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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kwasny siarczan pota-
sowy stosowany jako odczynnik chemiczny.

Kwasny siarczan potasowy ma:
a) wzor chemiczny — KHSOy,
b) mase czgsteczkowg — 136,17.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci giow-
nego sktadnika i zanieczyszczen, norma ustala trzy
gatunki kwasnego siarczanu potasowego, ozna-
czane:

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

2.2. Przyklad oznaczenia kwasnego siarczanu po-
tasowego chemicznie czystego:
KWASNY SIARCZAN POTASOWY ch.cz. BN-74/6191-126

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Kwasny siarczan pota-
sowy powinien mie¢ posta¢ bezbarwnych, przezro-
czystych krysztalow (w wiekszej masie koloru
biatego), tatwo rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne

cd. tablicy
Gatunki
Wymagania
ch.cz: cz.d.a. CZ,
b) Substancji nie-
rozpuszczalnych
w wodzie amo-
niakalnej, %, nie
wiecej niz 0,005 0,01 0,02
¢) Chlorkéw (Cl—),
%, nie wiecej niz 0,0005 0,001 0,002
d) Fosforanow
(PO—), %, nie
wigcej niz 0,001 0,001 0,002
e) Azotanow
(NOz—), %5, nie nie norma-
wiecej niz 0,001 0,0025 | lizuje sie
f) Soli amonowych
(NH,*), %0 nie nie norma-
wigcej niz 0,001 0,002 | lizuje sie
g) Glinu (Aldt), Y, nie norma-
nie wiecej niz 0,001 0,002 lizuje sie
i) Wapnia (Ca2t),
/o, nie wiecej niz 0,0025 0,0025 0,005
j) Magnez (Mg2T),
/o, nie wiecej niz 0,001 0,002 0,005
k) Metali ciezkich
strgcanych siar-
kowodorem
(Pb2t), %, nie
wiecej niz 0,0005 0,0005 0,002
1) Sodu (Nat), %o, nie norma-
nie wiecej niz 0,05 0,1 lizuje sie
m) Arsenu (As), %o, nie norma-
nie wiecej niz 0,00005 0,0001 | lizuje sie

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Kwasny siarczan potasowy nalezy pakowac,

Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. &z,
a) Zawartos¢ kwas-
nego siarczanu
potasowego
KHSO,, % 98,0-102,0 | 97—+103 96—+103

przechowywa¢ i transportowa¢ zgodnie z PN-70/
C-80001.
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Rodzaj opakowania: sloiki szklane z nakretksg z
tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng
chemicznie odporng uszczelkg lub podkladkg tek-
turowa chroniong folig polietylenowg lub folig z
innego tworzywa sztucznego.

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

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w spo-
s6b nie gorszy niz wymienione opakowania i ma
wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowe-
go opakowan.,

5. BADANIA

5.1. Pobieranie Sredniej probki laboratoryjnej.
Srednig probke laboratoryjng pobraé¢ zgodnie z
PN-70/C-80047. Masa sredniej probki laboratoryj-
nej powinna wynosi¢ co najmniej 400 g.

5.2. Opis 1 wykonanie badan

5.2.1. Oznaczanie zawarto$ci kwasnego siarczanu
potasowego (KHSO,)

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., In roztwor.

b) Oranz metylowy wsk., 0,04-procentowy wod-
ny roztwor.

5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 3,0000 g ba-
danego kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢
w kolbie stozkowej w 50 cm? wody. Roztwor mia-
reczkowaé¢ roztworem wodorotlenku sodowego
wobec oranzu metylowego jako wskaznika.

Zawartos¢ kwasnego siarczanu potasowego w
procentach (X,) obliczy¢ wg wzoru

X, — 0,13617-V-100 _ 13,617-V
m m
w ktorym:
V — objetos¢ Scisle 1n roztworu zuzyta
do miareczkowania, cm?,
m — odwazka badanego kwasnego siar-
czanu potasowego, g,
0,13617 — ilos¢ kwasnego siarczanu potasowe-

go odpowiadajgcego 1 cm3 Scisle 1n
roztworu wodorotlenku sodowego, g.

5.2.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie amoniakalnej. 50,00 g bada-
nego kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢ w
400 cm3 wody. Do roztworu doda¢ 50 cm? 25-pro-
centowego roztworu amoniaku i utrzymywaé¢ w
ciagu 30 min na tazni wodnej w temperaturze 60°C.

