¢ warstw sktadowania dla beczek
drewnianych 1 skrzyn.

Okres gwarancji szczawianu amonowego wynosi 2 lata
od daty produkcji.

4.4. Transport. Szczawian amonowy nalezy przewozi¢
dowolnym krytym Srodkiem transportu. Dopuszczalna

liczba warstw tadowania dla skrzyn — 4, dla beczek
drewnianych — 3.
tadowar * 1 wyladowywanie powinno odbywac si¢

zgodnie z odpowiednimi Rozporzadzeniami Ministra
Komunikacji o tadowaniu 1 wyladowywaniu danego
srodka transportu').

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) oznaczanie zawarto$cli szczawianu amonowego

(3.23);

b) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b),

c) oznaczanie pozostaloSci po prazeniu (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci chlorkéow (3.2d),

e) oznaczanie zawarto$ci siarczanow (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci metali cigzkich (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2g).

5.2. Pobieranie préobek. Probki odczynnika w gatunku
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Przy
pobieraniu $redniej prébki laboratoryjnej odczynnika
w gatunku cz. nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/
C-04500, przyjmujac:

a) wielkos¢ partii — 500 kg,
b) wielko$¢ probki pierwotnej — 100 g,
c) liczbe probek jednostkowych — wg tabl. 2,

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba probek
jednostkowych w partii jednostkowych

do 15 3

16 +25 7

26 +63 8

64 160 9

powyzej 160 10

d) wielko$¢ $redniej probki laboratoryjnej — 300 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Czystos¢ odczynnikow. Przy wykonywaniu ana-
liz nalezy stosowac¢ odczynniki w gatunku cz.d.a. oraz
wodg¢ redestylowana.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci szczawianu amonowego
(NH4).C204-H>O

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwor 25%(m/m). Kwas powi-
nien mie¢ jasnor6zowa barw¢ po dodaniu kilku kropli
roztworu nadmanganianu potasowego.

b) Nadmanganian potasowy, roztwor oc¢(1/5KMnOy)
= 0,1 mol/l (dotychczas roztwor 0,1N), przygotowany

- wg PN-81/C-04530/02 p. 2.9.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 0,3000 g badanego
szczawianu amonowego rozpusci¢ w kolbie stozkowe;j
w 30 ml przegotowanej ochtodzonej wody. Do roztwo-
ru doda¢ 20 ml roztworu kwasu siarkowego i miarecz-
kowac (nie ozigbiajagc) roztworem nadmanganianu po-
tasowego do wystapienia trwalego r6zowego zabarwie-
nia.

Zawarto$¢ szczawianu amonowego (X)) obliczyé
w procentach wg wzoru

V-0,0071055- 100 ¥-0,71055
X, = —— = (1)
m m
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w ktorym:
V' — objgtos¢ roztworu nadmanganianu po-
tasowego $cisle o ¢(1/5KMn0Qy) = 0,1
mol/l zuzytego do miareczkowania, ml,
m — odwazka badanego szczawianu amo-
nowego, g,
0,0071055 — 1los¢ szczawianu amonowego odpowia-

dajaca 1 ml roztworu nadmanganianu
potasowego 0 c(1/5KMnQOy) =
= 0,1 mol/l, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 50,00 g badanego szczawianu amo-
nowego rozpusci¢ w 500 ml wody ogrzewajgc przez
1 h na tazni wodnej. Nastgpnie roztwor przesgczyc
przez uprzednio przemyty 1 wysuszony do stalej masy
szklany tygiel G 4. Pozostatos¢ na tyglu przemy¢ 200 ml
gorace] wody 1 wysuszy¢ w temperaturze 105 £2°C do
stalej masy.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(X2) obliczy¢ w procentach wg wzoru

3= 8 100 @)
50
w ktérym @ — masa wysuszone] pozostatosci, g.

