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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
rodanek amonowy, odczynnik otrzymywany w
wyniku reakcji dwusiarczku wegla i wody amo-
niakalnej.

Rodanek amonowy ma:

a) wzor chemiczny: NH4SCN,

b) wzoér sumaryczny: CH4N,S,

¢) mase czgsteczkowy: 76,12,

d) inng nazwe, tiocyjanian amonowy.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Ro-
danek amonowy stosowany jest jako odczynnik
chemiczny oraz jako produkt w przemysle farma-
ceutycznym i w fotografice.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie trzy gatunki rodanku amo-
nowego oznaczone:

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

2.2. Przyklad oznaczenia rodanku amonowego
chemicznie czystego:
RODANEK AMONOWY ch.cz. BN-79/6191-98

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Rodanek amonowy po-
winien mie¢ posta¢ bezbarwnych i bezwonnych
krysztalow rozplywajacych sie na powietrzu, bar-
dzo latwo rozpuszezalnych w wodzie, latwo rozpu-
szczalnych w alkoholu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. CZ.

a) Rodanku amonowego,

%%, nie wiecej niz | 99,0 99,0 98,0
b) Substancji nierozpusz- l |

czalnych w wodzie, %o,

nie wiecej niz 0,005 0,005 0,01
¢) Pozostalosci po praze-

niu w postaci siarcza-

now, %, nie wiecej niz 0,01 0,02 0,05
d) Chlorkéw (CL—), 9, !

niec wiecej niz 0,002 0,005 0,02
e) Siarczanéw (SO 2"), %,

nie wiecej niz 0,002 0,005 0,02
f) Zelaza (Fe®t), %, nie

wigcej niz 0,0001 0,0001 0,0005
g) Metali ciezkich (Pb2t),

%, nie wiecej niz 0,0002 0,0005 0,001
h) Substancji utleniajg-

cych sie jodem (w

przeliczeniu na S2—),

%, nie wiecej niz 0,002 0,005 0,01

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Rodanek amonowy nalezy pakowaé, znakowac,
przechowywaé i transportowaé¢ zgodnie z PN-70/
C-80001.

Rodzaj opakowania: sloiki ze szkla oranzowego
z nakretkg z tworzywa sztucznego i podkladka
polietylenowg lub pergaminows.

Masa opakowan netto: 250, 500, 1000 g.

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA
dnia 27 lutego 1979 r..
jako norma obowigzujgca od dnia 1 stycznia 1980 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 11/1979 poz. 60)
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5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Masa $redniej probki la-
boratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 300 g.

5.2. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartoSci
wego

rodanku amono-

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Rodanek potasowy cz.d.a., wysuszony do sta-
lej masy w temperaturze 150°C.

b) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a., przygo-
towany wg PN-76/C-06501 p. 2.9.

¢) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 25-procen-
towy.

d) Azotan rteciowy cz.d.a. (Hg(INOj).-0,5 H,0),
roztwér 0,1N, przygotowany w nastepujgcy spo-
sob: 17,00 g azotanu rteciowego rozpusci¢ w 1 dm?
wody zawierajacej 30 cm3 kwasu azotowego.

Roztwoér nalezy przechowywaé¢ w butelce ze
szizta oranzowego.

Miano roztworu nalezy ustali¢ po 24 h.

5.2.1.2. Ustalenie normalnoSci roztworu azotanu
rteciowego. 0,3000 g rodanku potasowego wysuszo-
nego wg 5.2.1a) rozpusci¢ w 50 cm? wody, dodaé
5 cm3 roztworu kwasu azotowego, 1 cm? roztworu
siarczanu zelazowo-amonowego i miareczkowacd
roztworem azotanu rteciowego do zaniku barwy
roztworu miareczkowanego.

Normalnos¢ (N) roztworu azotanu rteciowego
obliczy¢ wg wzoru

_ my+1000
N="9718-v, =
w ktorym:
my; — odwazka rodanku potasowego, g,
V, — objetos¢ roztworu azotanu rteciowego
zuzytego do miareczkowania, cm?,
97,18 — gramoréwnowaznik rodanku potasowe-

g0, 8.

5.2.1.3. Wykonanie oznaczania. 0,2500 g badane-
go rodanku amonowego rozpusci¢ w 50 cm?® wody.
Dodaé 5 em? roztworu kwasu azotowego, 1 cm3
roztworu siarczanu zelazowo-amonowego i mia-
reczkowac¢ roztworem azotanu rteciowego do zani-
ku barwy roztworu.

