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1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
nadsiarczan amonowy stosowany jako odczynnik che
micz~. 

Nadsiarczan amonowy ma: 
a) wz6r . chemiczny (NH4)2S20a 
b) masę cząsteczkową 228,20 (1961 r.). 

1.2. NoPaY związane 
PN-67/C-01055 Odczynniki i substancje specjalnie 

czyste. Wytyczne wykonania badań 
PN-68/C-D4515 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma

łych zawartości metali ciężkich strącaDych s~ 
kowodorem 

PN-68/C-D4518 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma
łych zawartości chlork6w w bezbarwnych roztwo
rach metodą turbidymetryczną 

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma
łych zawartości żelaza metodą kolorymetryczną 

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. PrzygOtow8n1e~ 
czynników, roztwor6w pomocniczych oraz roztwo
r6w do kolorymetrii i nefelometrii 

PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie 
i przechowywanie 

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie pr6bek i przy
gotowanie średniej próbki laboratoryjnej 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości zanie
czyszczeń i podstawowego składnika rozróżnia się 

trzy gatunki nadsiarczanu amonowego oznaczone: 
ch.cz. - chemicznie czysty, 
cz.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaczenia nadsiarczanu amonowego 
chemicznie czystego: 

NADSIARCZAN AMONOWY ch.cz. BN-69/6191-14 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania og6lne. Nadsiarczan amonowy po
winien mieć postać bezbarwnych kryształ6w lub bia
łego drobno krystalicznego proszku rozpuszczalne
go w wodzie. W wilgot~ powietrzu powoli rozkła-

Grupa katalogowa X 51 

da się. Dla gatunku czystego produkowanego dla po
trzeb krajowych dopuszcza się odcień seledynowy. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne 

Gatunki 
W.ymagania 

ch. cz. cz.d.a. cz. 

a) Nadsiarczanu amonowego 
(NH4)2S208' %, nie mniej niż 98 98 90 

b) Substancji nie rozpuszczalnych 
w wodzie, %, nie więcej niż 0,005 0,01 0,02 

c) Pozostałości po prażeniu, %, 
nie więcej niż 0, 05 0,05 0,1 

d ) Chlork6w i chloran6w (Cl- ) , 
%, nie więcej niż 0,0005 0,0005 0,005 

e) Metali ciężkich grupy siar-
kowodorowej (Pb2+), %, nie 
więcej niż 0,001 0,001 0,002 

r) Żelaza (Fe3+), %, nie więcej 
niż 0,0005 0,001 0,003 

g ) Manganu (Hn), %, nie więcej 
niż 0, 00005 0,0001 0,0003 

4. PAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE 

Nadsiarczan amonowy należy pakować, znakować i 
przechowywać zgodnie z PN-54/C-80001. 

Rodzaj opakowania: słoiki ze szkła oranżowego z 
doszlifowanymi korkemi, słoiki z nakrętką z two
rzywa sztucznego i podkładką polietylenową lub te
kturową i pergaminową albo słoiki polietylenowe z 
nakrętką. 

Produkt cz. może być pakowany w worki z poli
chlorku winylu. 

Masa opakowań netto: 250, 500, 100 g, 50 kg. 
Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny rodzaj 

i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzone pr6-
by wykażą, że zabezpiecza ono produkt w spos6bnle 
gorszy niż ww. opakowania 1 ma wymiary zgodne z 
zasadami systemu wymiarowego opakowań. 

5. BADANIA 

5.1. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 
zgodnie z PN/C-80047. Masa średniej pr6bki labo

. ratoryjne j powinna wynosić co na jmn1 e j 500 g. 

