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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest bromian potasowy
stosowany jako odczynnik.

Bromian potasowy ma:

a) wzor ogélny KBrO;,

b) mase czgsteczkowa: 167,01.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie trzy gatunki potasowego
bromianu oznaczane:

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

2.2. Przyklad oznaczenia bromianu potasowego
ech.ez.:

BROMIAN POTASOWY ch.cz. BN-74/6191-128

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Bromian potasowy po-
winien mieé postaé¢ bialego krystalicznego prosz-
ku lub biatych krysztalow latwo rozpuszczalnych
w wodzie, trudno rozpuszczalnych w alkoholu
i prawie nierozpuszczalnych w acetonie.

3.2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. Cz.
a) Zawarto§¢ bromia-
nu potasowego
(KBrQs), %,
nie mniej niz 99,8 99,8 99,5
b) Odczyn roztworu
wodnego pH 5-pro-
centowego roztworu | 5,0--9,0 | 5,0-9,0 5,0-9,0

cd. tablicy
Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. ez,
¢) Substancji nieroz-
puszezalnych w wo-
dzie, 9%,
nie wiecej niz 0,003 0,005 0,01
d) Bromkow (Br-), %o,
nie wiecej niz 0,005 0,02 0,04
e) Chlorkéw i chlora-
néw (Cl-), %,
nie wiecej niz 0,03 0,05 0,1
f) Siarczanéw (SO ),
%0, nie wiecej niz 0,003 0,005 0,01
g) Metali ciezkich
(Pb2+), O,
nie wiecej niz 0,0005 0,0005 0,001
h) Zelaza (Fed3t), %,
nie wiecej niz 0,0005 0,0005 0,001
i) Azotu calkowitego
(N), %, nie norma-
nie wiecej niz 0,001 0,002 lizuje sie
j) Sodu (Nat), %o, nie norma-
nie wiecej niz 0,01 0,01 lizuje sie

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Bromian potasowy nalezy pakowa¢, trasporto-
waé i przechowywac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka z
podkladksg polietylenowg lub inng chemicznie
odporng uszczelks.

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

Na zyczenie odbiorcy dopuszcza sig inny rodzaj
i wielkoé¢ opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykaza, zZe zabezpiecza ono produkt w spo-
sOb nie gorszy niz wyzej podane opakowania
i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wy-
miarowego opakowan.

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego
Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 10 pazdziernika 1974 r. jako norma obowigzujaca
w zakresie produkeji od dnia 1 lipca 1975 r. (Dz. Norm. i Miar nr 2/1975 poz. 4)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1975. Wplyw do WN 18.11 74, Oddano do sktadu 16.1.75.

Cena zt 2,40

Druk ukofhczono w marcu 75. Obj. 0,50 a.w. Naklad 2700450 egz. Pab., Zakl, Graf, Zam, 102-75,
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5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci bromianu potasowego
(3.2a),

b) oznaczanie odczynu roztworu wodnego pH
5-procentowego (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci bromkow (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci chlorkéw i chloranow
(3.2e),

f) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2h),

i) oznaczanie zawartosSci azotu calkowitego
(3.2i),

j) oznaczanie zawartosci sodu (3.2j).

5.2. Pobieranie probek. Srednig prébke labora-
toryjng nalezy pobiera¢ i przygotowaé zgodnie
z PN-70/C-80047. Masa sredniej préobki laborato-
ryjnej powinna wynosi¢ 400 g.

5.3. Opis i wykonanie badan

5.3.1. Oznaczanie zawartoSci bromianu potaso-

wego KBrQO;

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a.

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

c) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

d) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., 0,5-procento-
wy roztwor.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,1000 g
badanego bromianu potasowego wysuszonego w
ciggu 2 godz w temperaturze 105°C rozpuscié
w 25 cm?® wody w kolbie stozkowej pojemnosci
200 cm3 z doszlifowanym korkiem. Do roztworu
doda¢ 3 g jodku potasowego, 10 cm?® kwasu siar-
kowego wymiesza¢, doda¢ 50 cm3? wody i po
9 min odmiareczkowaé¢ wydzielony jod roztwo-
rem tiosiarczanu sodowego, dodajgc pod koniec
miareczkowania 3 cm3 roztworu skrobi.

