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Grupa katalogowa X 51

1, WSTEP

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest siarczan

amonowy o postaci bezbarwnych Ilub biatych krysztatéw
rozpuszczalnych w wodzie, stosowany jako odczynnik che-~
miczny,

Siarczan amonowy ma:

a) wzér chemiczny (NH4) 259,

b) mase czasteczkowa 132,14 (1961 r, ),

1,2, Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne pobierania
i przygotowywania prébek

Oznaczanie matych

F’N-GS/C-04503 Analiza chemiczna,
zawartosci fosforanéw w bezbarwnych roztworach me-
toda kolorymetryczng,

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych
zawartoséci azotandéw w bezbarwnych roztworach me-
toda kolorymetryczna

PN-75/C-04511 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych za-
wartoséci arsenu

PN-68/C-04513 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych za-
wartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metoda
turbidymetryczna

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie od-

czynnikéw, roztwordédw pomocniczych oraz roztwordw

do kolorymetrii i nefelometrii
PN-76/C-06501 Analiza chemiczna., Przygotowanie roz-
tworéw wskaznikéw i roztwordédw buforowych
PN-70/C-80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywanie
i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki, Wyty;:zne pobierania prébek
i przygotowania éredniej prébki |laboratory jnej

Farmakopea Polska IV, t, 1, s, 75,

2, PODZiAL. | OZNACZENIE

2.1, Gatunki, \ zaleznoséci od zawartoéci zanieczyszczeh

i gtéwnego sktadnika pozrdznia sie trzy gatunki siarczanu
amonowego oznaczone:

ch,cz, - chemicznie czysty,

cz,d.a, - czysty do analizy,

cz, - czysty,

2.2, Przykiad oznaczenia siarczanu amonowego chemicz-

_nie czystego;

SIARCZAN AMONOWY ch.cz, BN-69/6191-91

3, WYMAGANIA

Tablica 1

Gatunki
Wymagania
ch,cz, | cz,d,a, cz,
a) Siarczanu amonowego
(NH4)2504, %, nie mniej
niz 99,0 |98,5 97,0
b) Substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie, %, nie {
wiecej niz 0,002 0,005 0, 01
c) Pozostatos¢ po prazeniu,
%, nie wiecej niz 0,005 | 0,02 0,06
d) Wolnych kwasdéw (w prze-
liczeniu na H,S04), %,
nie wigcej niz 0,005 | 0,01 0,05
e) Chlorkéw (CI17), %, nie
wigcej niz 0,0003| 0,001 0, 002
f) Azotanéw (NO3), %, nie
wiecej niz 0,001 | 0,002 | 0,005
; s 3-
g) Fosforanéw (PO, ), %,
nie wiecej niz 0,0005| 0,001 0,002
T 2+
h) Metali cigzkich (Pb™ ), %,
nie wiecej niz 0,0005| 0,001 0,002
. 34 e
i) Zelaza (Fe~ '), %, nie
wiecej niz 0,0002| 0,0005 0, 001
i) Arsenu (As), %, nie
wiecej niz 0,0002| 0,0005| 0,001

4, PAKOWANIE | PRZECHOWY WANIE

Siarczan amonowy nalezy pakowaé, znakowaé i przecho-

wywaé zgodnie z PN-70/C-80001,

Polskie Odczynniki Chemiczne
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Rodzaj opakowania: stoiki szklaﬁe z doszlifowanymi
korkami, stoiki z nakrgtkami z tworzywa sztucznego i pod-
ktadka polietylenowa lub tekturowa i pergaminowa albo to-
rebki polietylenowe,

Masa opakowan netto: 100, 250, 500, 1000 g oraz 45 kg
dla produktu cz,

Na 2yczenie odbiorcéw dopuszcza sig inny rodzaj i wiel-
koéé opakowania, jezeli przeprowadzone préby wykaza, ze
zabezpiecza ono produkt w sposdb nie gorszy niz ww, opa-

kowanhia i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymiaro-

wego opakowan,

5, BADANIA

5,1, Pobieranie prébek

Przy pobieraniu prébek odczynnika ch, cz, i cz,d, a.
nalezy stosowaé normg PN-70/C-80047,

Przy pobieraniu prébek odczynnika w gatunku cz,, nale-
2y stosowac wytyczne PN-67/C-04500 przyjmujac:

a) wielkosé partii 500 kg,

b) wielko$é prébki pierwotnej 200 g,

c) liczba prébek jednostkowych - wg tabl, 2,

d) wielkoéé prébki ogélnej réwna iloczynowi wielkosci
prébki pierwotnej i liczby prébek jednostkowych,

e) wielkosé éredniej prébki laboratoryjnej 300 g,

Tablica 2

Liczba opakowar jednostkowych L_-'CZba probek
e jednostkowych
w partil
sztuk
gO 15 5
16 + 25 7
26 3+ 63 8
64 + 100 -
powyZzej 100 ' 10

