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WYROBY 6191-147

CHEMICZNEGO N
Kwasny weglan potasowy

Grupa katalogowa X 51

1. WSTEP 3.2. Wymagania chemiczne
Przedmiotem normy jest kwasny weglan potasowy
stosowany Jjako odczynnik chemiczny. Gatunki
’ Wymagania
Kwasny weglan potasowy ma: it | Bkl 6Zq
a) wzor chemiczny - KHCOB,
a) Kwadnego weglam pota-
b) mase czgsteczkowg - 101,11 (1953 r.). ) eowegos(lﬁich). %, nie
mie j niz 99,5 98,5 98,5
b) Substancji nierozpusz-
3 A czalnych w H O, %, nie
2. PODZIAL I OZNACZENIE wlsoed nis 2 y 0,003 0,01 0,02
2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gxdw- ¢) Azotu ogélmego (N), %,
nych skadnikdw i zanieczyszczen  ustalono trazy nie wigce] niz2 0,001 0,002 0,003
; 4 . d) Siarczenéw (S0 ), %
gatunki kwasnego weglanu potasowego oznaczane: afe wiece] niz4 LA 0,002 0,002 0,005
ch.cz. - chemicznie czysty, e) Fosforandw (POB') o
70
cz.d.a. - czysty do analizy, nie wiecej nizt ek 0,0015 0,0015 0,002
cz. - czysty. f) Chlorkéw (Cl7), %, nie
wiecej niz 0,001 0,002 0,005
5 3+ ,
_ g) Zelaza (Fe” ), %, nie
2.2. PrzykXad oznaczenia kwasnego weglanu pota wisce] pif s 0,0005 0,0005 0,001
sowego chemicznie czystego: ) Magroms 4 Wepnia (Mg2+),
KWASNY WEGLAN POTASOWY ch.cz. BN=-76/6191-147 %, nie wiecej niz N 0,001 0,002 0,005
i) Metali ciezkich (Pb™ ),
%, nie wiecej niz 0, 0005 0, 0005 0,001
j) Sodu (Na+), %, nie nie norma-
Jo WYMAGANIA wiece] niz 0,02 0,2 lizuje sie
# , 2=
3.1. Wymagania ogdlne. Kwasny weglan potasowy k) memanog+(3102 Vs 0,005 0,006 0,01
powinien mieé postaé bezbarwnych, przezroczystych 1) Glim (Al 33_ 0,0008 | 0,0008 0,002
krysztatéw lub bialego krystalicznego proszku, m) Arsenu (As”") 0, 0001 0,0002 0,0004
. . n) Weglamu potasowego
tatwo rozpuszczaé sig w wodzie, Dbardzo trudno w ) (§§C°3) * ¢ Wg Pe 542414
alkoholu etylowym.

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrekiora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 14 maja 1976 r. joko norma obowigzujaca w zakresie produkciji od dnia 1 stycznia 1977 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 19/1976 poz. 68)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1976, Welyw do WN 29.7.76. Oddono do skladv 23.8.76. Druk uvkonczono w listopadzie 76. Cena zt 3,60
Obj. 1,00 a.w. Naklod 3000+ 55 egz. Zom. 2314/76
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Kwasny weglan potasowy nalezy pakowad, przecho-
wywaC i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodza]j opakowania - sZoiki ze szkia oranzowego
zamykane nakretkami z tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: gatunek ch.cz. i cz.d.a. -
50, 100, 250, 500 g,

gatunek cz. - 250, 500, 750 g, 1 i 2 kge.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sig¢ inny rodza]j
i wielkos$c opakowania, jezeli przeprowadzone pré-
by wykaza, 2e zabezpiecza ono produkt w sposdb
nie gorszy niz ww. opakowania 1 ma wymiary zgodne

z zagadami systemu wymiarowego opakowail.

5. BADANIA

2+1. kodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci podstawowego sk¥adnika
{3.2 a),

b) oznaczanie zawartodéci substancji nierozpusz-
20 (3.2 b),
¢) oznaczanie zawartosci azotu ogdlnego (3.2¢),

czalnej w H

d) oznaczanie zawartosci siarczandw (3.24),
e) oznaczanie zawartosci fosforandw (3.2e),
f) oznaczanie zawartosci chlorkdw (3.2f),
g) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2g),
h) oznaczanie zawartosci magnezu i wapnia (3.2h)
i) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (Pb2+)
{3e21),
j) oznaczanie zawartosei sodu (3.2]3),
%) oznaczanie zawartosci krzemiandw (3.2k),
1) oznaczenie glinu (3.21),
m) oznaczanie arsenu (3.2m),
n, oznaczanie weglanu potasowego (3.2n).

