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PRODUKTY

NIEORGANICZNE Azotyn sodomy techniczny
6016-35 W

Grupa katalogowa X 14')

1 WSTĘP

1 1 Przedmiot normy Przedm iotem  norm y jest 
azotyn sodowy techniczny otrzym yw any przez 
absorpcję tlenków  azotu w roztworze węglanu so
dowego

Azotyn sodowy ma

a) wzór sum aryczny N aN 0 2,
b) masę cząsteczkową 69,01 (1961)

1 2 Zakres stosowania przedmiotu normy Azo
tyn  sodowy techniczny znajduje zastosowanie w 
przem ysłach chemicznym, włókienniczym  1 in 
nych

1 3 Normy związane

PN-67/C-04500 P roduk ty  chemiczne W ytyczne 
pobierania 1 przygotow yw ania próbek 

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna Oznaczanie 
m ałych zaw artości m etali ciężkich strącanych 
siarkowodorem

PN-54/C-04517 Chemiczne badania 1 próby Ozna
czanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie 
w produktach chemicznych 

PN/C-60010 Chemiczne badania 1 próby P rzyrzą 
dy do pobierania próbek Zgłębniki do produk
tów  sypkich 1 w  kaw ałkach 

PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania 1 zapisywa
nia liczb

PN-68/O-97027 Opakow ania transportow e W orki 
papierowe Szeregi wym iarowe 

PN-67/0-79252 P roduk ty  w  opakowaniach tran s
portow ych Znaki 1 znakowanie W ymagania 
podstawowe

PN-70/P-79005 Opakowania transportow e Worki 
papierowe

2 PODZIAŁ I OZNACZENIE

2 1 Gatunki W zależności od zawartości głów
nego składnika 1 zanieczyszczeń rozrozma się dwa i)

i) Symbol wg SWW 1222-413

gatunki azotynu sodowego technicznego oznaczo
ne cyfram i rzym skim i I 1 II

2 2 Przykład oznaczenia azotynu sodowego 
technicznego I gatunku

AZOTYN SODOWY TECHNICZNY I BN-73/6016-35

3 WYMAGANIA

3 1 Wymagania ogólne Azotyn sodowy tech
niczny powinien byc substancją drobnokrystalicz- 
ną koloru białego lub białego z odcieniem krem o
wym, łatw o rozpuszczalną w wodzie

3 2 Wymagania chemiczne — wg tabl 1

Tablica 1

Wymagania
Gatunek

I II

a) Azotynu sodowego w  przeli
czeniu na suchą substancję, 
°/o, co najmniej 98 0 95

b) Wody, %, nie więcej mz 0 4 08
c) Azotanu sodowego, °/o, me 

więcej mz ') 1,3 3 0
d) Chlorku sodowego, %>, nie 

więcej mz 0 15 0,3
e) Substancji nierozpuszczal

nych w wodzie, %, me wię
cej mz 0 08 0 1

f) Metali ciężkich, strącanych 
siarkowodorem w przelicze
niu na Pb2+, %>, me więcej 
mz 2) 0,01

nie nor
malizuje 
się

9 Zawartość azotanu sodowego w gatunku I do
celów barwmkarskich nie powinna przekraczać 1%

2) Zawartość metali ciężkich oznacza się w przy-
padku, gdy odbiorcą są zakłady produkujące kapro-
laktam

4 PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

41 Pakowanie Azotyn sodowy należy pako
wać po 50 kg do otw artych szytych, pięciowar-

Zjednoczeme Przemysłu Rafineryjnego 1 Petrochemicznego „Petrochemia”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Rafineryjnego 1 Petrochemicznego , Petrochemia 

dnia 22 stycznia 1973 r  jako norma obowiązująca w zakresie produkcji 1 obrotu od dnia 1 października 1973 r
(Dz Norm Miar nr 12/1973 poz 36)
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stw ow ych workow papierowych, z jedną w arstw ą 
pow lekaną polietylenem , zgodnych z PN-70/ 
P-79005, o wielkości 4b wg PN-68/O-79027, za
m ykanych przez zszywanie wzmocnione taśm ą z 
papieru  krepowego

