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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest jodan potasowy stosowany
jako odczynnik chemiczny. Jodan potasowy ma:

a) wzor chemiczny KJOs, J

b) mas¢ molowa 214,0 g/mol.

c) wihasciwosci utleniajgce — zmieszany z substancja-
mi organicznymi eksploduje po uderzeniu.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zalezno$ci od zawarto$ci zanieczysz-
czen, rozroznia si¢ dwa gatunki jodanu potasowego,

cz.d.a. — czysty do analizy,
Cz. — CZysty.

2.2. Przyktad oznaczenia jodanu potasowego czyste-
go do analizy:
JODAN POTASOWY cz.d.a. BN-88/6191-186

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Jodan potasowy powinien
by¢ biatym, krystalicznym proszkiem rozpuszczalnym
w wodzie, nierozpuszczalnym w alkoholu etylowym.

oznaczone: 3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wynsganis Gatunki
cz.d.a. cz.
a) Zawartos¢ jodanu potasowego (KJOs3), %(m/m), nie mniej niz 99.8 99,0
b) Substancji nierozpuszczalnveh w wodzie, %(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,01
¢) Chlorkéw (Cl'), chlorar.w (ClO3) (j. CI'), %(m/m), nie wigcej niz 0,02 0.1
d) Jodkoéw (J), %(m/m), nie wigcej niz 0,002 0,004
e) Siarczanéw (SO&"), %(m/m), nie wiecej niz 0,005 0,01
f) Odczyn pH 5%(m/m)- roztworu, w granicach 5+8 58
g) Azotu ogblnego (N), %(m/m), nie wigcej niz 0,002 0,004
h) Straty podczas suszenia w 130°C, %(m/m), nie wigcej niz 0,05 nie normalizuje sig¢
i) Suma zawartoéci olowiu i miedzi (Pb*" + Cu?"), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 0,005
j) Zelaza (Fe), %(m/m), nie wigcej niz 0,001 0,003
k). Sodu (Na*), %(m/m), nie wigcej niz 0,002 0,01
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Jodan potasowy nalezy pako-
wac, znakowaé, przechowywac i transportowaé zgodnie
z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujacymi prze-
pisami w transporcie kolejowym i drogowym').

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig stoje ze
szkta brunatnego typu POCh wg BN-84/6833-23, zamy-
kane nakrg¢tkami z tworzywa sztucznego wg BN-73/
6419-02, wytozonymi podktadkami polietylenowymi lub
innymi chemicznie odpornymi wg BN-71/6419-03. Na-
kre¢tki dodatkowo powinny by¢ zabezpieczone tasma
samoprzylepna wg BN-73/6419-04 lub pierécieniami

‘termokurczliwymi.

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

Depuszcza si¢ inny rodzaj i wielko§¢ opakowania
jednostkowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg,
jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu w sposéb nie gor-
szy od wyzej wymienionych opakowan i ma wymiary
zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo klas¢ niebezpieczenstwa 5.1 i1 znak
ostrzegawczy nr 5 wg RID/ADR oraz napis ,UTLE-
NIACZ-OXIDIZING AGENT" na zéttym pasku,

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe do stoi stanowig
skrzynki drewniane zamknigete wg BN-63/7161-06 lub
palety skrzynkowe z drutu typu VJC. Pojedyncze stoje
nalezy zabezpieczyC przed rozbiciem materiatem amor-
tyzujgcym, np. folig pgcherzykowa ,pneumopak® lub
innym podobnym i ustawiaé w skrzynkach w jedne;j
warstwie,

4.2.3.2. Opakowania transportowe kombinowane sta-
nowig worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06,
umieszczone w beczkach drewnianych wg PN-76/
(-79351 iub w bgbnach zwijanych z tektury, wzmoc-
nionych obrgczami metalowymi, z dnami i wiekami
z tworzywa drzewnego, pojemnosci 35 i 50 1, wyso-
kosci 325 £10 mm lub 450 =10 mm i S$rednicy
397 £5 mm.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko§é opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca
i przewoznikiem, jezeli zabezpiecza jako$¢ produktu
w sposdb nie gorszy od wyzej wymienionych opako-
wan, ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021 i jest zgod-
ne z obowigzujagcymi przepisami w zakresie materiatéw
niebezpiecznych.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy

wykonaé 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,
2421 2.4.10.

b) nalepke ostrzegawcza wzér nr 5 wg RID/ADR —
~materiaty dziatajace 2apalajagco lub nadtlenki orga-
niczne®.

