SWW cz.d.a. 1331-111

UKD 546-41 cz. 1331-425
NORMA BRANZOWA
BN-75
WYROBY . 6191-140
PRZEMYSLU Odczynniki

CHEMICZNEGO

Nitroprusydek sodowy

Grupa katalogowa X 51

1, WSTEP

Przedmiotem normy jest nitroprusydek sodowy ste-

sowany jako odczynnik chemiczny.
Nitroprusydek sodowy ma:
a) wzér chemiczny Naz[Fe(CN)5NO] :
b) mase czgasteczkowg 297,56.

2H.,0,

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci

nego skiadnika 1 zanieczyszczen norma ustala dwa

gatunki nitroprusydku sodowego oznaczone:
cz.d.a. ~ czysty do analizy,
CZe - czystye.

2.2. Przvklad oznaczenia nitroprusydku sodowego

czystego do apalizy:

NITROPRUSYDEK SODOWY c¢z.d.a. BN=75/6191-=140

3. WYMAGANTA

3.1, Wymagania ogdlne. Nitroprusydek sodowy ma

postadé ciemnoczerwonych
nych w wodzie 1 alkoholu.

3.2, Wymagania fizyczne i chemicazne

giow-

kryszbtaildw rozpuszczal-

Gatunki

Wymagania
CZ,ded, CZ,

a) Zawartosé nitroprusydku sodowego
Naz[Fe(CN)5NQ]- 2H,0 nie mniej niz ' 99,0 | 97,5

b) Substancji nierozpuszczalnych w wo-

dzie, %, nie wicce]j niz 0,005 0, 01

¢) Siarczaniw (soi'), %, nie wiecej miz | 0,005 | 0,02

d) Chlorkéw (Cl™), %, nie wigcej niz 0,01 0,02
e) Zelazicyjankdw Fe(CN‘)g”, %, nie
wiecej niz 0,0z 6,02

f) Zelazocyjankdw Fe(cn)g'. %, nie

| ©,02 0,02

b A Tt

| wigce] nis

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1, Pakowanie. Nitroprusydek sodowy nalezy pa-
i transportowac 2zgodnie z

kowaé, przechowywad
PN-T70/C-80001.

4.2, Opakowania. Stoiki ze szkla oranzowego za-
mykane nakrgtkami z tworzywa sztucznego z polie-

tylenowg podkxadkg.

Mass netto: 25, 100, 250 g.

Na 2yczenie odbiorcdw dopuszcza sig inny rodzaj
préby
wykaza, Ze zabezpieczono produkt w sposdéb nie gor-
gzy od podanych opakowan.

i wielkos$é opakowan, jezeli przeprowadzone

5. BADANIA

5.1, Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci podstawowego skiadnika

(3.2a),
b) oznaczanie substancji

wodzie (3.2b),

nierozpuszczalnych w

c) oznaczanie zawartosci siarczandéw (3.2¢),

d) oznaczanie zawartosci chlorkdw (3.2d),'

€¢) oznaczanie zawartodci Zelazicyjankdw (3.2e),
f) oznaczanie zawartosci Zelazocyjankdw (3.2f).

5.2. Pobieranie prdbek - wg PN-70/C-80047.
$rednia préba laboratoryjna nie powinna byé -
mniejsza niz 150 g.

D.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci nitroprusydku so-
dowego

2:3-1.1. Odczynniki i roztwory

a) Chromian potasowy cz.d.a.,
centowy..
b) Azotan srebra cz.d.a., O,1n roztwér.

De3.1.2, Wykonanie oznaczania. 2,0000 g badane-

go nitroprusydku sodowego rozpuscié w wodzie w
kolbie pomiarowe}j pdjemnoéci 100 cm’ i uzupeinié
objetos¢ roztworu do kreski. 10 cm5 otrzymanego
roztworu przeniesé pipetg do kolby stozkowej po-
jemnoseci 200 cm3, dodaé 40 cm3 wody, 1 kropleg roz-
tworu chromianu potasowego 1 miareczkowaé roztwo-
rem azotanu srebra.

Zawartos¢ pitroprusydku sodowego (X) obliczyd w
procentach wg wzoru

roztwér 10-pro-

x = V. 0,014898 =100 - 100 _ 14,898 - V

m =10 m
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w ktdéryms:
V - objetodé sciédle 0,1n roztworu azota-
nu srebra zuzytego do miareczkowanis,
m - odwazka badanego nitroprusydku sodo-
wego, g
0,014898 - ilos¢ nitroprusydku sodowego odpo~
wiadajgca 1 cm3 Scisle 0,1n roztworu
azotanu srebra, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 20,00 g badanego nitropru-
sydku sodowego rozpuscié¢ na zimno w 200 cm3 wody
zakwaszonej 1 cm’ kwasu solnego cz.d.as (1,12).
Roztwér przesgczy¢ przez sgczek G4, uprzednio do=-
prowadzony do stazej masy.