Dopuszcza się m ny rodzaj opakowania uzgod
niony między dostawcą i odbiorcą, zabezpieczają
cy jakość p roduktu  w tym  sam ym  stopniu co 
opakowanie podane poprzednio

Na każdym  opakowaniu należy umiescic trw a 
ły  napis w ykonany zgodnie z PN-67/0-79252, za
w ierający co najm niej

a) nazwę lub znak firm ow y producenta,
b) oznaczenie wg 2 2,
c) datę produkcji,
d) n r partu ,
e) masę b ru tto  i netto,
f) znak niebezpieczeństw a dla m ateriałów  t ru 

jących wg PN-67/0-79252 p 2 3 5

4 2 Przechowywanie A zotyn sodowy technicz
ny  należy przechowywać w pomieszczeniach su
chych, zabezpieczających przed zanieczyszczeniem 
i zawilgoceniem produktu

4 3 Transport Azotyn sodowy techniczny na 
leży przewozie k ry tym i środkam i transportow ym i 
z zachowaniem w arunków  podanych w 4 2 oraz 
zgodnie z obowiązującym i przepisam i o przew o
zie koleją i na drcgach publicznych m ateriałów  
niebezpiecznych

W ystające części konstrukcyjne środka tran s 
portowego, jak śruby, haki, należy zabezpieczyć 
albo usunąć tak, aby m e spowodowały uszkodze
nia opakowania W orki należy układać płasko w 
poprzek lub wzdłuz wagonu, ściśle obok siebie 
na całej powierzchni środka przewozowego, a 
ew entualne luki zabezpieczyć m ateriałem  wys- 
ciołkowym lub w m ny sposob tak, aby ładunek 
tw orzył zw artą całosc zabezpieczoną przed prze
suw aniem  się i w zajem nym  uszkodzeniem

5 BADANIA

5 1 Rodzaje badań

a) oznaczanie zawartości azotynu sodowego w 
przeliczeniu na suchą substancję (3 2a),

b) oznaczanie zawartości wody (3 2b),

c) oznaczanie zawartości azotanu sodowego 
(3 2c),

d) oznaczanie zaw artości chlorku sodowego 
(3 2d),

e) oznaczanie zawartości substancji nieroz
puszczalnych w wodzie (3 2e),

') Patrz Informacje dodatkowe p 3

f) oznaczanie zawartości m etali ciężkich s trą 
canych siarkowodorem  w przeliczeniu na P b2+ 
(3 2f)

5 2 Wielkość i skład partu P artię  produktu  
stanow i najw yżej 30 t azotynu sodowego tech
nicznego tego samego gatunku

5 3 Pobieranie próbek i przygotowanie śred
niej próbki laboratoryjnej należy wykonywać 
zgodnie z PN-67/C-04500

Z przedstaw ionej do badan partii w ybrać w 
sposob losowy opakowania w liczbie podanej w 
tabl 2

Tablica 2

Liczba opakowań 
w  partu

Liczba opakowań, którą 
należy wybrać 

do pobrania próbek

do 15 6
16— 25 0
26— 63 12
64—160 14

161—250 15
powyżej 250 16

Z każdego wylosowanego opakowania należy 
pobrać zgłębnikiem  6 wg PN/C-60010, wprow a
dzając go co najm niej do %  głębokości opakowa
nia, po 2 próbki pierw otne, każdą o masie 100 g 
Pobrane próbki pierw otne należy umiescic w 
szczelnie zam kniętym  naczyniu i dokładnie wy
mieszać Z tak  otrzym anej próbki ogolnej należy 
pobrać średnią próbkę laboratoryjną o masie co 
najm niej 1000 g Średnią próbkę laboratoryjną 
należy podzielić na dwie równe części, z których 
jedną przeznaczyć do badan, a drugą umiescic 
w szczelnym naczyniu i przechowywać do analiz 
rozjemczych przez 2 miesiące od daty  wysyłki