Zawarto$¢ bromianu potasowego (X) obliczy¢
w procentach wg wzoru

. Vv - 0,0027836 - 100 'V -0,27836
- m _- m

X

w ktérym:

V — objetos¢ scisle 0,1n roztworu tio-
siarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania, cms3,

m — odwazka badanego bromianu po-
tasowego, g,

0,0027836 — ilos¢ bromianu potasowego odpo-
wiadajgca 1 cm3 $Scisle 0,1n roz-
tworu tiosiarczanu sodowego.

Oznaczanie wykona¢ co najmniej dwukrotnie;
dopuszcza sie rdéznice w oznaczaniach najwyzej
0,2%.

5.3.2. Oznaczanie odczynu roztworu wodnego
pH. 5,00 g badanego bromianu potasowego roz-
pusci¢ 95 cm?® wody (nie zawierajgcej weglanow)
i wykona¢ oznaczanie elektrometryczne.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 40,00 g badanego bro-
mianu potasowego rozpusci¢ na gorgco w 400 cm?
wody 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.
Badany bromian potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci
nie przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. — 1,2 mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 2 mg,

dla odczynnika cz. — 4 mg.

5.3.4. Oznaczanie bromkow (Br™)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory
@

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

b) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Br~
przygotowany wg PN-68/C-06500.

1 cm?® wzorcowego roztworu zawiera 1 mg Br.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 6,00 g badanego
bromianu potasowego rozpusci¢ w 100 cm3 wody.
Roztwor przenies¢ do cylindra pojemnosci
100 cm?3 z doszlifowanym korkiem, dodaé¢ 0,5 cm?
kwasu siarkowego i zakry¢ korkiem.

Badany bromian potasowy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstale zabarwienie roz-
tworu po uplywie 20 min nie bedzie intensyw-
niejsze od roztworu poroéwnawczego przygoto-
wanego rOwnoczesnie, zawierajgcego w tej samej
objetosci 1,00 g badanego bromianu potasowego
i 0,5 cm?® kwasu siarkowego oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,25 mg Br-,

dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg Br~,

dla odczynnika cz. — 2 mg Br™.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkow i chlora-
now (C17)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1n.

b) Siarczan hydrazyny cz.d.a., roztwér 10-pro-
centowy.

c) Kwas azotowy cz.d.a., roztwoér 25-procento-
wy (1,15).

d) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 65-procento-
wy (1,4).

e) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 16-procento-
wy (1,11).

f) Papierek jodoskrobiowy.
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g) Roztwoér wzorcowy zawierajacy jony CI-
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10-990. 1 cm3 rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Cl-.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 0,25 g badanego
bromianu potasowego rozpuscié w 15 cm3 wody
dodaé 5 cm3 kwasu siarkowego i 6 cm? siarczanu
hydrazyny, 6 cm3 65-procentowego kwasu azoto-
wego i wymieszaé. Nastepnie roztwoér ogrza¢ na
lazni piaskowej w temperaturze 200°C do calko-
witego wydzielenia bromu (sprawdzi¢ papierkiem
jodoskrobiowym. Doda¢ wody do pierwotnej obje-
tosci i ochlodzié. Po ochtodzeniu rozcienczyé¢ do
objetosci 100 cm? i wymieszaé.

Pobraé¢ 20 cm?® otrzymanego roztworu i dodaé
20 cm?® wody, 2 cm3 25-procentowego kwasu azo-
towego i 1 cm3 azotanu srebra. Po 20 min zmet-
nienie badanego roztworu nie powinno by¢ inten-
sywniejsze od roztworu poréwnawczego przygoto-
wanego réwnoczesnie, zawierajacego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,015 mg CI7,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg C17,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg C1~
oraz 5 cm?3® roztworu kwasu siarkowego, 6 cm3
roztworu siarczanu hydrazyny i 6 cm?® kwasu azo-
towego 65-procentowego.

Po dokladnym wymieszaniu dopelni¢ objetosc
roztworu wodg do 100 cm3. Pobra¢ 20 cm3 otrzy-
manego roztworu, doda¢ 20 cm3 wody, 2 cm3 25-
-procentowego roztworu kwasu azotowego, 1 cm?
roztworu azotanu srebra i wymieszac.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO3°)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a.,, roztwér 25-procentowy
(1,12).

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér 37-procentowy
(1,18).

c) Weglan sodowy cz.d.a., bezwodny.

d) Amoniak cz.d.a., roztwoér 10-procentowy.

e) Alkohol etylowy rektyfikowany, 96-procen-
towy.

f) Baru chlorek cz.d.a, roztwor 5-procentowy.
g) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony SO?Z-
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony

w stosunku 10 : 90.
1 ecm? rozcienczonego wzorca zawiera 0,1 mg
SO2).

