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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest
nadsiarczan amonowy stosowany jako odczynnik che=-
miczny.

Nadsiarczan amonowy ma:

a) wzér chemiczny (NH4)28208

b) mase czasteczkowg 228,20 (1961 r.).

1.2. Normy zwigzane
PN-67/C=01055 Odczynniki i substancje specjalnie

czyste., Wytyczne wykonania badan

PN-68/C=-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma=-
tych zawartosci metali ciezkich stracanmych siar-
kowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie
tych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztwo-
rach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
lych zawartosci zelaza metodg kolorymetryczng

PN=-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roztwo-
réw do kolorymetrii i nefelometrii

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

PN/C=80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przy-
gotowanie sredniej prébki laboratoryjnej

ma-

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2:1. Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen i podstawowego skiadnika rozrdéznia sie
trzy gatunki nadsiarczanu amonowego oznaczone:

ch.cz. = chemicznie czysty,

cz.d.a. - czysty do analizy,

- czysty.

Cz.

2.2, Przykrad oznaczenia nadsiarczanu amonowego
chemicznie czystego:

NADSIARCZAN AMONOWY ch.cz. BN=69/6191-14
3, WYMAGANIA

3.71. Wymagania ogdlne, Nadsiarczan amonowy po-
winien mieé postaé bezbarwnych krysztatdw lub bia-

tego drobno krystalicznego proszku rozpuszczalne-
go w wodzie. W wilgotnym powietrzu powoli rozkia-

da si¢. Dla gatunku czystego produkowanego dla po-
trzeb krajowych dopuszcza si¢ odcien seledynowy.

392+ Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunki
Wymagania
ch.cz. |cz.d.a. CZ,
{a) Nadsiarczanu amonowego
(NH4)23208' %, nie mniej niz 98 o8 90
b) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, %, nie wigcej niz 0,005 0,01 (0,02
c) Pozostaloéci po prazeniu, %,
nie wiecej niz 0,05 0,05 10,1
d) Chlorkéw i chloranéw (C17),
%, nie wiecej niz 0,0005 | 0,0005}0,005
e) Metali ciezkich grupy siar-
kowodorowej (Pb +), %, nie
wiecej niz 0,001 0,001 |0,002
f) Zelaza (F63+), %, nie wiecej
niz 0,0005 | 0,001 |0,003
g) Manganu (Mn), %, nie wiecej
niz 0,00005| 0,0001]0,0003

4, PAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

Nadsiarczan amonowy nalezy pakowaé, znakowaé i
przechowywaé zgodnie z PN=-54/C=80001.

Rodza]j opakowania: sloiki ze szkla oranzZowego 2
doszlifowanymi korkami, stoiki z nakretkg z two-
rzywa sztucznego i podkladka polietylenowg lub te-
kturowa i pergaminowg albo sitoiki polietylenowe 2z
nakretks.

Produkt cz. moze by¢ pakowany w worki =z
chlorku winylu,.

Masa opakowan netto: 250, 500, 100 g, 50 kg.

Na zyczenie odbiorcédw dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielkoéé opakowania, jezeli przeprowadzone pro-
by wykaza, Ze zabezpiecza ono produkt w sposébnie
gorszy niz ww. opakowania i ma wymiary zgodne 32
zasadami systemu wymiarowego opakowai.

poli-

5. BADANTIA

5+1. Pobieranie prébek. Prébki nalezy pobierad
zgodnie z PN/C-80047. Masa Sredniej prébki labo-

ratoryjnej powinna wynosié¢ co najmniej 500 g.

(Mon. Pol. nr
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Sage Rodzaje i opis badan

5e2¢1e Oznaczanie zawartos$ci nadsiarczanu amo-

NOW@EO

202811, Odczynniki i roztwory

a) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwoér O,1n.
b) Siarczan zelazawo-smonowy cz.d.a. (sol Mohra),
roztwér zawierajacy 14 g soli Mohra w mieszaninie
160 ml wody i 20 ml kwasu siarkowego Cz.d.a. (1,84}

2s001.2, Wykonanie oznaczania, Okoto 0,3500 g

badanego nadsiarczanu amonowego umiescié w kolbie
pojemnosci 400 ml, dodaé¢ 25 ml roztworu soli Mo-
hra i zamkngé¢ kolbe¢ korkiem gumowym zaopatrzonymw
wentyl Bunsena. Kolbe z zawartoscig wstrzasngé do
zupeinego rozpuszczenia si¢ nadsiarczanu amonowe-
go, a nastepnie doda¢ 200 ml wody ogrzanej dowrze-
nia, oziebié¢ i miareczkowaé¢ roztworem nadmanganis-
nu potasowego do zmiany barwy.

Osobno zmiareczkowaé¢ roztworem nadmanganianu po-
tasowego 25 ml roztworu soli Mohra z zachowaniem
identycznych warunkéw jak w probce badanej (préba
kontrolna).

