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Siarczan potasowy
Grupa katalogowa X 51
1. WSTEP cd. tablicy
. ; . Gatunki
Przedr-nlotem normy jest slarczan potasowy sto- Wytiagarils
sowany jako odczynnik chemiczny. chiez. | ezda. o
Siarczan potasowy ma:
a) wzér chemiczny — KySOy, ¢) Substanc)i - nieroz-
puszczalnych w wo-
b) mase czasteczkowag — 174,27, dzie, %, nie wiecej
niz 0,005 0,01 0,02
d) Chlorkéw (Cl—), %,
2. PODZIAL T OZNACZENIE nie wiecej niz 0,0005 | 0,001 0,002
e) Ogélnego azotu (N),
2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci glowne- /o, nie wiecej niz 0,001 0,002 0,004
go skladnika i zanieczyszczen norma ustala trzy f) Zelaza (Fe’T), 9,
gatunki siarczanu potasowego, oznaczane: nie wigee) niz 0,0005 | 10,0005 0,001
_ _ g) Wapnia (Cazt), 9,
ch.cz.  — chemicznie czysty, nie wiecej niz 0,01 0,02 0,05
cz.d.a. — czysty do analizy, h) Magnezu (Mg**), %,
- —— nie wiecej niz 0,002 0,004 0,01
: Sl i) Metali ciezkich stra-
: : canych siarkowodo-
2.2.‘ Pr%yklad oznaczenia siarczanu potasowego rem (Pbt), %, nic
chemicznie czystego: wiecej niz 0,0005 | 0,001 0,002
SIARCZAN POTASOWY ch.cz. BN-74/6191-125 j) Sodu (Na+t), %, nie
wiece] niz 0,02 0,03 0,15
k) Arsenu (As), %o, nie
3. WYMAGANIA wiecej niz 0,0001 0,0002 0,0004

3.1. Wymagania ogdélne. Siarczan potasowy po-
winien mie¢ postaé biatych lub bezbarwnych prze-
zroczystych krysztalow, rozpuszezalnych w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. CZ.
a) Zawarto$é siarczanu
potasowego (K,SO,j,
%6, nie mniej niz 99,5 99 99
b) pH 5-procentowego nie norma-
roztworu 5,5--8,0 | 5,5-+-8,0 | lizuje sie

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Siarczan potasowy nalezy pakowaé, przechowy-
wac i transportowac zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng
chemiczng odporng uszczelkg lub podkladkg tek-
turowg chroniong folig polietylenowg lub folig
7 innego tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 100, 250, 500, 1000 g,

o0 kg.

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 12 sierpnia 1974 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 kwietnia 1975 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 33/1974 poz. 110)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1974. Wplyw do WN 1.10.74. Oddano do skiladu 12.11.74.
Druk ukonczono w styczniu 1975. Obj. 0,60 a. w. Naklad 2700+50 egz.

Cena zt 2,40
GrZGraf. 4537
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Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodza]
1 wielkos¢ opakowania.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie Sredniej probki laboratoryjnej.
Srednig probke laboratoryjng pobra¢ zgodnie
z PN-70/C-80047. Masa Sredniej probki laborato-
ryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 400 g.

5.2. Opis i wykonanie badan

5.2.1. Oznaczanie zawartoSci siarczanu potasowe-
go (K:SO,)

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana, nie zawierajgca dwutlenku
wegla przygotowana wg PN-68/C-06500.

b) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwor 10-procen-
towy.

¢) Kationit KU-1 lub KU-2 lub Amberlit IR-120.

d) Kwas solny cz.d.a. (1,18), roztwor 1+2.

e) Oranz metylowy wsk., roztwor 0,l1-procen-
towy.

f) Wodorotlenek potasowy lub sodowy cz.d.a.,
roztwor 0,1 n.

g) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1 n.

h) Fenoloftaleina wsk., roztwor alkoholowy
1-procentowy.

5.2.1.2. Przygotowanie kationitu. Kationit odsia¢
od plynu i grubych czesci, stosujac do analizy ka-
tionit o granulacji od 0,3--1,5 mm.