D Pobieranie prébek, Prébki odczynnika
ized.a. nalezy pobleraé¢ zgodnie 2z wytycznymi
"N=T0/C~-80047. Przy pobieraniu prdbek odczynnika

v gatunku czysty, nalezy stosowac wytyczne PN-623/
C=04500, przyjmujac:

a) wielkos¢ partii - 500 kg,

b) wielkos¢ prdébki pierwotnej - 100 g,

c) liczba probek jednostkowych wg tabl. 2,

lahlica 2

liczba opakowan jednostkowych w
partii, sztuk

Liczba prdébek jedno=-
stkowych sztuk

Ao 15 5
6 -« 25 7
26 + €3 8
64 + 160 9
101 < ponad 10
d) wielkos¢ prébki ogélnej réwna iloczynowi
wielkosci prdébki pierwotnej i liczby prdbek jed-
nogtkowych,
e) wielkosc sredniej prdbki laboratoryjnej -
220 g.
5.3. Opis badan
2+J.1. Oznaczanie zawartosci kwasnego weglanu

potasowego (KHCOjl

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Kwas solny cze.d.a. 1 N roztwdr.

¢) Oranz metylowy - 0,04-procentowy roztwdr.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 2,0000 g badane-

W naczynku wagowym
3

go weglanu potasowego odwazyc
i rozpusci¢ w kolbie stozkowej w 50 cm” wocdy de-
stylowanej, dodac¢ trzy krople roztworu oranzu me=-
tylowego i miareczkowac roztworem 1 N kwasu sol=-
nego do wyraznej, pierwsze)] zmiany
(zabarwienia na kolor cebulowy).
Zawartosé kwasnego weglanu potasowego w procen-

tach (X,) obliczy¢ wg wzoru

zabarwienia

x = V:0,10011- 100 _ V10,011
. m - m
w ktorym:
Vv - iloéc cm3 scisle 1 N roztworu kwasu
3

golnego zuzyta do miareczkowania,cm”,

m - odwazka badanego kwasnego weglanu po-
tasowego g,

0,10011 - ilosé kwasnego weglanu potascowego od-

powiadajgca 1 cm> $cidle 1 N roztworu

o

, kwasu solnego, g. -

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nierocz-

puszczalnych w wodzie. 30,00 g badanego
wegglanu potasowego rozpuscic¢ w 300 cm3

kwasnego
wody 1 wy-

konac oznaczanie wg PN-54/C-04517.
Zawartosc¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

a-100
‘Xz" 30

w ktdrym a - masa wysuszonej pozosteXosci, g.

5e¢3+.3. Oznaczanie zawartosci azotu ogdlnego (N)

De3.3.1. Odczynniki, roztwory
PN-68/C"04527 p- 2-4-1 i 2-4.2-

i aparatura - wg

D¢3.3.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego

kwasnego weglanu potasowego rozpuscic w 50 cm>
wody i wykonal oznaczanie wg PN-68/C-04527
Pe 2¢4.3.

Badany kwasny weglan potasowy odpowiada wymaga-
261te zabarwienie

intensywnie jsze od

niom normy, jezeli powstale
roztworu badanego, nie bedzie
zabarwienia roztworu pordwnawczego, przygotowane-
go rownoczesnie i zawierajgcego te same ilosdeci
odczynnikdw oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg N,

dla odczynnika &éz.d.a. - 0,02 mg N,

dla odczynnika c¢z. - 0,03 mg N.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci siarczandw (SQEZJ

5¢3.4.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/

C-04519 Pe 2030
5¢3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g Dbadanego




RI-76/6191-147 3

kwasnego wegglanu potasowego dla odczynnika ch.cz.

'l cz.des., 2,00 g dla odczynnika cz. rozpuscié w
el

15 cm” wody, zobojetnié roztworem kwasu 3so0lnego.

Uzupeinic objetosé roztworu do 25 ecm”y, dodad

G, 25 cm3 kwasu solnego oraz 3 cm3 chlorku barowe-
0.
Badany kwadny weglen potesowy cdpowiada wymaga-

niom normy, Jjezeli zmetnienie powstax*e w badanym
roziworze po upiywie 2 godz nie bedzie wigksze od
zmetnienia roztworu pordwnawczego, przygotowanego
rownoczesnie i zawierajgcego te seme ilosci od-
czynnikdw oraz:

la odczynnika ch.cz. - 0,1 mg SOE—,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg sog‘.

dla odczynnika c¢z. - 0,1 mg 805'.

5¢3.5. Oznaczanie zawartosci fosforandw {Pog:l

543.5.1. Odczynniki i roztwory

&) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Odezynnik do oznaczenia fosforandéw przygoto-
wany wg PN-68/C-06500.