5 4 Opis badań

5 4 1 Oznaczanie zawartości azotynu sodowego 
w przeliczeniu na suchą substancję

5 4 11 Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkow y (1,84) cz d a , roztw or 1 +  1

b) N adm anganian potasowy cz d a , roztw or 
0,2n

5 4 12 Wykonanie oznaczania Do kolby pomia
rowej pojemności 500 cm3 odważyć około 5 g ba
danego azotynu sodowego z dokładnością do 
0,001 g, rozpuście w wodzie, dopełnić wodą do 
kreski i wymieszać Roztworem z kolby przepłu
kać dw ukrotnie b iuretę pojemności 50 cm3, a na
stępnie napełnić ją tym  roztworem
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Do szerokiej zlewki pojemności 600 cm3 od
mierzyć z b iu re ty  50 cm3 roztw oru nadm angania
nu potasowego, dodać 25 cm3 roztw oru kwasu 
siarkowego i rozcieńczyć wodą do objętości około 
300 cm3 Roztwor w zlewce ogrzać do tem pera tu 
ry  około 50°C i miareczkować roztw orem  z b iu 
re ty  az do odbarwienia Koniec b iu re ty  powinien 
byc zanurzony do głębokości przynajm niej 2 cm 
pod powierzchnią roztworu w zlewce Gdy roz
tw or przybierze barwę jasno rozową, należy m ia
reczkować bardzo ostrożnie, ponieważ reakcja w 
tym  okresie przebiega znacznie wolniej mz na 
początku miareczkowania W czasie m iareczko
wania należy kontrolować tem pera tu rę  roztworu, 
która me powinna byc mzsza mz 40°C

W czasie m iareczkowania roztw or w zlewce na
leży stale mieszać za pomocą m ieszadła m agne
tycznego

Zawartość azotynu sodowego w przeliczeniu na 
suchą substancję (Xx) obliczyć w procentach wg 
wzoru (1)

v  _  0 0069 V, 500 100 100 _  345 V, 100 (1,
1 V m (100 — X2) ~~ V m (100 — X2)

w  którym

V x — objętość ściśle 0,2n roztw oru nad
m anganianu potasowego odm ierzo
nego do zlewki, cm3,

V  — objętość roztw oru azotynu sodowego 
zużytego do zm iareczkowania nad
m anganianu potasowego, cm3, 

m  — odwazka azotynu sodowego, g,
X 2 — zawartość wody obliczona wg wzo

ru  (2),
0,0069 — ilość azotynu sodowego odpowiada

jąca 1 cm3 ściśle 0,2n roztw oru nad 
m anganianu potasowego, g

5 4 13  Wynik Za w ynik należy przyjąć śred
nią ary tm etyczną w yników co najm niej dwóch 
oznaczan różniących się najw yżej o 0,3%

5 4 2 Oznaczanie zawartości wTody Odważyć 
około 5 g badanego azotynu sodowego z dokład
nością do 0,001 g w  uprzednio w ysuszonym  do 
sta łe j m asy w  tem peraturze 105—110°C naczyn
ku wagowym, a następnie suszyć w suszarce do 
tem p era tu ry  105—110°C do stałej masy

Zaw artość wody (X2) obliczyć w procentach wg 
w zoru (2)

m

w  którym

m x — ubytek m asy po w ysuszeniu, g, 
m  — odwazka azotynu sodowego, g

Za w ynik należy przyjąć średnią arytm etyczną 
w yników co najm niej dwóch oznaczan różniących 
się najw yżej o 0,08%

5 4 3 Oznaczanie zawartości azotanu sodowego

reoi6-35 1

5 4 3 1 Aparatura (wg rysunku) składająca 
się z

— kolby kulistej z dnem  płaskim  pojemności 
750 cm3, z długą szyjką (1)

— kolby stożkowej pojemności 500 cm3 (2)
— nasadki desty lacyjnej z łapaczem  kropel (3)
— ru rk i szklanej odprowadzającej oddestylo

w any am oniak do odbieralnika (4)

Na zakończeniu nasadki tkwiącej w  odbieralni
ku znajdują się otworki o średnicy najw yżej 
1 mm, rozmieszczone zgodnie z rysunkiem  (szcze
gół A)

— łącznika gumowego (5) łączącego ru rkę  (4) 
z nasadką destylacyjną (3)