Pozostatosé na sgczku G4 przemy¢é wodg, nastep-
nie suszyé w temperaturze 105°C do stalej masy.

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie {]%) obliczyé w procentach wg wzoru

* 100
x, =82 100
m

w ktérym:
@ - masa wysuszonej pozostalosci, g,
m  odwazka badanego nitroprusydku sodowego, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci siarczandw (SO?’!

De3.3.1. Odzynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b) Chlorek barowy c¢z.d.a., 10=-procentowy roz-
twér.

¢) Alkohol etylowy.

d) Siarczan potasowy cz.d.a.,
giarczanu potasowego Tozpuscié w
30 cm3 alkoholu etylowego i 70 cm3

e) Roztwdr wzorcowy zawierajacy SOE- przygoto-
wany wg PN-68/C-06500 i rozciefczony woda w sto-
sunku 10 + 990. 1 cm3 rozcienczonego roztworu za-

wiera 0,01 mg SOE-.

De3.3.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego

nitroprusydku sodowego dla cz.d.a. i 0,20 g dla

roztwors 0,02 g
mieszaninie:
wody.

cz. rozpusecié¢ w 20 cm3 wody, dodaé 0,5 em’  kwasu
solnego, otrzymany roztwdr nalezy dodaé¢ do roz-
tworu sktadajgcego sig z 0,25 cm3 roztworu siar-

czanu potasowego i 3 om3 roztworu chlorku barowego.
Badany nitroprusydek sodowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstaXe zmetnienie w badanym
. zmgtnie-
réwno-

roztworze nie bedzie intensywniejsze od
nia roztworu pordéwnawczego przygotowanego
czesnie i zawierajgcego dla cz.d.a. 0,50 g Dbada-
nego odczynnika dla cz. 0,10 g, rozpuszczonego w
20 cm3 wody i 0,25 cm3 roztworu siarczanu potaso-
wego, 0,5 cm3 roztworu kwasu solnego, 3 cm3
tworu chlorku barowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. 0,025 mg sog',

dla odczynnika cz. 0,02 mg SOE'.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkdw |Cl')
De3e4.1. Odczynniki i roztwory

a) Siarczan miedziowy wolny od chlorkéw, 10-
-procentowy roztwdér: 10,00 g siarczanu miedziowe~

Iroz2~=-

g0 uwodnionego cz.d.a.‘(cu804'
70 om3 wody, dodaé 20 cm3 kwasu azotowego cz.d.a.
(1,15) 10 cm3 roztworu azotanu srebra 0,in i po-

zostawié na 12 godz.

5H20) rozpuscicé w

Przezroczystg ciecz zdekantowad znad osadu przez
sgczek wymyty uprzednio goragecg woda. Klarowny
przesgcz uzywaé do wykonania oznaczania.

b) Roziwdr wzorcowy zawierajacy Cl™ przygotowa-
ny wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony wodg w stosun-
ku 10+990. 1 cm’ rozcienczonego roztworu zawiera
0,01 mg C1~.

2e3e4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
nitroprusydku sodowego rozpuscié w 35 cm’ wody.

Do roztworu dodaé 12,5 cn’ 10-procentowego roz-
tworu siarczanu miedziowego cz.d.a. wolnego od
chlorkdéw, uzupeznié objetodé roztworu wodg do
50 cm3 1 przesgczyé przez sgczek z bibuly uprzed-
nio przemyty gorgca wodg.

Nastepnie odmierzyé pipetg 15 cm> (0,3 g) prze-
sgczu 1 wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04518
sobem A,

Badany nitroprusydek sodowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli opalescencja powstaia W roz=-
tworze badanym po 10 min nie bgdzie intensywniej-
sza od opalescencji roztworu poréwnawczego, przy-
gotowanego rdéwnoczeénie i zawierajgqcego w tej sa-
mej objetosci:

‘dla odczynnika cz.d.a. - 0,03 mg C1~,
dla odczynnika ¢z - 0,09 mg C1~.

De3:5. Oznaczanie zawartodci zelazicyjankéw Fe(CN)g"
5e3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Siarczan amonowo-zelazawy (s6l Mohra) cz.d.a.
0,5=-procentowy roztwodr.

b) Roztwdér buforowy o pH=4,62 przygotowany na-
stepujaco: 2n roztworu octanu sodowego zmieszad z
2n roztworem kwasu octowego w stosunku 1:1.

¢) Roztwdér wzorcowy zelazicyjankdéw przygotowany
nastepujgco: 1,5539 g 2elazicyjanku potasowego
rozpuscié¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci dm’ i u-
zupeinié¢ objetosé roztworu wodg do kreski. Roz-
twér rozciericzyé w stosunku 1499. 1 cm3
czonego roztworu zawiera 0,01 mg Fe(CN)g-.

De3.5.2. Aparatura

a) Fotokolorymetr SPECOL

b) Kuweta o grubosci warstwy pochtaniajggeg 1 cm.