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony PO

przy -
g8t0=

Fu
g L
gotowany wg PN-68/C=06500 i rozciericzony w
sunku 10+990. 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzor-
cowegq zawiera 0,01 mg. ’

53.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego

kwadnego weglanu potasowego rozpuscic w 10 cm” wo-

dy. Roztwdr zobojetnié kwasem azotowym 1 przez

gotowanie odpedzid C0,, po ozigbieniu uzupe*nic
roztwér do objetodei 20 cm>, dodad 5 em’

odezynnika do oznaczenia fosforandw i

roztworu
pozostawid
na 10 min.

Badany kwasny weglan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstaXe zdkte 2zmetnienie W

badanym roztworze nie bedzie wigksze od zdttego
zmgtnienia roztworu pordwnawczego, przygotowanego
réwnoczesnie i zawierajgcego te same ilosci od-
czynnikdw oraz:

dla odczynnika ch.cz. = 0,03 mg P03',

dla odczynnika cz.d.a. - 0,03 mg Poz“,
dla odézynnika cz. = 0,04 mg OP; .

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl7)

5.3.6.1., Odczynniki 4
0“04518 pa 203-

roztwory - wg PN-68/

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
15 cm3
roztworu kwasu azotowego i go-

kwasnego weglanu potasowego rozpuscic w
wody, dodad 4 em
towa¢ do odpedzenia CO,. Dale] wx#onaé oznaczenie
wg PN-68/C-04518 p. 2.4.4 sposobem A.

Badany kwasgny weglan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstaXa opalizacja roziworu
badanego nie begdzie intensywniejsza od opalizacji
roztworu pordwnawczego, przygotowanego rdéwnoczes-—
nie i zawierajgcego te same ilosci odczynnika o-

Iraa:

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg Cl°,
dla cdczynnika cz.d.a. - 0,02 mg Cl™,
dla odczynnika c¢z. - 0,05 mg Cl .

T

. ' b St
5.3.7« Ozrnaczenie zawartosci zelaza (E‘e3 )

5e3.7-1. Odczynniki i roztwory -~ wg PN-68/
C=-04521 p. 2.4.2, kwas solny cz.d.a. 1,12.

5:3.7.2. Przycotowanie krzywej wzorcowej - wg
PN-68/C=04521 ps 2.4.3.

5e¢3.7+3s Aparatura
a) Fotokolorvmetr.
b) Filtr purpurewoczerwony o dxugosci fali 540 mm.
c¢) Kuwety o gruboseci warstwy pochianiajacej 1 cme

5¢3eT«4, Wykonanie oznaczania., 2,00 g Tbadanego
3 a
20 cm”

i utrzymy-

rozpusdcic w

7}

kwasnego weglanu potasowngo
wody, zobojetnié kwasem solnym (6 cm
waé w stanie wrzenia przez 5 min w celu odpedre-
nia CO,. Nastgpnie ochXodzié¢ roztwér i dalej wy-
konaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04521 p. 2.4.4.

Zawartosc zelaza (X%) obliczyé w procentach wg

wzoru
@-100 _ Q@
7 m,+1000  m, *10
w ktdrym:
@ - zawartosé zelaza odcazytarna z krzywe] wzor-

cowel, mg,
m, - odwazka badanego produktu, (&).

5.3.8« Ozneczanie zawartcdci i magnezu

et
Mg )
563+8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. roztwér&10-procentowy.
: roztwér 0,01 M

wapnia

b) Wersenian dwusodowy cZ.d.a.
przygotowany wg Pli-68/C=04950.

¢) Roztwdér buforowy o pH 9,5 = 10,0 przygotowa-
ny wg PN=-68/C-04950.

d) Czern eriochromowa T,
przygotowana wg PN=68/C-04950.

e) Papierki lakmuscwe.

mieszanina wakeiZnika

f) Roztwér wzorcowy zawisrajgcy jony Mga+ przy-
gotowany wg PN-68/C-065C0 i rozcierdeczony w
sunku 10+990. 1 cm3
cowego zawiera 0,01 mg Mg2+.

gto=-
rozcienczonego roztworu wzor-

«8.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
kwadnego weglanu potasowego dla odczynnika ch.cz.
i 2,00 g dla odczynnika cz.d.a8. i cz. rozpuscié w
kwasu

3),

gotowad w

90 cm’ wody, roztwdr zobojetnié roztworem
solnego wobec papierka lakmusowego (okoZo 10 cm
roztwdér ogrzaé do wrzenia, ostroznie
ciggu 5 min i ozigbié. Nastgpnie do roztworu do-
daé, ciagle mieszajac 1 cm3 roztworu zawierajgce-
go 0,1 mg Mg2+, 5 cm3 roztworu buforowego 0,1 N
mieszaniny wskaZnike czerni eriochromowsj Ti mia=-
reczkowac z mikrobiurety roztworem wersenienu dwmr
sodowego do przejscia z fioletowego zabarwi!onia
roztworu w niebieskie. Rdéwnoczednie
reczkowal roztwdr kontrolny, zawierajacy w te} sa-
méj objetosdei 1 cm’ roztworu zawierajacego 0,1 mg
Mg2+
niny wskaZnika.