Zawartoé¢ rodanku amonowego (X;) obliczy¢e w
procentach wg wzoru

_ V.-N-76,12-100

= ms-1000 (2)
w ktérym:
V. — objetos¢é roztworu azotanu rtgciowego
zuzytego do miareczkowania, cms?,
N — normalno$¢ roztworu azotanu rtecio-

wego,

my — odwazka badanego rodanku amonowe-
g0, 8,
76,12 — gramoréwnowaznik rodanku amono-
wego, g.

5.2.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 25,00 g badanego rodanku
amonowego rozpusci¢ w 50 cm?® wody i ogrzewac
na tazni wodnej o temperaturze 50°C w ciggu 1 h.
Roztwoér przesgczy¢ przez uprzednio wymyty i wy-
suszony do stalej masy tygiel szklany 04. Pozosta-
1o$¢ na tyglu przemy¢ porcjami gorgcg wodg do
zaniku reakcji na jon CNS— i wysuszy¢ w tempe-
raturze 105-+-110°C do stalej masy.

Badany rodanek amonowy odpowiada wymaga-
niora normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci
nie przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. — 1,25 mg,
dia odczynnika cz.d.a. — 1,25 mg,
dia odczynnika cz. — 2,0 mg.

9.2.3. Oznaczanie
postaci siarczanéw

pozostaleSci po prazeniu w

3.2.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-76/
C-04958 p. 2.4.1.

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego
redanku amonowego umiesci¢ w uprzednio wypra-
zonym do stalej masy tyglu porcelanowym. Za-
wartos¢ tygla dokladnie zwilzy¢ 1-+-2 cm3 kwasu
siarkowego 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-76/
C-04958 p. 2.4.2.

Badany rodanek amonowy odpowiada wymaga-
niorm normy, jezeli masa wyprazonej pozostatosci
nie przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. — 1 mg,
dla odczynnika cz.d.a. — 2 mg,
dla odczynnika cz. — 5 mg.

3.2.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Ci—)

5.2.4.%, Odezynniki i roziwory — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego
rodanku amonowego rozpusci¢ w 25 cm? wody, do-
da¢ 6 cm3? roztworu kwasu azotowego i ostroznie
ogrzewac pod wyciggiem, poniewaz wydziela sie
cyjanowodor. Rozklad rodanku amonowego nalezy
przeprowadzi¢ przez kilkakrotne rozcienczanie
i odparowywanie do malej objetosci badanego roz-
tworu, az do stwierdzenia nieocbecnosci w nim jonu
CNS—. Nastepnie roztwor ochlodzi¢, uzupetni¢ wo-
dg do 40 cm3, dodaé¢ 1 ecm3 roztworu azotanu srebra
i wymieszac.

Badany rodanek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 10 min zmetnienie
badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze od
zmetnienia roztworu poréwnawczego, przygoto-
wanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:
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dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Cl—,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Cl—,
dla odczynnika cz. — 0,1 mg Cl—,

6 cm? roztworu kwasu azotowego i 1 cm3 roztworu
azotanu srebra.

5.2.5. Oznaczanie zawartoSci siarczantw (SO3)

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 p. 2.3.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego
rodanku amonowego rozpusci¢ w 50 cm3 wody, w
razie potrzeby roztwor przesgczy¢ przez sgczek ja-
kosciowy przemyty uprzednio gorgcg wodg. 20 cm?
roztworu dla gatunkéw ch.cz. i cz.d.a., a 10 cm?
roztworu dla gatunku cz. uzupelni¢ wodg do 25
cm?® 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04519
p. 2.4.4.

Badany rodanek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 15 min zmetnienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zmetnienia roztworu poroéwnawczego, przygotowa-
nego rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz.

dia odezynnika cz.d.a. S0;

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SO—,
i te same iloéci odczynnikow.

— 0,020 mg 505,
— 0,05 mg SO,

5.2.6. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe’™")

= €

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521.02 p. 4.

3.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
rodanku amonowego rozpusci¢é w 50 cm? wody,
doprowadzi¢ kwasem solnym do ph okolo 3 (wobec
paplerka uniwersalnego) i wykona¢ oznaczanie wg
PIN-75/C-04521.02 p. 7.

Badany rodanek odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli absorbancja probki badanej nie bedzie
wicksza od absorbancji roztworu poréwnawczego,
zawierajgcego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz.  — 0,605 mg Fe’*,

dia odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe’t,

dla odczynnika cz. — 0,025 mg Fe’T,

i te same ilosci odczynnikow.