5,2, Rodzaje i opis badai

5,2,1, Oznaczanie zawartosci siarczanu amonowego

5.2,1,1, Odczynniki i roztwory

a) Wodorotienek sodowy cz,d,a,, roztwér 0, 1N,

b) Fenoloftaleina - wskaZnik, 1-procentowy roztwér alko-
holowy przygotowany wg PN-76/C-06501,

c) Czerwie metylowa - wskaznik, 0, 1-procentowy roz-
twér alkoholowy przygotowany wg PN-76/C-06501,

d) Formalina cz,d,a., roztwér 15:20-procentowy, u-
przednio zobojetniony roztworem wodorotlenku sodowego
wobec fenoloftaleiny jako wskaZnika dc pojawienia sig ré-
.obser—

zowego zabarwienia, nie znikajacego w ciagu 20 s,

wowahego na tle mlecznego szkta, ¢

5,2, 1,2, Wykonanie oznaczania, Okoto 2, 0000 g badane-

go siarczanu umieséci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci

3 _ £ e z
500 cm , rozpuscié w 100 cm3 wody, wymieszaé i dopetnié

objetosé roztworu woda do kreski,

Nastepnie pobraé pipeta 50 cm3 roztworu, przeniesé¢ do
kolby stozkowej, w razie koniecznoséi zobojetnié roztwo-
rem wodorot|enku sodowego wobec czerwieni metylowej, do-
daé 20 c:rn3 roztworu formaliny i pozostawié roztwér na
5 min w spokoju, po czym roztwdér miareczkowaé roztworem
wodorotienku sodowego wobec fenoloftaleiny do pojawlenia
sig réZowego zabarwienia,

Zawartos¢ siarczanu amonowego (X,) obliczyé w pro-

centach wg wzoru

X V. 0,0066 - 10 - 1000 V-6,60
1= -

m m

w ktérym:
V - objetosé scisle 0, IN roztworu wodorotienku so-
dowego zuzytego do miareczkowania, cm3,
m - odwazka badanego siarczanu amonowego, g,
0,0066 - iloS¢ siarczanu amonowego odpowiadajaca 1 t:m3

$cisle 0, 1IN roztworu wodorot!enku sodowego, g,

5, 2, 2, Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczal-

nych w wodzie, 50,00 g badanego siarczanu amonowego roz-

puscié w 200 cm3 wody w kolbie stozkowe] pojemnoéci

250 cm3.

Kolbe przykryé szkietkiem zegarkowym | ogrzewaé w
ciggu 1 h na tazni wodnéj,

Nastepnie roztwér przesaczyé przez uprzednio przemyty
woda, wysuszony do statej masy i zwazony z doktadnoscia
do 0,0002 g szklany tygiel do saczenia G4, Pozostato§é na
tyglu przemyé& 50 cm3 goracej wody i wysuszyé “w tempe-
raturze 105 * 2°C do statej masy,

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w wodzie

(Xz) obliczyé w procentach wg wzoru

a- 100

X =
2 50

w ktédrym: @ - masa wysuszonej pozostatosci, g,

5, 2,3, Oznaczanie pozostatosci po- praZeniu, 20,00 g
badanegé siarczanu amonowego odwaZonego w uprzednio
wyprazonym do stafej masy i zwazonym 2z dokt{adnosciag do
0,0002 g tyglu platynowym ogrzewaé ostroznie na taZni
piaskowe], a nastgpnie wyprazyé w temperaturze 500 =
SSOOC w piecu elektrycznym do statej masy.,

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli masa wyprazonej pozostatoéci nie przekroczy:

dla odczynnika ch,cz, - 1 mg,

dla odczynnika cz.,d.a, - 4 mg,

dla odczynnika cz, - 12 mg,

5,2,4, Oznaczanie zawartosci wolnego kwasu (w_przeli-

czeniu na HZS-'-QA)-

5,2,4,1, Odczynniki | roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz,d,a., roztwér 0,02N,
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b) Czerwieri metylowa - wskaZnik, 0,1-procentowy roz-

twér alkoholowy, przygotowany wg PN-76/C-06501,

5.2, 4,2, Wykonanie oznaczania, 10,00 g badanego siar-

. 3 :
czanu amonowego rozpuscié w 50 cm $Swiezo przegoto-

wane]j i ostudzonej wody i dodaé 2 krople roztworu czer-
wieni metylowej,

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jeZzeli powstate czerwone zabarwienie roztworu przej-
dzie w 26tte pa dodaniu;