Nastepnie roztwor przesgczyé¢ przez uprzednio
przemyty i wysuszony do stalej masy szklanej ty-
giel do sgczenia Gy.

Pozostalos¢ na tyglu przemyé 3-procentowym
roztworem amoniaku i wysuszy¢é¢ w temperaturze
105-+-110°C do statej masy.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej po-
zostalosci nie przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. — 2,5 mg,
dla odczynnika cz.d.a. — 5,0 mg,
dla odczynnika cz. — 10,0 mg.

5.2.3. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.2.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518.

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego dla odczynnika
ch.cz. i cz.d.a., lub 1,00 g dla odczynnika cz., roz-
pusci¢ w 10 cm?® wody. Roztwor zobojetnié roztwo-
rem amoniaku i nastepnie doda¢ 4 cm3? roztworu
kwasu azotowego i 1 ecm? roztworu azotanu srebra.

Dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518
sposob A.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli opalizacja powstala w
badanym roztworze po uptywie 10 min nie bedzie
intensywniejsza od opalizacji roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego rownoczesnie, a zawierajg-
cego w tej samej objetosci te same ilosci odczyn-
nikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg CI—,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl—,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Cl—.

5.2.4. Oznaczanie zawarto$ci fosforanow (PO437)

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04503 p. 2.3.2 oraz wodorotlenek sodowy cz.d.a.,
33-procentowy roztwor.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢ w 10 cm?
wody. Roztwor zobojetni¢ 1,6 cm3 roztworu wodo-
rotlenku sodowego, dopelni¢ objetos¢ woda do
15 cm3. Dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-68/
C-04503 p. 2.3.3.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zolte zabarwienie ba-
danego roztworu po uplywie 10 min nie bedzie
intensywniejsze niz zabarwienie roztworu poréow-
nawczego przygotowanego rownoczesnie, a zawie-
rajacego w tej samej objetosci te same ilosci od-
czynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg PO4*,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg PO,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg POy,

5.2.5. Oznaczanie zawartoSci azotanow (NQO;)

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04509.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego dla odczynnika
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ch.cz. lub 1,00 g dla odczynnika cz.d.a. rozpusci¢ w
wodzie i dopelni¢ objetos¢ wodg do 10 cm3.

Dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-68/C-04509.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale niebieskie za-
barwienie badanego roztworu po uplywie 5 min
nie bedzie stabsze niz zabarwienie roztworu po-
rownawczego przygotowanego rownoczesnie i za-
wierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odezynnikéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,025 mg NO;—,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg NO;—.

5.2.6. Oznaczanie zawartoSci soli amonowych
(NH,™)

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04525.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢c w
45 cm?® wody. Roztwér zobojetni¢ roztworem wo-
dorotlenku sodowego i dopelni¢ wodg do objetosci
48 cm3,

Dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-68/C-04525.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie badanego
roztworu po uplywie 10 min nie bedzie intensyw-
niejsze niz zabarwienie roztworu poréwnawczego
przygotowanego réwnoczesnie, a zawierajgcego w
tej samej objetosci te same ilo$ci odczynnikéw
oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg NH,™,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg NH,™",

5.2.7. Oznaczanie zawartosci glinu (A3 1)

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Aluminon cz.d.a., roztwoér 0,1-procentowy.

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

c) Tioglikolan amonowy cz.d.a., roztwor 5-pro-
centowy.

d) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 30-procentowy.

e) Octan sodowy cz.d.a.

f) Roztwoér wzorcowy zawierajacy jony Al3™
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
wodg w stosunku 10:1000. 1 ecm?® rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg A3,

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwas$nego siarczanu potasowego rozpusci¢ w 10 cm?
wody, doda¢ 3 cm? roztworu amoniaku i 2,5 cm?
roztworu kwasu octowego.

Nastepnie do roztworu doda¢ 0,5 cm? roztworu
tioglikolanu amonowego, 1 g octanu sodowego
i wymiesza¢, a nastepnie do roztworu dodac 0,5 cm?
roztworu aluminonu.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate w ciggu 5 min
czerwone zabarwienie badanego roztworu nie be-
dzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu

porownawczego, przygotowanego w nastepujacy
sposob: 2,00 g badanego kwasnego siarczanu pota-
sowego rozpusci¢ w 20 cm? wody. Nastepnie dodaé
6 cm3? roztworu amoniaku i pozostawi¢ w spokoju
w temperaturze 40°C na 10 min, po czym roztwor
przesagczy¢ przez twardy sgczek.