Polskie Odc·zynniki Chemiczne 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu NIeorganicznego dnia 31 grudnia 1969 r. 

jako normo obowiązująco w zakresie obrotu od dnia 1 lipca 1970 r. 
(Mon. Pol. nr 9/1970 poz.81 ) 
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5.6' Rodzaje i opis badań 

5.2.1. Oznaczanie zawartości nadsiarczanu amo-

nonga 

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory 
a) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwór O,1n. 
b) Siarczan żelazawo-amonowy cz.d.a. (sól Mohra>, 

roztwór zawierający 14 g soli Mohra w mieszaninie 
160 ml wody i 20 ml kwasu siarkowego cz.d.a.(1,84l 

5.2.1.2. Wykonanie oZnaczania. Około 0,3500 g 
badanego nadsiarczanu amonowego umieścić w kolbie 
pojemności 400 ml, dodać 25 ml roztworu soli Mo
hr. i zamknąć kolbę korkiem gumowym zaopatrzonym w 
went71 Bunsena. Kolbę z zawartością wstrząsnąć do 
zupełnego rozpuszczenia się nadsiarczanu amonowe
go, a następnie dodać 200 ml wody ogrzanej dowrre
nia, oziębić i miareczkować roztworem nadmanganUr 
nu potasowego do zmiany barwy. 

Osobno zmiareczkować roztworem nadmanganianu po
tasowego 25 ml roztworu soli Mohra z zachowaniem 
identycznych warunków jak w próbce badanej (próba 
kontrolna). 

Zawartość nadsiarczanu amonowego (X1 ) obliczyć w 
procentach wg wzoru 

(V - V) . 0,01141 ·100 
X - 1 

= 1,141 (V-V,) 

m 1 
1 -

1f którym: 
V - Objętość ściśie 0,1n roztworu nadman

ganianu potasowego zużytego do mia
reczkowania 25 ml roztworu soli Mohra 
w próbie kontrolnej, ml, 

V1 - objętość ściśle O,1n roztworu nadman
ganianu potasowego zużytego do mia
reczkowania badanej próbki, ml, 

m 1 - odważka badanego nadsiarczanu amono
wego, g, 

0,01141 - ilość nadsiarczanu amonowego odpowia
dająca 1 ml ściśle 0,1n roztworu nad
manganianu potasowego, g. 

5.2.2. OZnaczanie zawartości substancji nieroz
puszczal~ych w wodzie. 50,00 g badanego nadsiar
czanu amonowego rozpuścić w 200 ml wody. Roztwór 
ogrzewać w ciągu 1 godz na łaźni wodnej w zlewce 
nakrytej szkiełkiem zegarkowym, następnie przesą
czyć przez uprzednio wymyty i wysuszony do stałej 
masy szklany tygiel do sączenia G4. 

Pozostałość na tyglu przemyć gorącą wodą do za
niku reakcji na jan (NH!) - próba z odczynnikiem 
Nesslera - i wysuszyć w temperaturze 105 + 1100 0 
do stałej masy. 

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom 
normy, jeżeli masa wysuszone j pozostałości nie prze
kroczy: 

dla odczynnika ch. cz. 
dla odczynnika cz.d.a. 
dla odczynnika cz. 

2,5 mg, 
- 5 mg, 

10 mg. 

5.2.}. OZnaCZanie zawartoŚci pozostałości po 
prażeniu. 2,00 g badanego nadsiarczanu amonowego 
umieścić w uprzednio wyprażonym i zważonym z do-

kładnością do 0,0002 g tyglu porcelanowym pojem
ności 20+30 ml, zwilżyć 2 ml wody i odparować na 
łaźni wodnej do sucha. Następnie pozostałość o
grzewać lekko płomieniem palnika lub na płytce e
lektrycznej do zaprzestania wydzielania się par, a 
następnie pozostałość wyprażyć w piecu elektrycz
nym w temperaturze 500+6000 0 do stałej masy. 

Pozostałość po prażeniu (X2 ) obliczyć VI procen-
tach wg wzoru 

X = 2. 

a ·100 

2 

w którym a - masa wyprażonej pozostałości, g. 

5.2.4. OZnaczanie zawartości chlorków i chlora= 
nów (01-) 

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory 
a) Węglan sodowy bezwodny cz.d.a. 
b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwór 25-procentowy. 
Pozostałe odczynniki - wg PN-68/0-04518 p. 2.3. 