5 4 3 2 Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkow y (1,84) cz d a , roztw ory 20- 
-procentow y i 0,2n

b) M etanol cz

c) Stop D evardy (45 cz Al, 50 cz Cu, 5 cz Zn) 
sproszkowany

d) W odorotlenek sodowy cz d a , roztw ory 30- 
procentow y i 0,2n

e) W skaźnik m ieszany 0,29 g czerwiem  me
tylow ej (sol sodowa) i 0,05 g błękitu  m etyleno
wego rozpuście w 100 cm3 wody
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5 4 3 3 Wykonanie oznaczania Do kolby po
m iarowej pojemności 100 cm3 odważyć 30 g ba
danego azotynu sodowego z dokładnością do 
0,01 g, rozpuście w  wodzie, a następnie dopełnić 
wodą do kreski i wymieszać

Do kolby stożkowej pojemności 300 cm3 odmie
rzyć pipetą 20 cm3 otrzym anego roztw oru, dodać 
20 cm3 m etanolu, a następnie pipetą dodawać 
kroplam i 25 cm3 20-procentowego roztw oru kw a
su siarkowego, stale m ieszając Czynność tę  w y
konywać pod wyciągiem  Reakcja wydzielania się 
estru  m etylowego powinna przebiegać energicz
nie, jednak  gdy przebieg jest zbyt gwałtowny, 
należy zwolnic szybkosc dodaw ania kw asu

Roztwor utrzym yw ać w stanie lekkiego w rze
nia przez 5 min, spłukać ścianki kolby około 80 
cm3 wody, wygotować roztw or pod wyciągiem  do 
około 3/4 początkowej objętości w  celu odpędzania 
nadm iaru  m etanolu, ostudzić, a następnie spłu 
kać ilościowo do kolby kulistej z dnem  płaskim  
pojem ności 750 cm3 Je s t to kolba destylacyjna 
(1) Roztwor w kolbie rozcieńczyć wodą do obję
tości około 200 cm3, dodać 7—8 g stopu Devardy, 
wlać 70 cm 3 30-procentowego roztw oru wodoro
tlenku sodowego, zam knąć natychm iast kolbę 
korkiem  gumowym, w k tó rym  jest umieszczona 
nasadka desty lacy jna  z łapaczem  kropel, łącząca 
kolbę z odbieralnikiem

O dbieralnikiem  (2) jest kolba stożkowa pojem 
ności 500 cm3 zaw ierająca 50 cm 3 wody i 50 cm3 
0,2n kw asu siarkowego oraz 2 krople w skaźnika 
mieszanego

Nasadka łącząca odbieralnik z kolbą desty la 
cyjną powinna byc swobodnie umieszczona w od
bieralniku, a jej zakończenie powinno dotykać 
dna

Po upływ ie 20—30 m m, gdy reakcja  sam oczyn
nie dobiegnie do końca, należy odpędzie pow stały 
am oniak, ogrzew ając stopniowo zaw artość kolby 
D estylow ać należy tak  długo (45—60 mm), az w 
kolbie pozostanie ckoło Vs pierw otnej objętości 
roztw oru P rzed zakończeniem destylacji odbie
raln ik  obmzyc tak, aby koniec ru rk i nasadki 
znajdow ał się nad powierzchnią p łynu w odbie
raln iku, następnie spłukać ru rkę  m ałą ilością wo
dy i zgasić palnik

Po ostudzeniu odbieralnika cdmiareczkowac 
nadm iar kw asu siarkowego 0,2n roztw orem  wo
dorotlenku sodowego

Jednocześnie należy przeprowadzić próbę po
rów naw czą z tym i sam ym i odczynnikami, desty 
lując ściśle w tych  sam ych w arunkach

Zaw artość azotanu sodowego (X3) obliczyć w 
procentach wg wzoru (3)

=  (Vt — V) 100 0,017 100 =  (V, — V) 8 5 (3>
3 20 m m

w którym

V — objętość ściśle 0,2n roztw oru wodo
ro tlenku sodowego zuzyta do m ia
reczkowania nadm iaru  kw asu siar
kowego w badanej próbce, cm 3,

Vj — objętość ściśle 0,2n roztw oru wodo
ro tlenku sodowego zuzyta do m ia
reczkowania nadm iaru  kw asu siar
kowego w próbie porównawczej, cm3

m  — odwazka azotynu sodowego, g,
0,017 — llcsc azotanu sodowego odpowiada

jąca 1 cm3 0,2n roztw oru wodoro
tlenku sodowego, g

5 4 3 4 Wynik Za wynik należy przyjąć śred
nią arytm etyczną w yników dwóch oznaczan róż
niących się najw yżej o 0,04%