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

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

4.3. Przechowywanie. Jodan potasowy nalezy prze-
chowywa¢ w krytych, suchych 1 dobrze wentylowanych
pomieszczeniach magazynowych (temperatura nie wyz-
sza niz 30°C, wilgotno$¢ nie wyzsza niz 50%). Nie mo-
ze on by¢ przechowywany z substancjami organicz-
nymi. -

Dopuszczalna liczba warstw skladowania wynosi: dla
skrzynek i beczek drewnianych — 4, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 3, dla bgbnéw z tektury — 1.

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

4.4. Transport. Jodan potasowy jest materialem nie-
bezpiecznym, klasa niebezpieczenstwa 5.1 wg RID/
ADR. Powinien by¢ przewozony zgodnie z odpowied-
nimi przepisami transportowymi').

Opakowany wg 4.2 mozna przewozi¢ transportem
kolejowym lub samochodami.

Dopuszczalna liczba warstw tadowania wynosi: dla
skrzynek drewnianych — 4, dla beczek drewnianych
— 3, dla palet skrzynkowych z drutu — 2, dla b¢bnoéw
z tektury — 1.

S. BADANIA

5.1. Rodzaje badar

a) sprawdzanie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie zawartoSci jodanu potasowego (3.2a),

c) oznaczanie zawartof_.1 substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci
(G.Cl") (3.2¢),
 e) oznaczanie zawarto$ci jodkéw (3.2d),

f) oznaczanie zawarto$ci -siarczandw (3.2¢),

g) oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu (3.2f),

h) oznaczanie zawarto§ci azotu ogbélnego (3.2g),

i) oznaczanie strat suszenia (3.2h),

j) oznaczanie sumy zawartosci ofowiu i miedzi (3.2i)
oraz zelaza (3.2)), ‘

k) oznaczanie zawarto$ci sodu (3.2k).

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

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

Z przedstawionej do badan partii nalezy wylosowac
na §lepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2.
Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobrac
co najmniej 2 probki pierwotne. Najmniejsza wielkos¢
probki pierwotnej powinna wynosi¢ 100 g, natomiast
wielko$¢ Sredniej probki laboratoryjnej powinna wyno-
si¢ 500 g.

chlorkédw 1 chloranéw

Tablica 2

Liczba opakowan

- Li ‘6bek jednostk h
jednostkowych w partii Liczba probek jednostkowyc

do 15 3
16+ 25 ¥
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 stosowa¢ wytacznie odczynniki
w gatunku cz.d.a. oraz wod¢ destylowana lub wodg¢
o roéwnowaznej czystoSci, a do oznaczan metoda
absorpcyjnej spektrometrii atomowej — wod¢ redesty-
lowang. Wazenie do stalej masy nalezy interpretowac
wg PN-81/C-01055 p. 2.4.4.

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogélnych. Oceni¢ wizu-
alnie posta¢ 1 barwe probki jodanu potasowego wg
PN-81/C-01055 p. 2.1.1 1 2.1.2, rozpuszczalnos¢ okres-
li¢ wg PN-81/C-01055 p. 2.2. '

5.4.3. Oznaczanie zawartosci jodanu potasowego

5.4.3.1. Zasada metody. Zawartos¢ jodanu potasowe-
20 oznacza si¢ jodometrycznie za pomocg mianowane-
go roztworu tiosiarczanu sodowego.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy. \

b) Kwas solny, p(HCI) = 1,12 g/ml.