Do 13 em3 (1,00 g odczynnika) przesaczu nie za-
wierajgcego glinu dodac:

dla odeczynnika ch.cz. — 0,61 mg A3,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg AT
oraz 2,5 cm? roztworu kwasu octowego, 1 g octanu
sodowego, 0,5 cm?® roztworu tioglikolanu amono-
wego i 0,5 em? roztworu aluminonu.

5.2.8. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe?™")

5.2.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 oraz amoniak cz.d.a., 25-procentowy roz-
twor.

9.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢ w 20 cm3
wody i zobojetni¢ roztworem amoniaku. Dalej wy-
kona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04521 p. 2.4.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie roztworu
badanego nie bedzie intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu porownawczego przygotowanego
roOwnoczesnie i zawierajgcego w takiej samej obje-
tosci te same ilosci odezynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Fe3*,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Fe3™,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe3™".

5.2.9. Oznaczanie zawartoSci wapnia (Ca2™)

0.2.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Mureksyd cz.d.a., roztwor 0,05-procentowy
trwaly w ciggu 2 dni.

b) p-Nitrofenol cz.d.a., roztwér 0,02-procentowy.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwoér 1n.

d) Amoniak cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

e) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Ca2t,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony

wodg w stosunku 10+990. 1 em3 rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Ca2™.

f) Kwas askorbinowy cz.d.a., roztwér 2-procen-
towy.
g) Cyjanek potasowy cz.d.a. 10-procentowy.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢ w 25—
30 cm? wody, zobojetni¢ roztworem amoniaku wo-
bec p-nitrofenolu, przeniesé¢ ilosciowo do kolby po-
miarowej pojemnosci 50 cm3, dopelni¢ objetose
roztworu wodg do kreski i wymieszaé¢ (roztwor A).

Nastepnie pobra¢ pipetg 1 em? roztworu A (0,1 g)
umiesci¢ w probce pojemnosci 25 ems3, rozcienczyé
wodg do 8 cm3, dodaé¢ 2 em3 roztworu kwasu askor-
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binowego, zobojetni¢ roztworem wodorotlenku so-
dowego do pH 7, doda¢ 2 cm3 cyjanku potasowego,
doda¢ 1 cm? roztworu wodorotlenku sodowego,
wymiesza¢, doda¢ 1 cm? roztworu mureksydu
i powtérnie wymieszac.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstaly po uplywie
-2 min, obserwowany w przechodzgcym swietle na
tle mlecznego szkla r6zowy odcien badanego roz-
tworu nie bedzie intensywniejszy od rézowego od-
cienia roztworu porownawczego przygotowanego
rownoczegnie z roztworem badanym, zawierajgcym
w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,0025 mg Ca?*,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,0025 mg Ca2",
dla odczynnika cz. — 0,005 mg Caz"
oraz 1 cm3? roztworu wodorotlenku sodowego

i 1 em? roztworu mureksydu.

Zabarwienie roztworow jest trwale w ciagu
8--10 min.

5.2.10. Oznaczanie zawartoS$ci magnezu (Mg2")

5.2.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Zolcien tytanowa, wsk., roztwor 0,05-procen-
towy.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 30-pro-
centowy nie zawierajacy weglandéw, przygotowany
przez rozcienczenie 50-procentowego roztworuy,
przygotowanego wg PN-68/C-06500.

¢) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Mg2™,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w
stosunku 10 : 1000. 1 cm3 rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Mg?".

5.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego dla odczynnika
ch.cz. i cz.d.a. lub 0,50 g dla odczynnika cz. roz-
pusci¢c w 18 em? wody, doda¢ 0,2 cm? roztworu 70t-
cieni tytanowej, 2,8 cm?® roztworu wodorotlenku
sodowego 1 wymieszac.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstate po 10 min za-
barwienie roztworu badanego nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego
przygotowanego w nastepujacy sposob: do 8 cm?
wody zawierajgce]

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Mg3>",

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Mg2™,

dla odczynnika cz. — 0,025 mg Mg?*
dodaé¢ 0,2 cm? roztworu zoOlcieni tytanowej, wy-
miesza¢, dodaé¢ 2 em3 roztworu wodorotlenku sodo-
wego i powtérnie wymieszac.