W celu oddzielenia od substancji mineralnych
i przeprowadzenia kationitu w forme wodorowag,
nalezy kationit umiesci¢ w zlewce lub kolbce i pa-
re razy ogrzewaé¢ do 50+60°C z roztworem kwasu
sclnego, zlewajac kazdorazowo roztwor znad war-
stwy kationitu i badajac na zawartosc zelaza (Fe3™)
do momentu uzyskania ujemnej reakcji na jony
Fe3* (proba z rodankiem amonowym).

Nastepnie kationit odmy¢ catkowicie woda od
jonow Cl— (prbéba z azotanem srebra) 1 odsgczyc¢
na sgczku Blchnera.

Przechowywaé w stoiku z doszlifowanym kor-
kiem.

5.2.1.3. Przygotowanie kolumuy. Nalezy stosowac
kolumny szklane. Kolumne napeini¢ woedg, zanu-
rzajgc dolny koniec kolumny w wodzie, gorny ko-
niec kolumny zamkna¢ korkiem z rurkg szklang,
przez ktora zassa¢ wode.

Nalezy calkowicie pozbyt¢ sie banieczek powie-
trza. Nastepnie do kolumny wsypa¢ malymi por-
cjami kationit do wysokosci 100 mm stupa.

Bezposrednio przed przepuszczeniem badanego
roztworu kolumne przemyé wodg do reakeji obo-
jetnej wobec oranzu metylowego.

Nadmiar wody zlaé pozostawiajgc nad kationitem

warstwe wody wysokosci 1 cm.

Nalezy uwaza¢, azeby przy analizie w warstwie
kationitu nie bylo banieczek powietrza. Ilos¢ katio-
nitu w kolumnie o wysokosci okoto 100 mm przy
srednicy 18--20 mm nadaje sie do oznaczania 56
miligramoréwnowaznikow substancji, przy steze-
niu roztworu nie wyzszym niz 0,1 n.

5.2.1.4. Wykonanie oznaczania. Odwazke bada-
nego siarczanu potasowego umiesci¢ w zlewce po-
jemnosci 75—+100 cm?, rozpusci¢ w 90 cm? wody
i wymiesza¢. Otrzymany roztwoOr przepuszczac
z predkoscig 4--6 cm3/1 min przez kolumne wy-
petniong kationitem w formie wodorowej.

Zlewke, w ktorej rozpuszczano preparat, prze-
my¢ wielokrotnie matymi porcjami wody (tgcznie
100 cm? wody). Wody z przemywania przepuscic¢
przez kolumne z takg samg predkoscia, z jakg prze-
puszczano badany roztwor, przy czym kazda nowa
porcje wlewac¢ dopiero wtedy do kolumny, gdy po-
przednia splynie tak, ze nad kationitem pozostanie
tylko 1-centymetrowa warstwa pitynu.

Roztwor 1 wode z przemycia zbiera¢ do kolby
stozkowej pojemnosci 300--3350 cm3.

Nastepnie przez kolumne przepuscié¢ 25 cm3 wo-
dy i sprawdzi¢ reakcje wycieku wobec oranzu me-
tylowego — nie powinna by¢ kwasna. Otrzymana
w reakcji wymiany réwnowazng ilos¢ kwasu mia-
reczkowaé roztworem wodorotlenku potasowego
wobec 8--10 kropli roztworu fenoloftaleiny.

Zawartos¢ siarczanu potasowego nalezy obliczy¢
w procentach wg wzoru

% V-0,008713-100 V-0,8713

m m

w ktorym:

V — objetos¢ cisle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego lub potasowego zu-
zytego do miareczkowania, cm3,

0,008713 — ilos¢ siarczanu potasowego odpowia-
dajgca 1 cm? scisle 0,1n roztworu wo-
dorotlenku sodowego lub potasowe-
g0, 8,

m — odwazka badanego preparatu, g.

5.2.2. Oznaczanie pH 5-procentowego roztworu.
5,00 g badanego siarczanu potasowego rozpusci¢ w
100 cm3 wygotowanej wody i wykona¢ oznaczenie
elektrometrycznie. )

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy dla gatunkéw ch.cz. i cz.d.a., jezeli pH
otrzymanego roztworu bedzie si¢ miesci¢ w grani-
cach 5,5-+8,0.