c) Skrol?ia, roztwor
PN-81/C-06500  p. 2.2.61.

d) Tiosiarczan  sodowy, roztwdr = mianowany
6 ¢(NazS;03) = 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/02 p. 2.11.2. '

- 5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazyé okoto 1 g
probki jodanu potasowego z doktadnoscia do 0,0002 g,
nast¢pnie rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 200 ml, dopetni¢ woda do kreski 1 wymie-
szaC. Pobra¢ pipeta 20,0 ml roztworu do kolby stoz-
kowej pojemnosci 200 ml, doda¢ 3 g jodku potasowego,
5 ml kwasu solnego, wymiesza¢, doda¢ 50 =+ 75 ml
wody 1 miareczkowa¢ mianowanym roztworem tiosiar-
czanu sodowego, dodajac pod koniec miareczkowania
2 ml roztworu skrobi. Miareczkowanie prowadzi¢ do
odbarwienia roztworu.

- Réwnolegle z oznaczaniem nalezy wykonac §$lepa
probe. Do kolby stozkowej pojemnosci 200 ml odmie-
rzy¢ 100 ml wody, doda¢ 3 g jodku potasowego, 5 ml
roztworu kwasu solnego 1 miareczkowa¢ mianowanym
roztworem tiosiarczanu sodowego w taki sam sposob,
jak roztwér prébki jodanu potasowego.

5.4.3.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢
jodanu potasowego (X,) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

(V2= V1) -0,003567 - 100 - 200 (V2= V1) - 3,567

o mi - 20 mi ()
w ktorym:
V; — objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowe-
go o ¢(Na:S,0:) = 0,1000 mol/l, zuzy-
- tego do miareczkowania, ml,
Vi — objgtos$¢ roztworu tiosiarczanu sodowe-
.g2o o ¢(Na:S:03) = 0,1000 mol/I1, zuzy-
tego do miareczkowania préby Slepej,
mi, :
mi1 — masa odwazki prébki jodanu potasowe-
go, g,
0,003567 — iloé¢ jodanu potasowego odpowiadaja-

ca 1 ml roztworu tiosiarczanu sodowego
o ¢(NasS;0;) = 0,1000 mol/1, g.

1%(m/m), przygotowany wg .

5.4.3.5. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng wy-
nikéw dwdch réwnoleglych oznaczan. Réznica migdzy
wynikami nie powinna przekracza¢ 0,3%.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. Odwazy¢ 60 g probki jodanu po-
tasowego z doktadnos$cia do 0,01 g, rozpusci¢ w 1200 ml
wody 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Prébka jodanu potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli masa wysuszonej pozostaloSci nie prze-
kracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 3 mg,

dla odczynnika cz. — 6 mg.

5.4.5. Oznaczanie zawarto$ci chlorkéw, chloranéw (ja-
ko Cl)

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

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

b) Siarczan hydrazyny, roztwér 10%(m/m).

c) Papierek jodoskrobiowy przygotowany wg PN-81/
C-06500 p. 2.2.52.

5.4.5.2. Przygotowanie prébki do ozmaczania. 0,25 g
probki jodanu potasowego odwazy¢ z dokiadnoscia
do 0,01 g, rozpusci¢ w 15 ml wody, doda¢ 5 ml roz-
tworu kwasu siarkowego, 6 ml siarczanu hydrazyny,
6 ml kwasu azotowego (5.4.5.1a) i wymieszaé. Nastgp-
nie roztwdr ogrzewaé na elektrycznej ptycie grzejnej
z regulacja w temperaturze 200°C do catkowitego wy-
dzielenia jodu (sprawdzi¢ papierkiem jodoskrobiowym).
Rozcienczy¢ do pierwotnej objetosci i ochlodzi¢. Po
ochtodzeniu przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml, dopeini¢ woda do kreski i wymieszac.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 20,0 ml roz-
tworu otrzymanego wg 5.4.5.2 1 wykona¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3.