W razie potrzeby nalezy wprowadzi¢ poprawke
na zawartos¢ magnezu w stosowanych do oznacze-
nia ilosciach roztworu wodorotlenku sodowego.

9.2.11. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich
(Ph27)

5.2.11.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515 p. 2.3.

5.2.11.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢ w 20 cm?
wody i zobojetni¢ roztworem amoniaku. Dalej
oznaczenie wykona¢ wg PN-68/C-04515 p. 2.5.1.

Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymagniom normy, jezeli powstale po 10 min za-
barwienie roztworu badanego nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego,
przygotowanego rownoczes$nie i zawierajgcego w
tej samej objetosci te same ilosci odczynnikow
oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Pb?",

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

dla odeczynnika cz. — 0,04 mg Pb2t,

9.2.12. Oznaczanie zawartoS$ci sodu (Na—)

5.2.12.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04953.

5.2.12.2. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
szesciu pomiarowych kolb pojemnosci 100 cm?
wprowadzi¢ nastepujgce ilosci sodu (roztworu
chlorku sodowego zawierajgcego 0,1 mg Na/l cm?),
rozcienczye wodg do kreski i doktadnie wymieszaé:

— pordéwnawczy roztwor wzorcowy I (bez wpro-
wadzenia potasu),

— roztwor wzorcowy II zawierajgcy 0,256 mg Na,
co ocdpowiada 0,025% Na w preparacie,

— roztwor wzorcowy III zawierajgcy 0,5 mg Na,
co odpowiada 0,05% Na w preparacie,

— roztwoér wzorcowy IV zawierajgcy 0,75 mg
Na, co odpowiada 0,075% Na w preparacie,

— roztwor wzorcowy V zawierajacy 1,0 mg Na,
co odpowiada 0,10% Na w preparacie,

— roztwor wzorcowy VI zawierajacy 1,5 mg Na,
co odpowiada 0,15 mg Na w preparacie.

Krzywg wzorcowg wykonaé¢ zgodnie z PN-68/
C-04953.

9.2.12.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego umiesci¢ w kolbie
pomiarowej pojemnosci 100 cm3, rozpusci¢c w wo-
dzie uzupeini¢ wodg do kreski i dokladnie wymie-
szac.

Dalej wykonaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04953
p. 2.6, postugujgc sie krzywg wzorcowg przygoto-
wang wg 9.2.12.2,

9.2.13. Oznaczanie zawarto$ci arsenu (As)

5.2.13.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04511.

5.2.13.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
kwasnego siarczanu potasowego rozpusci¢ w 30 cm3
wody i wykona¢ oznaczenie wg PN-68/C-04511.
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Badany kwasny siarczan potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie papierka
bromorteciowego wywolane przez roztwor badany
nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia papier-
ka bromorteciowego wywolanego przez roztwor

porownawczy przygotowany rownoczesnie i zawie-
rajacy w tej samej objetosci te same ilosci odeczyn-
nikOow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,002 mg As,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,004 mg As.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne —
Gliwice.

2. Normy zwiazane

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosei fosforanow w bezbarwnych roztworach me-
toda kolorymetryczng

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartos$ci azotanéw w bezbarwnych roztworach metodg
kolorymetryczng

PN-68/C-04511 Analiza chemiczna., Oznaczanie matych za-
warto$§ci arsenu

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
warto$ci metali ciezkich stracanych siarkowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci chlork6w w bezbarwnych roztworach metoda
turbidymetryczng

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartosci zelaza

PN-68/C-04525 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartoSci amonu w kezbarwnych roztworach metoda
kolorymetryczng

PN-68/C-04853 Analiza chemiczna.
tryczna metoda oznaczania matych zawartosci
potasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikéw, roztwor6w pomocniczych oraz roztworow do ko-
lorymetrii i nefelometrii

Plomieniowo-fotome-
sodu,

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania proébek
i przygotowania $redniej probki laboratoryjnej

3. Zalecenia miedzynarodowe. Niniejsza norma jest
wdrozeniem zalecenia RWPG PC 2678-70 PeakTuUBBbI.
Kanmil cepHOKMCJIbIN KUCIbIA

4., Niniejsza norma zastepuje ZN-55/MPCh/05-324.