5 4 4 Oznaczanie zawartości chlorku sodowego

5 4 4 1 Odczynniki i roztwory
a) Azotan srebra  cz d a , roztw or 0,ln
b) Kwas azotowy cz d a (1,4), roztw or 1 +  1
c) Rodanek amonowy cz d a , roztw or 0 ,ln
d) Siarczan amonowo-zelazowy cz d a 

NH4F e(S 04)2 (2H20), roztw or nasycony w tem 
peraturze pokojowej i zadany kwasem  azotowym  
(1,4) do zm iany barw y z b runatnej na zołtą

5 4 4 2 Wykonanie oznaczania Do kolby stoż
kowej pojemności 500 cm3 cdwazyc 10 g badane
go azotynu sodowego z dokładnością do 0,01 g,. 
rozpuście w 100 cm3 wody, dodać 10 cm 3 roztw o
ru  azotanu srebra  i zakwasie dodając powoli 15 
cm3 kwasu azotowego w celu rozłożenia azotynu 
sodowego

Zakwaszenie należy przeprowadzić pod wycią
giem

Roztwor wygotować do objętości około 100 cm3 
w celu usunięcia tlenków  azotu, ostudzić do tem 
pera tu ry  pokojowej, dodać 2—3 cm3 roztw oru 
siarczanu amonowo-zelazowego i odmiareczkowac 
szybko z b iu rety  pojemności 10 cm3 nadm iar azo
tanu  srebra roztw orem  rodanku amonowego do 
w ystąpienia słabo brunatnoczerw onego zabarw ie
nia

Zawartość chlorku sodowego (X4) obliczyć w  
procentach wg wzoru (4)

x  (V, — V) 0,0058 100 _ 0,58 (Vt — V) (4>
4 m m

w którym

V  — objętość ściśle 0 ,ln  roztw oru rodan
ku amonowego zuzyta do odm iarecz- 
kowam a nadm iaru  roztw oru azota
nu srebra, cm3
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V ! — objętość ściśle 0 ,ln  roztw oru azota
nu srebra  dodanego do próbki, cm3 

m  — odwazka azotynu sodowego, g 
0,0018 — llcsc chlorku sodowego odpowiada

jąca 1 cm3 ściśle 0 ,ln  roztw oru azo
tanu srebra, g

5 4 4 3 Wynik Za w ynik należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną w yników  dwóch oznaczan róż
niących się najw yżej o 0,04%

5 4 5 Oznaczanie zawartości substancji nieroz
puszczalnych w wodzie Odważyć 50 g badanego 
azotynu sodowego z dokładnością do 0,1 g roz
puście w  300 cm3 gorącej wody i postępować da
lej zgodnie z PN-54/C-04517

Za w ynik należy przyjąć średnią arytm etycz
ną wyników dwóch oznaczan różniących się na j
wyżej o 0,02%

5 4 6 Oznaczanie zawartości metali ciężkich 
strącanych siarkowodorem w przeliczeniu na Pb2 +

5 4 6 1 Odczynniki i roztwory
a) K w as solny stężony cz d a
b) M etanol cz d a
c) Pozostałe odczynniki wg PN-68/C-04515

5 4 6 2 Wykonanie oznaczania Do kolby po
m iarowej pojemności 100 cm3 odważyć 20 g ba
danego azotynu sodowego z dokładnością do 
0,01 g, rozpuście w wodzie, dopełnić wodą do kre
ski i wymieszać

Do zlewki pojemności 400 cm3 pobrać pipetą 
10 cm3 tak  przygotowanego roztworu, dodać 10 
cm3 m etanolu, a następnie wkroplic powoli 20 cm3 
kv asu solnego przy ciągłym m ieszaniu Ściany 
zlewki spłukać około 10 cm3 wody W ytrącony 
chlorek sodowy rozpuście przez ogrzewanie, a na
stępnie odparować do sucha na łaźni wodnej