5.3.4. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu (jako siar-
czany). 20,00 badanego szczawianu amonowego dla od-
czynnika ch.cz. lub 10,00 dla odczynnika cz.d.a. 1 cz.
umiesci¢ w uprzednio wyprazonym do stalej masy tyglu
platynowym, doda¢ 1 ml kwasu siarkowego (p20 =
= 1,84 g/ml) 1 ogrzewa¢ na tazni piaskowe] do usu-
nigcia substancji organicznych,'a nast¢pnie wyprazyc
do statej masy. Badany szczawian amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli masa wyprazonej pozosta-
tosci nie przekroczy:

— dla odczynnika ch.cz. — 1,0 mg,
— dla odczynnika cz.d.a. — 1,5 mg,
— dla odczynnika cz. — 3,0 mg.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl )

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
P 23],

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
szczawianu amonowego rozpusci¢ w 50 ml cieptej wody,
w razie potrzeby przesgczy¢ przez saczek uprzednio
odmyty gorgcg woda od jonéw Cl . Roztwor ochtodzic,
dodac¢ 10 ml roztworu kwasu azotowego 1 | ml roztwo-
ru azotanu srebra. Badany szczawian amonowy odpo-
wiada wymaganiom normy, jezeli zmgtnienie powstale
w badanym roztworze po 20 min nie bedzie silniejsze
niz zmegtnienie powstale w roztworze porOwnawczym,
zawierajagcym w tej samej objetosci te same ilosci od-
czynnikéw oraz: B

— dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg CI ,

— dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl ,

— dla odczynnika cz. — 0,04 mg CI .

5.3.6. Oznaczanie zawartosci siarczanow (SOf‘)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy, roztwér 10%(m/m) przygotowa-
ny w nastgpujacy sposob: 10,00 g chlorku barowego
rozpusci¢c w 90 ml wody. W razie potrzeby roztwoOr

przesaczy¢ po 24 h, przez przemyty, twardy, bezpo-
piotowy saczek.

b) Kwas solny, roztwoér 25%(m/m).

c) Weglan sodowy bezwodny.

d) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony SOj‘, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.55 i rozcienczony
104990. 1 ml rozcienczonego roztworu wzOorcowego
powinien zawiera¢ 0,01 mg SO;".

e) Weglan sodowy bezwodny.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
szczawlanu amonowego umiesci¢ w tyglu platynowym,
doda¢ 0,2 g weglanu sodowego 1 15 ml wody. Roztwor
odparowaé¢ do sucha, poczatkowo na tazni wodnej,
a nast¢gpnie na lazni piaskowej 1 wyprazy¢ w piecu
elektrycznym w temperaturze 550°C do catkowitego
rozktadu. Pozostato$¢ ochtodzi¢, rozpuscic w 10 ml
wody, przenie$¢ ilosciowo do tygla porcelanowego, do-
da¢ 1 ml roztworu nadtlenku wodoru. 0,1 ml roztworu
kwasu solnego i odparowaé¢ ponownie do sucha. Po
ochtodzeniu do pozostatosci doda¢ 0.5 ml roztworu
kwasu solnego, objetos¢ roztworu dopetnic woda do
40 ml i przesaczy¢ przez saczek przemyty ‘uprzednio
gorgcg wodg. Nastgpnie pobra¢ 20 ml (1 g) przesaczu
i doda¢ 1 ml chlorku barowego. Badany szczawian
amonowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zmgt-
nienie powstale w badanym roztworze po 30 min nie
bedzie silniejsze niz zmgtnienie powstale w roztworze
poréwnawczym przygotowanym jednoczeSnie w nasteg-
pujacy sposob: 0,2 g weglanu sodowego, 1 ml nadtlenku
wodoru i 0,1 ml roztworu kwasu solnego odparowac
do sucha. Pozostato$¢ rozpuscic w 40 ml wody zawie-
rajacej 0,5 ml roztworu kwasu solnego 1 przesgczyc¢
przez sgczek uprzednio przemyty goracg wodg. Do
20 ml przesaczu dodac:

— dla odczynnika ch.cz. — 0,05 mg SO;",

— dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg S :ﬂ

— dla odczynnika c¢z. — 0,2 mg SOf’

i 1 ml roztworu chlorku barowego.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich (Pb?")