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
nadsiarczanu amonowego wymieszać w tyglu platyno
wym z 1 g węglanu sodowego bezwodnego, dodać 5 ml 
wody i odparować na łaźni wodnej do sucha. Pozo
stałość prażyć przez 5 min, oziębić, rozpuścić w 
10 ml wody, zobojętnić roztworem kwasu azotowego 
wobec papierka lakmusowego i ogrzewać do wrzenia 
do ustania wydzielania się pęcherzyków gazu {od
pędzenie 0°2 ), 

Po oziębieniu roztwór rozcieńczyć do 25 ml wodą 
i wykonać oznaczanie wg PN-68(C-04518 sposobem A. 

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom 
normy, jeżeli powstała po upływie 10 min opaliza
cja badanego roztworu nie będzie intensywniejsza 
od opalizacji roztworu porównawc zego sporządzone
go z roztworu wzorcowego, przygotowanego równo
cześnie i zawierającego w te j samej objętości: 

dla odczynnika ch.cz. - 0,005 mg Cl-, 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,005 mg Cl-, 
dla odczynnika cz. 

i te same ilości odczynników. 

Równocześnie należy wykonać ślepą próbę w celu 
oznaczenia zawartości chlorków w u~ytej do ozna
czania ilości odczynników. 

5.2.5. Oznaczanie zawartości metali ciężkich 

grupy siarkowodorowej CPb2
+) 

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4). 
b) Kwas solny cz.d.a. (1,18 i 1,12). 

Pozostałe odczynniki - wg PN-68(0-04515 p. 2.4. 

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
nadsiarczanu amonowego umieścić w tyglu porcelano
wym pojemności 40 ml, zwilżyć 1 ml wody i odparo
wać na łaźni wodnej do sucha, a następnie pozos
tałość przeprażyć lekko do ustania wydzielan1asię 
gazów i początku wydzielania , się par ciężkich. 

Do wyprażonej pozostałości dodać 0,5 ml kwasua
zotowego, 1,5 ml kwasu solnego (1,18) i odparować 

do sucha. 
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Pozostałość oziębić, rozpuścić w 20 ml wody i 
0,5 ml kwasu solnego (1,12), VI razie potrzebyprz,e
sączyć, przenieść do kolby pomiarowej pojemności 

50 ml, objętość roztworu dopełnić wodą do kreski 

i dokładnie wymieszać (roztwór A). 20 m1 roztworu 
A umieścić w kolbie stożkowej i wykonać oznacza
nie wg PN-68/C-04515 p. 2.5.1. 

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom 
normy, jeżeli powstałe po 10 min zabarwienie roz
tworu badanego nie będzie intensywniejsze od za
barwienia roztworu por~nawczego sporządzonego z 
roztworu wzorcowego, przygotowanego równocześnie i 
zawierającego w tej samej objętości: 

dla odczynnika ch.cz. 0,02 mg Pb2+, 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg Pb2+, 
dla odczynnika cz. - 0,04 mg Pb2+ 

i te same ilości odczynników. 

5.2.6. Ozpaczapje zawartości Żelaza (Fe3+).1,OOg 
badanego nadsiarczanu amonowego rozpuścić w kol
bie stożkowej w 20 m1 wody i następnie wykonać o
znaczanie wg PN-68/C-04521 p. 2.5.5. 

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom 
normy, jeżeli powstałe zabarwienie roztworu bada~ 
nego nie będzie intensywniejsze od zabarwienia nz
tworu purównawczego sporządzonego z roztworu wzor
cowego, przygotowanego równocześnie i zawierająpe

go w tej samej objętości: 
3+ dla odczynnika ch.cz. - 0,005 mg Fe , 

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Fe3+, 
dla odczynnika cz. 0,03 mg Fe3+ 

i te same ilości odczynników. 