Jednoczesnie przygotowaé roztwdr porOwnawczy za-
wierajacy: ,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,25 mg Cl°

- oraz 5 ml roztworu kwasu siarkowego, 6 ml roztworu

siarczanu hydrazyny 1 6 ml kwasu azotowego (5.4.5.1a).
Po wymieszaniu dopetni¢ obj¢tos¢ roztworu wodg do
100 ml, pobra¢ 20,0 ml tak przygotowanego roztworu
i1 dalej postgpowac jak z probka jodanu potasowego.

Probka jodanu potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli po uplywie 15 min zm¢tnienie roztworu
badanego jest mniejsze lub rOwne zmg¢tnieniu w roz-
tworze porOwnawczym.

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci jodkow

5.4.6.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na reakcji
utleniania jodkow jodanem potasowym w $rodowisku
kwasu siarkowego. Wydzielony jod ekstrahuje si¢ do
warstwy benzenowej i porOwnuje intensywnos¢ zabar-
wienia warstwy benzenowej w roztworze badanym i po-
rOwnawczym.

5.4.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Benzen.

b) Jodan potasowy. .

c) Kwas siarkowy, roztwor o ¢(H:SO4) = 2 mol/I.
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d) Roztwér wzorcowy podstawowy jodkow (J)),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.33.

¢) Roztwdr wzorcowy roboczy jodkéw (J), przygoto-
wany przez rozcienczenie 1499 roztworu wzorcowego
podstawowego jodkow (5.4.6.2d). | mi wzorcowego roz-
tworu roboczego zawiera 0,01 mg J .

5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 g probki
jodanu potasowego z doktadno$cig do 0,01 g i roz-
pusci¢ w 75 ml wody. Roztwdr przela¢ do cylindra
pomiarowego z doszlifowanym korkiem pojemnosci
100 ml, doda¢ 0,5 ml roztworu kwasu siarkowego,
10 m! benzenu 1 stlnie wstrzgsac¢ przez 1 min.

Probka jodanu potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie warstwy benzenowej jest
mnicjsze lub rowne zabarwieniu warstwy benzenowej
roztworu pordéwnawczego, przygotowanego jednoczes-
nic 1 zawierajgacego w te] samej objetosci 0,1 g jodanu
potasowego, 0,5 ml roztworu kwasu siarkowego, 10 ml
benzenu oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg J

dla odczynnika cz. — 0,2 mg J .

5.4.7. Oznaczanie zawartoSci siarczanow

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
oraz:

a) Chlorowodorek hydroksylaminy.

b) Papierck  jodoskrobiowy, przygotowany wg
PN-81/C-06500 p. 2.2.52.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g probki jodanu
potasowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g roz-
pusci¢ w 25 ml wody, doda¢ 0,3 g chlorowodorku
hydroksylaminy. Gotowa¢ do catkowitego usunigcia
jodu (sprawdzi¢ papierkiem jodoskrobiowym). Ochto-
dzi¢ 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519 p.2.3.

Probka jodanu potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zmegtnienie powstale w roztworze bada-
nym jest mniejsze lub réwne zmgtnieniu roztworu po-
rOwnawczego, zawierajgcego w tej samej objetosci te
same 1lo$ci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg SOZ",

dla odczynnika cz. — 0,05 mg SO4".

5.4.8. Oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu

wykonaé¢ wg PN-77/C-04963 p. 2.2.

5.4.9. Oznaczanie zawarto$ci azotu ogélnego. Odwa-
zy¢ 2,5 g probki jodanu potasowego z doktadnoscig
do 0,01 g, przenie$¢ do zlewki pojemnosci 150 ml,
rozpaseid w100 ml wody 1 wykonaé oznaczanie wg
CIN-21/C04527 p. 2.4, Nalezy wykonaé dwa réwno-
tegic oznaczania.

Probka jodanu potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezell zabarwienie powstate w roztworze bada-
nym jest mniejsze lub réwne zabarwieniu w roztworze
porOwnawczym, zawierajgcym w tej samej objetosci te
same ilo$ci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg N,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg N.