5.2.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszezalnych w wedzie. 50,00 g badanego siarczanu
potasowego rozpuscié w 500 cm? goracej wody
i dalej wykonaé¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.
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Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostatosci
nie przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. — 2,5 mg,
dla odczynnika cz.d.a — 5,0 mg,
dla odczynnika cz. — 10,0 mg.

5.2.4. Oznaczanie zawartoSci chlorkow (Cl7)

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
siarczanu potasowego rozpusci¢ w wodzie i dopelniZ
objeto$¢ roztworu woda do 50 cm?. Roztwor prze-
saczy¢ przez bezpopiolowy sgczek uprzednio prze-
myty l-procentowym gorgcym roztworem kwasu
azotowego.

Pobraé¢ 25 cm3 przesgczu (2 g preparatu) i wy-
konaé¢ oznaczenie wg PN-68/C-04518. Sposéb A.

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli opalizacja powstala w badanym
roztworze po uplywie 10 min, nie bedzie intensyw-
niejsza od opalizacji roztworu pordéwnawczego,
przygotowanego rownoczesnie i zawierajgcego w
tej samej objetosci te same ilosci odczynnikow
oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Cl—,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl—,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg Cl—.

5.2.5. Oznaczanie zawartos$ci azotu ogolnego (N)

9.2.5.1. Odczynniki, roztwory i aparatura — w¢
PN-68/C-04527.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczenia. 4,00 g badanego
siarczanu potasowego dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a.
lub 2,00 g dla odczynnika cz. umiesci¢ w kolbie
aparatu destylacyjnego, rozpusci¢ w 150 cm? wody
i dalej wykona¢ oznaczenie wg PN-68/C-04527
p. 2.4.3.

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie
badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu porownawczego, przygoto-
wanego rownoczes$nie i zawierajgcego w tej same]
objetosci te same ilosci odczynnikow oraz:

dla odezynnika ch.cz. — 0,04 mg N,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,08 mg N,

dla odeczynnika cz. — 0,08 mg N.

5.2.6. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe3™)

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 p. 2.4.2.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
siarczanu potasowego rozpuscic w 25 cm? wody,
doda¢ 1 ecm3 roztworu kwasu solnego, 5 cm? roztwo-
ru kwasu askorbinowego, 5 cm? roztworu 2,2-dwu-

pirydylu, pH roztworu doprowadzi¢ roztworem
amoniaku do 3,5 wobec papierka uniwersalnego.

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po uplywie 30 min
czerwone zabarwienie roztworu badanego nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu po-
roéwnawczego, przygotowanego rownoczesnie i za-
wierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Fe3t,

dla odczynnika cz.d.a, — 0,01 mg Fe3t,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe3t,

5.2.7. Oznaczanie zawartoSci wapnia (Ca2™)

3.2.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Mureksyd cz.d.a., roztwor 0,05-procentowy.
b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 1n.

c) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony Ca2t
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
wodg w stosunku 10+90. 1 cm3 rozcienczonego
roztworu zawiera 0,01 mg Ca2*.

d) Kwas askorbinowy cz.d.a., roztwoér 2-procen-
towy.

e) Cyjanek potasowy cz.d.a., roztwér 10-procen-
towy.

2.2.7.2. Wykonanie oznaczania: 1,00 g badanego
siarczanu potasowego rozpus$ci¢ w wodzie w kolbie
pomiarowe]j pojemnosci 50 cm? i dopelni¢ wodg do
kreski (roztwor A).