5.2.7. Oznaczanie zawartości manganu (Mn) 

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory 
a) Nadsiarczan amonowy cz.d.a. 
b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4). 
c) Kwas ortofosforowy cz.d.a. stężony. 
d) Węglan sodowy bezwodny cz.d.a., roztwór 10-

procentowy. 

e) Azotan srebra cz.d.a. roztwór O,1n. 
f) Mieszenina kwasów przygotowana w następujący 

sposób: do 840 ml wody dodać, stale mieszając, 

100 m1 kwasu azotowego i 70 m1 kwasu ortofosforo
wego. Mieszaninę ogrzać do wrzenia, gotować w cią
gu 10 min i następnie oziębić. 

g) Roztwór wzorcowy zawierający Mn2+, przygoto
wany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.31 i rozcieńczony w 
stosunku 10 : 990. 1 m1 rozcieńczonego roztworu 

2+ wzorcowego zawiera 0,01 mg Mo • 

5.2.7.2. WYkonanie oznaczania. 2,00 g badanego 
nadsiarczanu amonowego umieścić w parownicy por
celanowej pojemności 100 ml, zwilżyć 0,5 m1 roz
tworu węglanu sodowego, odparować do sucha na łaź

ni wodnej, a następnie ogrzać płomieniem palnika 
lub na elektrycznej płytce do usunięcia par kwasu 
siarkowego. 
Pozostałość rozpuścić w 10 ml gorącej mieszani

ny kwas6w, przenieść do prob6wek kolorymetrycznych 
o średnicy 10+12 mm z płaskim dnem, dodać 0,1 m1 

roztworu azotanu srebra, 1 g nadsiarczanu amono
wego, ogrzewać w zlewce z gorącą wodą w ciągu 1Om1n, 
a następnie roztw6r oziębić. 

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom 
normy, jeżeli obserwowane wzdłuż osi prob6wki za
barwienie badanego roztworu nie będzie intensyw
niejsze od zabarwienia roztworu por6wnawczego spo
rządzonego z roztworu wzorcowego, przygotowanego 
równocześnie i zawierającego w tej samej objętoś
ci mieszaninę kwas6w oraz: 

dla odczynnika ch.cz. - 0,001 mg Mn2+, 
2+ dla odczynnika cz.d.a. - 0,002 mg Mn , 

' dla odczynnika cz. - 0,006 mg Mn2+, 
0,1 m1 roztworu azotanu srebra i 1 g nadsiarczanu 
amonowego. 
Równocześnie należy wykonać ślepą próbę w celu 

oznaczenia zawartości manganu w użytej do ozna
czania ilości odczynnik6w. 

Naczynia stosowane do oznaczania zawartości man
ganu powinny być dokładnie wymyte wodą i parą. 

K o N I E C 

INFORMACJE DODATKOWE do BN-69/6191-14 

1. Ist9J~ne zmi!lW W stosunku do BN-64/6191-14 
a) wprowadzono gatunek "chemicznie czysty", 
b) podano wymagania dla produktu cb.cz., oraz za

ostrzono wymagania dla produktu cz., dostosowując 
je do Zalecenia Normalizacyjnego PC 1129-67, 

c) rozszerzono asortyment opakowań, w kt6re mo
żna pakować produkt, 

u) dostosowano badania do Zalecenia Normaliza
cyjnego PO 1129-67. 

2. Zalecenia międzynarodowe. Norma jest wdroże
niem Zalecenia Normalizacyjnego PC-1129-67 PeaK
T~BN. AMMOH~U Ha~cepHOK~cn~~. 

3. Odpowiedniki w nOrmach zagranicznych 
CSRS tsN 685243-54 Persiran amonny 
NRD TGL 17544-62 Ammoniumpersulfat 
WRL MSZ 11588-63 Ammonium-perszulfat analitikaic. 

lokra 
ZSRR rocT 3766-64PeaKT~BN. AMMOH~~ Ha~cepHoK~c~ 

4. Symbol wg sn dla gatunku: 
ch. cz. 1331-435 
cs.d.a. 1331-111 
cz. 1331-425 