dla odczynnika ch,cz, - 0,5 cms,

dla odczynnika cz,d,a., ~ 1 cm3,

dla odciynnika cz, -5cm

0, 02N roztworu wodorotlenku sodowego, 1 cm3 Scisle

0, 02N roztworu wodorotienku sodowego odpowiada
0,000985 g kwasu siarkowego,
5,2,5, Oznaczanie zawartoéci chlorkéw (Cl"), 8,000 g

badanego siarczanu amonowego dla odczynnika ch,cz, i cz,
d,a, oraz 4,00 g dla odczynnika cz, rozpusci¢ w 40 cm3
fwody, w razie potrzeby roztwér przesaczyé przez saczek
uprzednio wymyty goraca woda od jonéw CI~,

Nastepnie pobraé 20 cm3 roztworu cz, i .wykona(: ozna-
czanie wg PN-68/C-04518 sposobem A,

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom normy,
jezell powstata po 20 min opalizacja badanego roztworu nie
bedzie intensywniejsza od opalizacji roztworu poréwnaw-
czego, przygotowanego réwnoczesnie z roztworu wzorco-
wego | zawierajacego w tej samej objetosci;

dla odczynnika ch,cz, - 0,012 mg Cl~,

dla odczynnika cz,d,a. - 0,04 mg Cl~,

dla odczynnika cz, - 0,04 mg Cl~

i te same ilosci odczynnikdéw,

5,2,6, Oznaczanie zawartosci azotanéw (NO.), 2,00 g

badanego siarczanu amonowego dla odczynnika ch.cz, 1,00 g

dla odczynnika cz,d,a, | 0,50 g dla odczynnika cz, roz-

10 c:m3

pusécié w kolbie stozkowej pojemnosci 100 t:m3 w
wody i wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04509 p. 2,5,

Badany siarczan amohowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zabarwienie powstate w roztworze badanym nie be-
dzie silniejsze od zabarwienia roztworu poréwhnawczego
przygotowanego réwnoczesnie z r'ozltworu wzorcowego | za-
wierajacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch,cz, - 0,02 mg NO‘,

dla odczynnika cz,d,a, - 0,02 mg No;,

dla odczynnika cz, - 0,025 mg No;

i te same ilosci odczynnikéw,

5,2,7, Oznaczanie zawartoséci fosforanéw (F’OZ:)_, 2,009

badanego siarczanu amonowego rozpusécié w 15 cm

wody
w kolbie stozkowej pojemnos$ci 100 t:rn3 i wykonaé oznacza-
nie wg PN-68/C-04503 p, 2,3 (metoda zétcieni molibdeno-

wej),

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstate zabarwienie roztworu badanego nie bedzie
intensywniejsze od zabarwienia roztworu wzorcowego przy-
gotowanego réwnoczesénie z roztworu wzorcowego i zawie-
rajagcego w tej samej objetosci;

dla odczynnika ch,cz, - 0,01 mg PO:Z-,

dla odczynnika cz,d,a, - 0,02 mg PO3",

dla odczynnika cz, - 0,04 mg POB"

4
i te same ilosci odczynnikéw,

5, 2,8, Oznaczanie zawartosci metali ciekich (Pb2+)

5.2,8,1, Odczynniki i roztwory

4

a) Kwas octowy cz,d, a, lodowaty.

b) Woda siarkowodorowa przygotowana wg PN-68/C-06500
P. 2,.2,40,

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy Pb2+ przygotowany wg
PN-68,/C-06500 p, 3.2.1.36 i rozcieAiczony w stosunku
10 : 990, 1 cm3 rozciefnczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg ppat

5,2,8,2, Wykonanie oznaczania, 4,00 g badanego siar-

» - 3 -
czanu amonowego rozpuscié w 40 cm wody | roztwér po~

dzieli¢ na dwie nastgpujace czesci:

30 cm3 - roztwér A,

10 cm3 - roztwér B,

.Do roztworu A dodaé 1 cm3 kwasu octowego, dopetnié
objetos¢ roztworu woda do 40 cm3 i doda¢ 10 cm3 wody

siarkowodorowej,

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstate zabarwienie roztworu badanego nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu pordwnaw-
czego przygotowanego réwnoczesénie z roztworu wzorcowe-
go i zawierajacego w tej samej objetoéci roztwér B oraz

dla odczynnika cz,ch, - 0,01 mg F’b2+,

dla odczynnika cz,d,a. - 0,02 mg Pb>",

dla odczynnika cz, - 0,04 mg F’b3+

i te same ilos$ci odczynnikdw,
3+

)