5.4.10. Oznaczanie strat suszemia. Odwazy¢ 10 g
-probki jodanu potasowego z doktadnoscig do 0,0002 g.
Nastepnie umieSci¢ w szerokim naczynku wagowym
uprzednio wysuszonym do statej masy. Naczynko

umicsci¢ w suszarce 1 suszy¢ odczynnik w temperaturze
130°C do statej masy.

Prébka jodanu potasowego odpowiada wymaganiom
normy, jezeli ubytek masy nie przekracza 5 mg dla
odczynnika cz.d.a.

5.4.11. Oznaczanie zawartoéci Zelaza oraz sumy za-
wartoSci miedzi i ofowiu

5.4.11.1. Zasada metody. Zelazo, miedZ i oléw ozna-
cza si¢ metodg ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii
atomowej, bezposrednio z roztworu probki jodanu po-
tasowego. : '

5.4.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz.,
=14 g/ml.

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy miedzi (Cu®") do
absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego miedzi zawiera 1 - 107 g Cu?".

¢) Roztwdr wzorcowy podstawowy otowiu (Pb?") do
absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego otowiu zawiera 1 - 1073 g Pb?".

d) Roztwdr wzorcowy podstawowy zelaza (Fe’") do
absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego zelaza zawiera 1 - 107 g Fe®",

e) Roztwdr wzorcowy roboczy — mieszanina jonow
Cu?’, Pb?", Fe’’. Do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml odmierzy¢ mikropipeta po 1,0 ml roztworow
(5.4.11.2b), d) 1~10,0 ml roztworu (5.4.11.2c), dopel-
ni¢ woda do kreski 1 wymiesza¢. 1 ml wzorcowego
roztworu roboczego zawiera po 1 - 1075 g jonéw Cu?”
i Fe’" oraz 1 - 107 g jonéw Pb?".

5.4.11.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampy: miedziowa, otowiowa 1 zelazowa z kato-
dami wnekowymi.

p(HNO;) =

5.4.11.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancj¢ miedzi nalezy mierzy¢ przy diu-
gosci fali 324,7 nm, otowiu — przy 217 lub 283,3 nm,
a zelaza — przy 283,3 nm. Przyrzad do pomiaru na-
lezy przygotowac zgodnie z instrukcja obstugi.

5.4.11.5. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ z doktadnoscig do 0,01 g okoto 8 g prébki jodanu
potasowego, przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemno-
sci 100 ml, dodaé¢ 0,5 ml kwasu azotowego, dopetnic
woda do kreski i wymieszac (roztwor A).

5.4.11.6. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do pieciu kolb pomiarowych
pojemnos$ci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0; 1,0; 2,5; 5,0
i 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.11.2¢),
dopelni¢ wodg do kreski i wymiesza¢. St¢zenie miedzi
i zelaza w poszczegbdlnych kolbach wynosi: 0; 1 - 1077,
25107, 5 - 1071 1 - 107 g/ml, natomiast otowiu:
0; 1 - 106 25 -10% 5 -10°i1 107 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ miedzi, otowiu i zelaza w przy-
gotowanych roztworach skali wzorcow, w warunkach
podanych w p. 5.4.11.4, a z uzyskanych wynikéw spo-

') Patrz Informacje dodatkowe p. 6.
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rzadzi¢ krzywe wzorcowe, odktadajac na osi odcigtych

stezenia w g/ml, a na osi rz¢dnych odpowiadajgce
im wielkoSci absorbancji.

5.4.11.7. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 25,0 ml dia
gatunku cz.d.a. lub 5,0 ml dla gatunku cz. roztworu
A wg 5.4.11.5 do kolby pomiarowe] pojemnosci 50 ml,
dopetni¢ woda do kreski i wymieszac (roztwér B). Na-
stepnie zmierzy¢ absorbancj¢ miedzi i zelaza w roztwo-
rze B, natomiast otowiu w roztworze A. w warunkach
podanych w 5.4.11.4,

Z krzywych wzorcowych odczytad¢ stgzenie miedzi,
otowiu 1 zelaza w roztworze.