Zawartosé nadsiarczanu amonowego (Xﬁ) obliczy w
procentach wg wzoru

(v - tq) - 0,01141 - 100

X, = =

1,141 (V-V,‘)

w ktérym:

V - objetos¢ scisle 0,1n roztworu nadman-
ganianu potasowego zuzytego do mia=-
reczkowania 25 ml roztworu soli Mohra
w probie kontrolnej, ml,

V, = objetosé¢ scisle 0,1n roztworu nadman—
ganianu potasowego zuzytego do mia-
reczkowanid badanej proébki, ml,

m, = odwazka badanego nadsiarczanu amono-
wego, 8,

0,01141 = iloé¢ nadsiarczanu amonowego odpowia-
dajaca 1 ml Scisle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego, g.

22222+ Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-—
pugzczalnych w wodzie, 50,00 g badanego nadsiar-
czanu amonowego rozpuscié w 200 ml wody. Roztwér

ogrzewaé¢ w ciggu 1 godz na tazZni wodnej w 2zlewce
nakrytej szkielkiem zegarkowym, nastepnie przesg-
czy¢é przez uprzednio wymyty i wysuszony do state]
masy szklany tygiel do sgczenia G4.

Pozostatosé na tyglu przemy¢ goraca wodg do za-
niku reakcji na jan (NHZ) - préba z odczynnikiem
Nesslera - i wysuszy¢ w temperaturze 105 = 110°¢
do statej masy.

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli masa wysuszone]j pozostatosci nie prze-
kroczy:

dla odczynnika ch.cz. = 2,5 mg,

dla odczynnika cz.d.a. - 5 mg,

dla odczynnika cz. - 10 mg.

52243, Oznaczanie zawartofci pozostalosci _ po
prazeniu, 2,00 g badanego nadsiarczanu amonowego

umiescié¢ w uprzednio wyprazonym i zwazonym 2z do-

ktadnoscig do 0,0002 g tyglu porcelanowym pojem-
nosci 20+30 ml, zwilzyé¢ 2 ml wody i odparowaé na
*azni wodnej do sucha. Nastepnie pozostatosé o=
grzewaé lekko plomieniem palnika lub na plytce e-
lektryczne]j do zaprzestania wydzielania si¢ par,a
nastepnie pozostatos¢ wyprazyé w piecu elektrycz-
nym w temperaturze 500:600°C do stalej masy.
Pozostatos¢ po prazeniu (Xé) obliczy¢é w procen-~
tach wg wzoru
a - 100
X2='—2_
w ktérym a - masa wyprazonej pozostatosci, g.

5,24, Oznaczanie zawartoséci chlorkow i chlora=-
néw (C1-)

5e2s4e1, Odczynniki i roztwory
a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a.

b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 25-procentowy.
Pozostale odczynniki - wg PN-68/C-04518 p. 2.3.

5e2.4,2, Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego

nadsiarczanu amonowego wymiesza¢ w tyglu platyno-~
wyn z 1 g weglanu sodowego bezwodnego, doda¢ 5 ml
wody i odparowaé na tazni wodnej do sucha. Pozo-
stalosé prazyé przez 5 min, ozigbié, rozpuscié¢ w
10 ml wody, zobojetni¢ roztworem kwasu azotowego
wobec papierka lakmusowego i ogrzewa¢ do wrzenia
do ustania wydzielania si¢ pecherzykéw gazu {od-
pedzenie 002).

Po oziebieniu roztwdér rozcienczyé do 25 ml woda
i wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04518 sposobem A.

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstala po upiywie 10 min opaliza-
cja badanego roztworu nie bedzie intensywniejsza
od opalizacji roztworu poréwnawczego sporzadzone-
Zo z roztworu wzorcowego, prazygotowanego TIOwno-
czesnie i zawierajacego w tej samej objetoscis

dla odczynnika ch.cz. - 0,005 mg Cl™,

dla odeczynnika cz.d.a. - 0,005 mg C1 ™,

dla odczynnika cz. - 0,05 mg C1~
i te same ilosci odczynnikoéw,

Réwnoczesnie nalezy wykonaé $lepa prébe w celu

oznaczenia zawartosci chlorkéw w uzytej do ozna-
czania ilosci odczynnikoéw.

5e2:5. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich

grupy siarkowodorowej (Pb *)
5424241s Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).
b) Kwas solny cz.d.a. (1,18 i 1,12).
Pozostate odczynniki - wg PN-68/C-04515 p. 2.4.

5e2+5+2, Wykonanie oznaczania, 5,00 g badanego
nadsiarczanu amonowego umiescié w tyglu porcelano—
wym pojemnosci 40 ml, 2zwilzy¢ 1 ml wody i odparo-
waé¢ na tazni wodnej do sucha, a nastepnie pozos~
tatosé przeprazyé lekko do ustania wydzielania sie
gazéw i poczatku wydzielania si¢ par ciezkich.

Do wyprazonej pozostalosci dodaé 0,5 ml kwasua-
zotowego, 1,5 ml kwasu solnego (1,18) i odparowaé
do sucha.
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Pozostalosé oziebié, rozpuscié w 20 ml wody i
0,5 ml kwasu solnego (1,12), w razie potrzeby prze-
saczyé, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
50 ml, objetosé¢ roztworu dopeini¢ wodg do kreski
i dokladnie wymieszaé (roztwér A). 20 ml roztworu
A umiescié w kolbie stozkowej i wykonaé oznacza-
nie wg PN=68/C=04515 p. 2¢5.1.