5,2,9, Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe

5,2,9,1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz,d,a,, roztwsr 25-procentowy,
b) Kwas askorbinowy cz,d, a,, roztwér 5-procentowy,
Roztwér nalezy chronié przed dziataniem $wiatta, powie-
trza i ciepta, Roztwér jest trwaty najwyzej w ciagu 2 ty-
aodni,

c) 2,2-Dwupirydyl cz,d,a,, roztwér przygotowany w

nastgpujacy sposéb: 2,5 g 22’ -dwupirydylu rozpuscié w

3 3
25 cm  alkoholu etylowego i rozciericzy¢ woda do 500 cm
d) Amoniak cz,d,a,, roztwér 10-procentowy,
e) Kwas azotowy cz,d,a,, roztwér 25-procentowy,
f) Roztwdr wzorcowy Zelaza (Fe3+) przygotowany wg

PN-68/C-06500 i rozcieficzony woda w stosunku 1:99, 1 cm3

rozcieficzonego roztworu zawiera 0,01 mg F—‘e3+
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5,2,9,2, Wykonanie oznaczania, 2,00 g badanego siar-
czanu amonowego ogrzaé w parownicy, dodaé 2 cm3 roz-
tworu kwasu solnego, 1 cma roztworu kwasu azotowego |
odparowaé do sucha, Pozostatosé zmyé 1 cm3 kwasu azoto-
wego i 10 cm3 wody, przenie$é do probdéwki, dodac¢ 5 cm3
kwasu askorbinowego, 5 cm3 roztworu 2,2’ -dwupirydylu,
doprowadzié pH roztworu amoniakiem do 3,5 i dopetnié
objetoéé roztworu woda do 50 cms.

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstate zabarwienie roztworu badanego nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu pordwnaw-
czego, przygotowanego réwnoczesnie z roztworu wzorco-
wego i zawierajacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch,cz, - 0,004 mg Fe3+,

dla sdczynnika: oz, d, 8. = 0,01 mgFe

dla odczynnika cz, - 0,02 mg F-'e3+

i te same ilo$ci odczynnikéw,

3+
5,2,10, Oznaczanie zawartoéci arsenu (As )

5, 2,10, 1, Agaratdrg i przyrzady - wg PN-75/C-04511
‘Pe 2- 2. ’

5,2, 10,2, Odczynniki i roztwory - wg PN-75/C-0451%
Pe. 2-30

5,2,10,3, Przygotowanie skali wzorcéw | krzywe] wzor-

cowej - wg PN-75/C-04511 p, 2,5,

5.. 2, 10,4, Wykonanie oznaczania 1,00 g badanego siar-

czanu amonowego dla odczynnika ch,cz | cz,d,a, lub 0,50 g
dla odczynnika cz, rozpuscié w 30 cma wody i wykonaé
oznaczanie wg PN-75/C-04511 p, 2,6, W przypadku wi~
zualnego oznaczania do roztworu poréwnawczego dodaé;

dla odczynnika ch, cz, - 0,002 mg As>T,

dla odczynnika cz,d,a, - 0,005 mg A53+,

dla odczynnika cz, - 0,005 mg A53+
i te same ilosdci odczynnikdw,

Dopuszcza sie oznaczanie zawarto$éci arsenu | wg Far-

makopeii Polskiej IV, t, 1, s, 75 (metoda Il1),

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Istotne zmiany w stosunku do PN/C-80276

a) zaostrzono wymagania jakoéciowe dostosowujac je do
Zalecenia Normalizacy jnego,

b) dostosowano badania do Zalecenia Normalizacy jnego,
Dotychczas obowigzujaca PN/C-80276 zostaje uniewaz-

nioha z dniem 30 czerwca 1970 r,

2, Zalecenia miedzynarodowe, Norma jest wdrozeniem

Zalecenia Normatizacyjnego PC 1459-68 PeaKTUBH., AMMO=
HUf CEPHOKMCJEI,

3, Odpowiedniki w normach zagranicznych

CsSRs ¢SN 652242-65 Siran amonny

NRD TGL 8498-62 Ammoniumsulfat
WRL MSZ 10983-58 Ammoniumszulfat mUtragya
ZSRR [TOCT 9097-67 PeakTHBhl. AMMOHMIt CePHOKMCJILIA

4, Symbol wg SWW dla gatunku:. .

ch, cz, 1331 - 435
cz,d,a, 1331 - 111

cz, 1331 - 425
5, Uwagi do wydania |l .

a) uaktualniono normy i dokumenty zwiazane,
b) wprowadzono zmiany w p. 5.115,2,10,
c) poprawidho oczywiste btedy,