5.4.11.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢
otowiu (X2) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

ai - Vi 100
Xy = (2)
m>
w ktorym:
a, — stezenie otowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

V3 — objetos¢ roztworu A wg 5.4.11.5, ml,
m> — masa odwazki probki jodanu potasowego, g,

natomiast zawarto$¢ miedzi (X;) i zelaza (X4) obliczyé
w %(m/m) wg wzoru

3+ V3-50 - 100
X34 = : 3
o mx - Va (3)
w ktorym: ) ,
a» 3 — st¢zenie odpowiednio miedzi i1 Zelaza odczy-
tane z krzywych wzorcowych, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu A wzigta do przygotowa-

nia roztworu B, ml. )

Sumg¢ zawarto$ci (Xs) otowiu 1 miedzi obliczy¢

w %(m/m) wg wzoru
Xs = Xo + X (4)

5.4.11.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikéw dwoch rownoleglych oznaczan. Roznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizZszego.

5.4.12. Oznaczanie zawartosci sodu

5.4.12.1. Zasada metody. SO6d oznacza si¢ metoda
plomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej bez-
posrednio z roztworu wodnego jodanu potasowego.

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny spektralnie cz., p(HCI) = 1,19 g/ml.

b) Tlenek lantanowy, roztwor 1,5%(m/m). Odwazyé
4,5 g tlenku lantanowego z dokladnoscia do 0,01 g,
zwilzy¢ woda, doda¢ 2,5 ml kwasu solnego 1 250 ml
wody. Ogrza¢ do rozpuszczenia. Roztwor ochtodzié
i dopetni¢ woda do objetosci 300 ml.

¢) Roztwdr wzorcowy podstawowy sodu (Na’) do
absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego sodu zawiera 1 - 107 g Na”.

d) Roztwér wzorcowy roboczy sodu (Na¥), otrzyma-
ny przez rozcienczenie 1499 roztworu 5.4.12.2c). I ml

") Patrz Informacje dodatkowe p. 6.

roztworu wzorcowego roboczego sodu zawiera
1 - 10° g Na".

5.4.12.3. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampa sodowa z katoda wng¢kowa.

5.4.12.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.11.4. Ab-
sorbancj¢ sodu nalezy mierzy¢é przy dlugosci fali
589.0 nm. '

5.4.12.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do czterech kolb pomiarowych pojemnosci
100 ml odmierzy¢ kolejno: 1,0, 5,0, 10,0 1 20,0 ml roz-
tworu wzorcowego roboczego sodu (5.4.12.2d), dodac¢
po 1 ml kwasu solnego, 10 ml roztworu tlenku lanta-
nowego, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé. Stgze-
nie sodu w poszczegdlnych kolbach wynosi: 1 - 107,

5107, 1 -10° 2 -10°° g/ml. Zmierzyé absorbancje

‘sodu w przygotowanych roztworach, a z uzyskanych

wynikéw sporzadzié krzywa wzorcowa wg 5.4.11.6.

5.4.12.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto | g
probki jodanu potasowego z dokladnoscig do 0,01 g,
umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml, roz-
pusci¢ w wodzie, doda¢ 1 ml kwasu solnego i 10 ml
roztworu tlenku lantanowego, dopetnié¢ woda do kreski
1 wymieszac¢. Zmierzy¢ absorbancj¢ sodu w warunkach
podanych w p. 5.4.12.4, a z krzywej wzorcowe] odczy-
ta¢ st¢zenie sodu w roztworze.

S.4.12.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
sodu (Xs) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

as Vs 100
Xe = ()
ms
w ktorym:
as — stgzenie sodu odczytane z krzywej wzorcowej,
g/ml,
Vs — obje¢tos$¢ roztworu probki jodanu potasowego,
ml,
m3 — masa odwazki probki jodanu potasowego, g.