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli powstale po 10 min zabarwienie roz-
tworu badanego nie bedzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu pordéwnawczego sporzadzonego z
roztworu wzorcowego, przygotowanego réwnoczesnie i
zawierajgcego w tej samej objetosci:

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 ilosci odczynnikéw,

6, 0z ie zaw elaz Fea+ 1,008
badanego nadsiarczanu amonowego rozpuscié w kol-
bie stozkowej w 20 ml wody i nastepnie wykonaé¢ o-
znaczanie wg PN=68/C=04521 Pe 2¢5+5¢

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli powstale zabarwienie roztworu bada-
nego nie bedzie intensywniejsze od zabarwienis roz-
tworu pordéwnaswczego sporzgdzonego z roztworu wzor-
cowego, przygotowanego réwnoczesnie i zawierajgce-
go w tej samej objetosci:

dla odczynnika checz. = 0,005 mg Fe ',

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

dla odczynnika cz. - 0,03 mg Fe3+
i te same ilosci odczynnikéw.

5s2+7+ Oznaczanie zagwartosci manganu (Mn)
592¢7:1s Odczynniki i roztwory

a) Nadsiarczan amonowy cz.d.a.
b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).
¢) Kwas ortofosforowy cz.d.a. st@zony.

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

f) Mieszenina kwasdéw przygotowana w nastepujacy
sposéb: do 840 ml wody dodaé, stale mieszajac,
100 ml kwasu azotowego i 70 ml kwasu ortofosforo-
wego. Mieszaning ogrzaé do wrzenia, gotowaé w cig-
gu 10 min i nastepnie ozig¢bié¢,

g) Roztwdr wzorcowy zawierajdcy Mn™", przygoto=-
wany wg PN=-68/C-06500 pe 3e2+1.31 i rozcienczonyw
stosunku 10 : 990. 1 ml rozcienczonego roztworu

wzorcowego zawiera 0,01 mg Mn2+.

Ds2+7+2, Wykonanie oznaczania, 2,00 g badanego

nadsiarczanu amonowego umiescié¢ w parownicy por-
celanowej pojemnosci 100 ml, zwilzy¢ 0,5 ml roz-
tworu weglanu sodowego, odparowaé do sucha na laz-
ni wodnej, a nastepnie ogrza¢ piomieniem palnika
lub na elektrycznej piytce do usuniecia par kwasu
siarkowego.

Pozostatosé rozpuscié¢é w 10 ml goracej mieszani-
ny kwasédw, przeniesé do probdwek kolorymetrycznych
0 Srednicy 10+12 mm z pitaskim dnem, dodaé¢ Q,1 ml
roztworu azotanu srebra, 1 g nadsiarczanu amono-
wego, ogrzewaé w zlewce z goracg wodg wciggu 10 min,
a nastepnie roztwdr oziebié.,

Badany nadsiarczan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli obserwowane wzdiuz osi probéwki za-
barwienie badanego roztworu nie bedzie intensyw—
niejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego Spo-
rzadzonego z roztworu wzorcowego, przygotowanego
réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetos-
ci mieszanine kwaséw oraz:

dla odczynnika ch.cz. = 0,001 mg Mn2+,

dla odczynnika cz.d.a. = 0,002 mg Mn2+,

‘dla odczynnika cz. - 0,006 mg Mn°*,

0,1 ml roztworu azotanu srebra i 1 g nadsiarczanu
amonowego.

Réwnoczesnie nalezy wykonaé¢ Slepa prébe w celu
oznaczenia zawarto$ci manganu w uzytej do ozna-
czania iloéci odczynnikéw,

2+

d) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a., roztwér 10— Naczynia stosowane do oznaczania zawartosci man-
procentowy. ganu powinny by¢ dokiadnie wymyte woda i parj.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-69/6191-14

1. Istcine zmiany w stosunku do BN-64/619]1-14

a) wprowadzono gatunek '"chemicznie czysty",

b) podano wymagania dla produktu ch.cz., oraz za-
ostrzono wymagania dla produktu cz., dostosowujagc
je do Zalecenia Normalizacyjnego PC 1129-67,

¢) rozszerzono asortyment opakowai, w ktére mo-
2na pakowaé produkt,

d) dostosowano badania do Zalecenia Normaliza-
cyjnego PC 1129-67.

Zalecenig miedz Norma jest wdroze-

niem Zalecenia Normalizacyjnego PC-1129-67 Peak-
TUBH. AMMOHUf HAJACEDPHOKUCJIIHIA .

Odpowiedniki w ch ranic
CSRS USN 685243-54 Persiran amonny
NRD TGL 17544-62 Ammoniumpersulfat
WRL MSZ 11588-63 Ammonium-perszulfat analitikaice-
lokra
ZSRR I'OCT 3766-64 PeaKTuBH. AMMOHMI H8ZCEpPHOKMCILY

4, Symbol wg SWW dla gatunku:
ch.cz. 1531"‘435

CZe. d.a. 1331"”‘11'1
Cz, 1331-425