5.2.7. Oznaczanie zawartoSci metali

(Ph2t)

ciezkich

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Winian potasowy cz.d.a., roztwor 20-procen-
towy.

b) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor 10-
-procentowy.

¢) Tioacetamid cz.d.a.,
trwaly w ciggu 3 dni.

d) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Pb?**,

roztwér 2-procentowy,

Informarije dodatkowe

przygotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.36a)
i rozcienczony 0,00IN roztworem kwasu octowego
w stosunku 1:99.

1 ecm?® rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Pb2t,

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 5,30 g badanego
rodanku amonowego rozpusci¢ w 20 cm® wody
1 mieszajgc dodawa¢ kolejno 0,5 cm?® roztworu wi-
nianu potasowego, 2 cm3? roztworu wodorotlenku
potasowego 1 1,5 cm3 roztworu tioacetamidu.

Badany rodanek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 10 min zabarwie-
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego, przygo-
towanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej sa-
mej objetosci:

dla odczynnika ch.cz.

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Pb*?,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb*2,
0,30 g badanego rodanku amonowego i te same
ilosci odezynnikow.

— 0,01 mg Pb*?,

5.2.8. Oznaczanie zawartoSci substancji utlenia-
jacych sig jodem (w przeliczeniu na S?—)

5.2.8.1. Odeczynniki i roztwory

a) Jod cz.d.a., roztwor 0,01N $Swiezo przygoto-
wany z 0,1N roztworu jodu. 13,0 g jodu i 35,0 g
jodku potasowego rozpusci¢ w 50 cm3 wody. Prze-
nies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dms3, uzu-
peini¢ wodg do kreski i wymiesza¢. Po 24 h mozna
przygotowywaé roztwoér 0,01N przez rozcienczenie
w stosunku 1:9.

b) Jodek potasowy cz.d.a.

¢) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 10-procento-

d) Skrobia cz.d.a., roztwoér 0,5-procentowy.

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
rodanku amonowego rozpusci¢ w 20 ecm?® wody, do-
da¢ 1 em3 roztworu kwasu siarkowego, 0,5 g jodku
potasowego, wymiesza¢, doda¢ 0,50 cm?® roztworu
skrobi i miareczkowaé roztworem jodu z mikro-
biurety do uzyskania niebieskiego zabarwienia.

Zawartos¢ substancji utleniajgcych sig¢ jodem w
przeliczeniu na S*~ (X,) obliczy¢é w procentach wg
WZzZOoru

_ V3+0,000i6-100
mg

X (3)

w ktdérym:
V3 — objetos¢ scisle 0,01N roztworu jodu zu-
zytego do miareczkowania, cm?,
my — odwazka badanego rodanku amonowe-
g07 g?
0,00016 — ilos¢ siarki odpowiadajgca 1 cm? scisle
0,01N roztworu jodu, g.

KONIEC
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Informacje dodatkowe do BN-79/6191-88

INFORMACJE DODATKOWE

i. Instytucja opracowujaca norme¢ — Zaklady Chemicz-
ne ORGANIKA-ARGON w Lodzi.

2. Istoine zmiany w stosunku do BN-71/6191-98

a) Zmieniono metode oznaczania zawartosci
amonowego,

b) zmieniono metode oznaczania zawartosci Zelaza,

rodanku

c) wyeliminowano oznaczania rozpuszczalnosci w alko-
holu.

3. Normy zwiazane

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach meto-
dg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci siarczanow w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetryczng

PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci zelaza metoda kolorymetryczng z zastoso-
waniem 2,2-dwupirydylu

PN-76/C-04958 Odczynniki. Oznaczanie pozostalosci po
prazeniu

PN-68/06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikOw, roztworéw pomocniczych oraz roztworéw
do kolorymetrii i nefelometrii

PIN-76/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwo-
row wskaznikow i roztwordéw buforowych

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

PN-T0/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek

i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej

4. Normy miedzynarodowe i normy zagraniczne

RWPG CT 222-75 PeakTuBbl. AMMOHMII POJIAaHUCTHINA

LRB BDC 8797-71 PeakTueu., AMOHMEB POJAHWM]T

CSRS CSN 68 6620 Cisté chemikdlie a ¢inidla. Rhodanid
amonny

5. Symbol wg SWW

ch.cz. 1331—435,
cz.d.a. 1331—11,
cz. 1331—425.