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
p. 2.2.1. 1 2.4.3.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
szczawianu amonowego przygotowac wstgpnie wg
PN-80/C-04515 p. 2.2.2., a nast¢pnie wykonaC ozna-
czanie wizualnie metodg tioacetamidowg wg PN-80/
C-04515 p. 2.4.4. Badany szczawian amonowy odpo-
wiada wymaganiom normy, jezeli powstate po 10 min
zabarwienie badanego roztworu nie bg¢dzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu poroOwnawczego, przy-
gotowanego jednocze$nie i zawierajagcego w tej same]
objetosci te same ilosci odczynnikOéw oraz:

— dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Pb?",

— dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Pb*,

— dla odczynnika cz. — 0,03 mg Pb*".

5.3.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe'")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/02 oraz kwas azotowy, roztwor 25%(m/m).

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 3,00 g badanego
szczawianu amonowego dla odczynnika ch.cz. 1 cz.d.a.
lub 2,00 g dla odczynnika cz. przeprazy¢ w tyglu por-
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celanowym do catkowitego rozktadu. Do pozostatosci
doda¢ 1 ml roztworu kwasu azotowego i odparowac
do sucha. Otrzymang pozostatos¢ zwilzy¢ 1 ml kwasu
azotowego, rozpusci¢ w 15 ml wody i przenies¢ iloscio-
wo do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml. Dalej
probke przygotowaé wg PN-81/C-04521/02 p. 6, zmie-
rzy¢ absorbancj¢ wg PN-81/C-04521/02 p. 8 1 porow-
na¢ z absorbancja roztworu poréwnawczego przygoto-

wanego jednoczes$nie i zawierajacego te same ilosci od-
czynnikOw oraz:

— dla odczynnika ch.cz. — 0,015 mg Fe’’,

— dla odczynnika cz.d.a. — 0,015 mg Fe'",

— dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe'".

Badany szczawian amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli absorbancja prébki badanej jest rOwna
lub mniejsza od absorbancji probki poréwnawcze).

KOQNIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Przedsi¢gbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice, Zaktad Od-
czynnikow Chemicznych, Lublin. )
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6193-20
a) zaostrzono wymagania dotyczace dopuszczalnej zawartoSci
siarczanow dla gatunku cz.d.a.,
b) wprowadzono oznaczanie zelaza metodg spektrofotometryczng,
¢) wprowadzono sposOb wyrazania st¢zen roztworéw w molach
na litr.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania probek
PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
metali cigzkich /

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartos$ci
chlorkow metodg turbidymetryczng

PN-81/C-04521/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
tosci zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem 2,2’-dwu-
pirydylu

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow

(roztworoOw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-

niach utleniajgco redukujgcych (redoks)

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

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towania $redniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydel drewniane 800X1200-EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania i badania

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-77/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte, ptaskie, bez fatd bocznych, zgrzewne

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

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCh
do odczynnikOw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikéw chemicznych

ZN-79/ZZG-111-177 Bebny transportowe zwijane z papieru. Ogolne
wymagania i badania

Umowa o migdzynarodowej kolejowej komunikacji
(SMGS) (Dz. U. 1974 r. nr 15 poz. 81)

towarowe]

/ Przepisy o tadowaniu wagonoéw towarowych. Zatacznik II do normy

migdzynarodowej RIV (Dz. T. i Z. K. 1981 r. nr 15 poz. 119)
Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w ko-
munikacji wewngtrznej Zatacznik nr 10 do DKP (Dz. T. 1 Z. K.
1968 r. nr 4 poz. 10) wraz z pdZniejszymi zmianami
Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1965 r. w sprawie
tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol 1963 r.
nr 24 poz. 123 i z 1968 r. nr 35 poz. 250)
Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spolecznej w sprawie
wykazu trucizn i srodkoéw szkodliwych (Dz. U. 1964 r. nr 2 poz. 9)
4. Symbol wg SWW
ch.cz. — 1331-43,
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42.
5. Autor projektu normy — mgr inz. Jadwiga Ploucha — Przed-
sigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,
Gliwice, Zaklad Odczynnikéw Chemicznych, Lublin.