Pozostałość po odparow aniu rozpuście w około 
20—30 cm3 gorącej wody Jeżeli roztw or me jest 
klarow ny, zagotować, przesączyć przez średni są
czek jakościowy o średnicy 9 cm, przemyć są
czek gorącą wodą i otrzym any przesącz odparo
wać do objętości 20—30 cm3 Następnie przenieść 
do kolby pom iarowej pojemności 50 cm3, uzupeł
nić wodą do kreski i wymieszać Z tak  przygoto
wanego roztw oru pobrać 25 cm3 i dalej postępo
wać zgodnie z PN-68/C-04515 — sposob 25 1 z 
tym, ze do roztw oru porównawczego należy do
dać 10 cm3 roztw oru wzorcowego ołowiu (0,1 mg 
Pb2+)

5 4 7 Interpretacja wyników W artości liczbo
we występujące w norm ie oraz wyniki obliczeń 
należy interpretow ać zgodnie z PN-70/N-02120 
p 3 3 2 (metoda A)

5 5 Zaświadczenie o wynikach badań Produ
cent jest zobowiązany dołączyć do każdej partu  
azotynu sodowego technicznego zaświadczenie o 
w ynikach badan stw ierdzające zgodność produk
tu  z wym aganiam i norm y

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6016-35

1 Istotne zmiany w stosunku do PN-59/C-84022

a) zaostrzono wymagania dla zawartości azotynu so
dowego (I gatunek), wody (I i II gatunek), chlorku so
dowego (I i II gatunek) oraz substancji nierozpuszczal
nych w wodzie (I gatunek),

b) uaktualniono normy związane oraz uściślono po
stanowienia w  zakresie pakowania, przechowywania, 
transportu i pobierania oraz przygotowywania próbki

Dotychczas obowiązująca PN-59/C-84022 zostaje unie
ważniona z dniem 1 października 1973 r

2 Odpowiedniki w normach zagranicznych

Bułgaria B.HC 3187-64 HaTpneBHHTpuT TexHHHecKMń 
CSRS ĆSN 653109 (1971) Dusztan sodny techmcky

NRD TGL 14097 (1964) Grundchemikalien Natrium- 
nitrittechn

ZSRR TOCT 6194-52 Harpun a30THCTOKncjibin TexHimec-
KMM

3 Przepisy związane z transportem

a) Przepisy o przewozie koleją materiałów i przed
miotów niebezpiecznych (PMN) z dnia 15 września 1968 r 
(Dz T i ZK Nr 20 poz 84 z 1968 r )

b) Rozporządzenie Ministrów Komunikacji i Spraw 
Wewnętrznych z dnia 27 listopada 1971 r  w sprawie 
bezpieczeństwa ruchu przy przewozie materiałów niebez
piecznych na drogach publicznych (Dz U PRL z dnia 
17 grudnia 1971 r )



BN-73 6016-35 Azotyn sodowy techniczny
X 14

W punkcie 5 4 7 wiersz 4, zamiast (metoda A), powinno byc p 3 3 2 (metoda Z)

( B iu l e ty n  P K N iM  n r  4/76, p o z  42)

Zmiana 1
1 12 75 r

7 BN-73/6016-35 Azotyn sodowy techniczny
X 14

1 W punkcie 1 3, zamiast PN-67/0-79252, powinno być PN-76/0-79252 Transpor
towe jednostki opakowaniowe Znaki i znakowanie Wymagania 'podstawowe

2 W punkcie 4 lf), zamiast dotychczasowej treści, powinno być znak niebezpie
czeństwa dla m ateriałów szkodliwych dla zdrowia wg PN-76/0-79252 p 2 3 9

zm iana 1 — B iuletyn  PKNiM nr 4/76 poz 42 (Biuletyn PKNiM n r 8/78 poz 75)

35 BN-73/6016-35 Azotyn sodowy techniczny 
X 14

W całym tekście normy zamiast n, powinno być N

zm iana 1 — B iu le tyn  PKNiM n r 4/76 poz 42 
zm iana 2 — B iuletyn  PKNiM n r  8/78 poz 75

( B i u l e t y n  P K N M iJ  n r  4/80 p o z  27)

J
C

1
t

7

zmiana 2
25 4 78 r

zmiana 3
6 12 79 r

\