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. Do 2,00 g bada-
nego potasowego ch.cz. i cz.d.a. lub 1,00 g od-
czynnika cz. dodaé 0,05 g bezwodnego weglanu
sodowego i 10 cm3 37-procentowego roztworu
kwasu solnego, odparowaé¢ do odpedzenia dymoéow
kwasu solnego. Pozostalo$é rozpuscic w 15 cm3

wody i w razie potrzeby zobojetni¢ amoniakiem,
objetos¢ roztworu dopeini¢é do 20 cm3. Nastepnie
doda¢ 0,1 cm3 25-procentowego kwasu solnego,
10 cm? alkoholu etylowego i 2 cm3 roztworu
chlorku barowego. Badany bromian potasowy
odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstala
po uplywie 1 godz opalescencja badanego roz-
tworu nie bedzie intensywniejsza niz opalescencja
roztworu poréwnawczego przygotowanego réwno-
czeSnie w sposob analogiczny do roztworu bada-
nego i zawierajgcego w tej samej objetosci te
same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,06 mg SO?-,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg SO?,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SOZ-,

5.3.7. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich
(Pbzt)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Winian sodowo-potasowy cz.d.a., roztwoér

20-procentowy.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 10-
-procentowy.

¢) Tioacetamid cz.d.a.,
Swiezo przygotowany.

d) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Pb2t,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 : 990.

1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Pb2+,

roztwor 2-procentowy

5.3.7.2, Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
bromianu potasowego rozpusci¢ w 30 cm3 wody,
doda¢ 0,5 ecm3 roztworu winianu sodowo-potaso-
wego. 1 cm3? roztworu wodorotlenku sodowego,
1,5 cm? roztworu tioacetamidu wymieszaé i po-
stawi¢ na 10 min.

Badany bromian potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale ciemne zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu poréwnawczego przygoto-
wanego rownoczesSnie i zawierajgcego w tej sa-
mej objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Pb2+,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb2?+,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Pb2+,

5.3.8. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fed+)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 p. 2.4.2.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
bromianu potasowego rozpusci¢ w 20 cm3 wody,
dodaé 5 cm3 roztworu kwasu askorbinowego,
5 cm? roztworu 2,2 — dwupirydylu i wymieszac.
Badany bromian potasowy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstala po uplywie 30 min
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czerwone zabarwienie roztworu badanego nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu
poréwnawczego, przygotowanego rownoczesnie
1 zawierajacego w tej samej objetosci te same
ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Fe3+,

dla odeczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe3+,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe3+.

5.3.9. Oznaczanie calkowitej zawartoSci azo-
tu (N)

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-045217.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
bromianu potasowego rozpusci¢ w 150 cm? wody
i wykonaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04527 p. 2.4.
Zabarwienie roztworu oglgdane po 5 min nie mo-
ze by¢ intensywniejsze od roztworu pordéwnaw-
czego, zawierajacego dla odczynnika ch.cz. —
0,02 mg N dla odczynnika cz.d.a. 0,04 mg.

5.3.10. Oznaczanie zawartoSci sodu (Na').
2,500 g badanego bromianu potasowego rozpuscic¢
w kolbie pomiarowej pojemnosci 250 cm3 obje-
toé¢ kolby dopelni¢ wodg do kreski i dobrze wy-
mieszac.

Wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04953 p. 2.6.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebiorst-
wo Przemyslowo-Handlowe Polskie Odeczynniki Che-
miczne.

2. Dotychczas obowiazujaca ZN-70/MPCH/F-2032 zo-
staje uniewazniona z dniem 1 lipca 1975 r.

3. Normy zwigzane
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych
PN-68/C-04521 Analiza
zawartoSci zelaza
PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogél-
nego metodg destylacyjng

chemiczna. Oznaczanie matych

PN-62/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotomet-
ryczna metoda oznaczania malych zawartoSci sodu,
potasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikoéw, roztwordé6w pomocniczych i mieszanin oraz
roztworow do kolorymetrii i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki, Wytyczne pobierania i przy-
gotowania $redniej probki laboratoryjnej

4, Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 2681-70 Peakruesl. Kanuit 6pOMHOBATOKUCIIBLINI