De3.5.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Wkol-
bach pomiarowych pojemnosci 25 cm umiescié¢ po
4 cm> roztworu buforowego (pH=4,62) 1 odpowiednio:
0,005; 0,013 0,023 0,03; 0,04; 0,05 mg Pe(CN)Z".

Do kazdego roztworu dodaé po 1 cm’ siarczanu
amonowo-zelazawego. Objetodé roztworéw dopexnié
wodg do kreski i wymieszaé.

Réwnoczesnie przygotowaé roztwdr kontrolny nie
zawierajgqcy zelazicyjankdéw w nastepujgacy sposéb:
4 cm3 roztworu buforowego (pH=4,62) i 1 cm” siar-
czanu amonowo-zelazawego umiedcié w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 25 cm3, dopeznié¢ objetosé wodg
do kreski i wymieszaé.

spo-

rozcien-
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Po upiywie 1 godz roztwory wzorcowe przeniesé do
kuwety o grubosci warstwy pochianiajgcej 1 cm 1
zmierzyé absorbancje na fotokolorymetrze w odnie-
sieniu do roztworu kontrolnego przy diugosci fali
720 nm. :

Z otrzymanych danych sporzgdzié krzywq wzorcows,
odcinajgc na osi odcigtych ilosci zelazicyjankdw
W mg/cm3 zawarte w rogztworze wzorcowym, a na osi
rzg¢dnych odpowiadajgce im wielkosci absorbancji.

Do wyznaczenia kazdego punktu krzywej wzorcowej
nalezy obliczyé wielkosé absorbancji z trzech ré-
wnolegtych oznaczan. Krzywa wzorcowa powinna byé
linigq prostgq przechodzgca przez poczatek wspdr=-
rzednych wykresdw.

De3.5.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego

nitroprusydku sodowego rozpusdcié w 40 cm’ roztwo-
ru buforowego o pH=4,62 1 rozcienczyé wodq do
200 cm>. Nastepnie pobraé 20 cm> tego roztworu i
dodaé 1 cm3 roztworu siarczanu amonowo=-Zelazawego.
Réwnoczednie przygotowaé roztwér kontrolmy nie
zawierajgcy z2elazicyjankéw, do ktérego nalezy do=-
daé 20 cm> badanego roztworu i 1 cm> wody.
Otrzymane roztwory umiesécié w kuwetach o gru-
bodci warstwy pochtaniajacej 1 cm. Po upiywie

si¢ krzywa
oblicgyd

Z otrzymanych danych, posiugujgc
wzorcowa, zawartosé zelazicyjankdw (X,)
w procentach wg wzoru

x o Mm-100°100 m-10
2© m,+1000 = @ m,

w ktérym:
m - zawartosé zelazicyjankéw odczytana z krzy-
wej wszorcowej mg/om3,

m, - odwazka badanego nitroprusydku sodowego, g.

5:3,6., Sprawdzanie nieobecnosgci zelazocyjankdw

Fe (C]I}s
5s3.6.1. Odczynniki i roztwory. Chlorek Zelazo-

wy cz.d.a. roztwér rozpuszczony w stosunku 1:19,

2:3.6.2., Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego

nitroprusydku sodowego rozpuscicé w 20 cm” wody 1
dodaé¢ 0,3 om? roztworu chlorku zelazowego 1 od-
stawié¢ na 10 min. N
Badany nitroprusydek sodowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezell po 10 min zabarwienie roztworu
badanego nie begdzie wykazywalo rdéznicy w pordwna-

1 godz zmierzyé absorbancje roztworu badanego w  hiu z zabarwieniem roztworu pordéwnawczego, przy-
odniesieniu do roztworu kontrolnego przy diugodci  8&otowanego rdéwnoczesnie i zawierajgcego 0,50 g
fali 720 nm, nitroprusydku sodowego w 20 cm3 wody.
KONIEC
ZIFORMACJE DODATKOWE
1o Instytucja opracowujgca norme - Przedsigbiorstwo Prze- 2o Jormy zwiazape
mystowo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE PN-68/C=-04518 Oznaczanie maXych zawartosci chlorkéw w bez-

2, Istotne z w _sto do P-60/C-80091

a) unowoczesnionc metody badar i dostosowano do 2zalecenia
unifikacyjnego,

b) wprowadzono fotometryczne, ilosciowe oznaczanie zela-

zicyjankdéw,

Dotychczas obowigzujaca PN-60/C-80091 zostaje uniewaznio=-
na z dniem 1 stycznia 1976 r.

barwnych roztworach metoda turbidymetryczna

PN-68/C-06500 Odczymniki. Przyrzgdzanie roztwordw do kolo=-
rymetrii i nefelometrii

PN=-70/C=80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i tran-
sport

PN-70/C=-80047 Odczynniki., Wytyczne pobieranie prébeki przy-
gotowanie sredniej prdébki laboratoryjnej

4, Zalecenie migdzynarodowe, Norma jest wdrozeniem 2zale-

cenia Normalizacyjnego RWPG PC 4296-73.