5.4.12.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow dwoch rownolegtych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizszego.

5.5. Ocena wynikéw‘ badan. Parti¢ jodanu potasowe-
go nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy,
jezeli wyniki badan probki jodanu potasowego pobra-
nej 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 jodanu potasowego produ-
cent jest obowigzany wystawi¢ 1 przesta¢ odbiorcy za-
Swiadczenie, w ktorym m.in. nalezy poda¢ wyniki prze-
prowadzonych badan.

KONIEC
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p INFORMACJE DODATKOWE

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

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-54/C-80071

a) wprowadzono oznaczanie pH 5%(m/m) roztworu zamiast
oznaczania zawarto$ci wolnego kwasu jodowego i wodorotlenku
potasowego,

b) wprowadzono oznaczanie strat podczas suszenia w 130°C,

¢) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci sodu metoda absorpcji
atomowej,

d) wprowadzono oznaczanie zawartos$ci azotu ogdlnego,

e) wprowadzono oznaczanie zawartoé$ci metali cigzkich (Pb?”
i Cu?") metodg absorpcji atomowej zamiast oznaczama zawartosci
metali cigzkich stracanych siarkowodorem,

f) zmodyfikowano metody oznaczania chlorkOw i siarczanéw,

g) wprowadzono oznaczanie zawartosci zelaza metodg abs;orpcji
atomowej zamiast metody kolorometrycznej z kwasem sulfasalicy-
lowym. )

Dotychczas obowiazujagca PN-54/C-80071 zostaje uniewazniona
z dniem | kwietnia 1989 r.

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 prdébek

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

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkéw metoda turbidymétryczna

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

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

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

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworé6w produktéw chemicznych

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna.
1 roztwor6w pomocniczych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw 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 prébek 1 przygo-
towanie $redniej probki laboratoryjnej

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

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Qpakowania transportowe z zawarto$cig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-84/6414-06 Opakowania z tworzyw sztucznych. Worki poliety-
lenowe otwarte ptaskie, bez fald bocznych zgrzewane

Przygotowanie odczynnikéw

-

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

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

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-
czynnikdw chemicznych

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

Specjalne warunki przewozu towaré6w niebezpiecznych w mig¢dzyna-
rodowej Komunikacji Kolejowej. Zalgcznik nr 4 do umowy o mig-
dzynarodowej Kolejowej Komunikacji Towarowej (SMGS) (Dz.
TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami
ujetymi w nowym wydaniu przepisow z dnia 1 kwietnia 1978 r.

Konwencja migdzynarodowa o przewozie kolejami (COTIF), Zatacz-
nik B do przepiséw ujednoliconych do umowy o mig¢dzynaro-
dowym przewozie towaréw kolejami (CIM). Aneks I Regulaminu
dla migdzynarodowego przewozu kolejami towardw niebezpiecz-
nych (RID) z dnia 1 maja 1985 r. (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pOZniejsza zmiang (Dz. TiZK nr 5, poz. 49
z 1986 r.) -

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

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

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

Rozporzadzenie Ministr6w Komunikacji i Spraw Wewnetrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli pre-
wozu drogowego materiatdw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67,
poz. 301 z 1983 r.) wraz ze zmiang (Dz. U. nr 42, poz. 206
z 1986 r.)

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

4. Symbol wg SWW

dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,

dla gatunku cz. — 1331-42,

5. Autorzy projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub,
Irena Sienkiewicz, Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe , Polskie
Odczynniki Chemiczne”, Gliwice. Zaktad Odczynnik6w Chemicz-
nych, Lublin.

6. Informacja dotyczgca legalnych roztworéw wzorcowych do ab-
sorpcji atomowej. Legalne roztwory wzorcowe do absorpbji atomowe]
o stezeniach 1 mg Me™"/ml s3 produkowane przez Centralny O$ro-
dek Badawczo-Rozwojowy Wzorcow Materiatoéw , Wzormat™ 00-139
Warszawa, ul. Elektoralna 2.