Nastepnie pobra¢ pipetg 5 cm? roztworu A (0,1 g
preparatu) dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a. lub
2,5 em? roztworu A (0,05 g preparatu) dla odczyn-
nika cz., umiesci¢ w probce z bezbarwnego szkla
pojemnosci 25--35 cm3, doda¢ 2 cm? roztworu
kwasu askorbinowego, zobojetni¢ roztworem wo-
dorotlenku sodowego do pH 7, doda¢ 2 cm3 cyjanku
potasowego, 1 cm?3 roztworu wodorotlenku sodowe-
go i 1 em? roztworu mureksydu, wytrzgsngé i roz-
cienczy¢ wodg do 10 cma3,

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstaly po uplywie 2 min,
obserwowany w przechodzgcym swietle na tle
mlecznego szkla, rozowy odcien badanego roztwortu
nie bedzie intensywniejszy od roézowego odcienia
roztworu porownawczego, przygotowanego roéwno-
czesnie z roztworem badanym, zawierajacym w tej
same] objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Ca2?™,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Ca?*,

dla odczynnika cz. — 0,025 mg Ca2*
oraz 1 cm?® roztworu wodorotlenku sodowego
11 cm3 roztworu mureksydu.

Zabarwienie roztworow jest trwate przez 8-
10 min.
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5.2.8. Oznaczanie zawarto§ci magnezu (Mg2™)

5.2.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Zolcien tytanowa wsk., roztwér 0,05-procen-
towy swiezo przygotowany.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 30-pro-
centowy, nie zawierajgcy weglanow, przygotowany
wg PN-68/C-06500.

¢) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Mg2™,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
10+990. 1 ecm?® rozcienczonego roztworu zawiera
0,01 m Mg2+.

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 ¢ badanego
siarczanu potasowego dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a.
lub 5,0 g dla odczynnika cz. rozpusci¢ w 20 cm?
wody, dodaé¢ 0,2 cm? roztworu zoicieni tytanowe]
i 2 em3 roztworu wodorotlenku scdowego 1 wymie-
szac.

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 10 min zabarwie-
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu porownawczego pPrzygo-
towanego rownocze$nie i zawierajagcego w tej sa-
mej objetosci te same ilosci odczynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg Mg,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Mg3>",

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Mg2>™.

5.2.9. Oznaczanie zawarto§ci metali ciezkich stra-
canych siarkowodorem (Pb2%)

5.2.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 3,00 g badanego
siarczanu potasowego rozpusci¢ w 40 cm?® wody.

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 10 min zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu porownawczego przygotowa-
nego rownoczesnie i1 zawierajacego w tej same]
objetosci te same ilosci odezynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,015 mg Pb2™,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg Pb2T,

dla odczynnika cz. — 0,06 mg Pb2+.

5.2.10. Oznaczanie zawarto$ci sodu (Na't) wyko-
na¢ wg PN-68/C-04953 p. 2.6. Do oznaczania przy-
gotowac¢ 1-procentowy roztwor badanego siarczanu
potasowego.

2.2.11. Oznaczanie zawartosSci arsenu (As)

5.2.11.1, Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04511.

3.2.11.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
siarczanu potasowego dla odczynnika ch.cz. 2,5 g
dia odczynnika cz.d.a. lub 1,25 g dla odczynnika cz.
rozpusci¢ w kolbie przyrzadu w 25 cm? wody.
Dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04511.

Badany siarczan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie papierka bromo-
rieciowego wywolane przez roztwér badany nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia papierka
bromorteciowego wywotanego przez roztwoér po-
rownawczy, przygotowany rownoczesnie i zawiera-
jacy w tej samej objetosci te same ilosci odczynni-
kow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,005 mg As,

Dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04515 dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg As,
p. 2.5.1. dla odczynnika cz. — 0,005 mg As.
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebiorstwo PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu

Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne —
Gliwice.

2. Normy zwiazane

PN-68/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartosci arsenu

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartosci metali ciezkich strgcanych siarkowodorem

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach

chemicznych

FN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartoéci chlork6w w bezbarwnych roztworach metodsa
turbidymetryczna

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-

wartosci zelaza

ogo6lriego metodg destylacyjna

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotome-
tryczna metoda oznaczania malych zawartosci sodu,
potasu, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikow, roztworéw pomocniczych oraz roztworow do
kolorymetrii i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek
i przygotowania $redniej probki laboratoryjnej
3. Zalecenia miedzynarodowe. Norma jest wdrozeniem

zalecenia RWPG PC 2679-70 PeakTuBbl. Kanmii cepHo-

KMCJbIN

4. Niniejsza norma zastepuje ZN-55/MPCh/(5-403.