Zawartosé sumy magnezu i wapnia (w przelicre-

niu na Mgz+) (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

nelezy zmia-

, te same ilosci roztworu buforowego i miezza-
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X,

=(t;-v;)o,000243-100-_(15—L;)-o,0243

m m

w ktdrym:

S
]

objetosc sécisle 0,01 M roztworu wer-
senianu dwusodowego zuzytego do zmia-
reczkowania badanego roztworu, cm3,

V, - objetoséc scisle 0,01 M roztworu wer-
genianu dwusodowego zuzytego do zmia=-

reczkowania roztworu,

cm3, '

iloé¢ magnezu odpowiadajgca
scisle 0,01 M wersenianu dwusodowego,
Ey

m - odwazka kwasnego weglanu potasowego,

-

kontrolnego

0, 000243 1 cm’

5«3.9. Oznaczanie zawartoéci metall ciezkich

(Pb2+}
5.3.9.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny - cz.d.a. 1,12,

b) Kwas octowy cz.d.a. 10-procentowy roztwdr.
¢) Winian sodowo-potasowy cz.d.a. 20-procentowy
roztwdr.

d) Tioacetamid cz.d.a. 2-procentowy roztwor.
2+

e) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Pb przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieliczony w sto-
sunku 10+990. 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzor-

cowego zawiera 0,01 nmg Pb2+.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
3

kwacnego weglanu potasowego rozpuscié¢ w 10 cm
wody, zobojetnié¢ roztworem kwasu solnego i ogrze-
wa: do wrzenia w celu odpedzenia CO,. Po ochio-
kwasu octowego,
winianu sodowo-potasowego, 5 cm3
tioacetamidu. Objetosé

roztworu uzupeini¢ wodg do 20 cm3.

dzeniu do roztworu dodaé 1 om”

3

1 cm wodoro-

tlenku sodowego oraz 1 cm3

Badany kwasny weglan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstaie po 10 min zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu pordwnawczego, przygotowane-
go rdéwnoczesnie i zawierajgcego te same ilosci
odczynnikdw oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg Pb2+,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Pb2+,

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Pb2+.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci sodu (Na't)

wg PN-68/

5¢3.10.1. Odczynniki i roztwory -
C-04953.

503.10.2. Przygotowanie krzywej wzorcowg%: Do
siedmiu pomiarowych kolb pojemnosci 100 cm” wpro-
(roztworu chlorku
sodowego zawierajgcego 0,1 mg Na/1 cma):
(bez

wadzic¢ nastepujgce iloseci sodu

- pordwnawczy roztwér wzorcowy I wprowa-
dzenia sodu),

- roztwér wzorcowy I1I, zawierajgcy O,1 mg Na,
co odpowiada 0,01% Na w preparacie,

- roztwér wzorcowy III, zawierajgcy 0,15 mg Na,
co odpowiada 0,015% Na w preparacie

- roztwér wzorcowy IV, zawierajgcy 0,2 mg Na,
co odpowiada 0,02% Na w preparacie,

- roztwér wzorcowy V, zawierajgqey 0,5 mg Na, co
odpowiada 0,05% Na w preparacie,

- roztwér wzorcowy VI, zawierajgcy
co odpowiada 0,1% Na w preparacie,

- roztwér wzorcowy VII, zawierajgcy 2,0 mg Na,
co odpowiada 0,2% Na w preparacie,
a nastepnie rozcienczy¢ wodg do kreski

1,0 mg Na,

i doktad=-
nie wymieszacd.
Krzywg roztworu wykonaé¢ zgodnie z PN-68/C-04953.

5¢3.10.3, Wykonanie oznaczania. 1,00 g kwasnego
weglanu potasowego rozpuscié w 100 cm3 wody 1 do=-
k¥adnie wymieszac. Dalej wykonacd
PN-68/C-04953 p. 2.6, postugujgc sie krzywg wzor-
cowg przygotowang wg 5.3.10.2.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci krzemiandw (81037

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda redestylowana.

b) Kwas solny cz.d.a. 1,19 i 1,12,

c¢c) Kwas siarkowy cz.d.a. 1,84 1 N rozcienczony
w stosunku 1 + 4.

d) Molibdenian amonu cz.d.a. 10=-procentowy roz-
twér.

e) Chlorek cynawy cz.d.a. 50=-procentowy roztwdr
w kwasie solnym cz.d.a.

f) Alkohol izoamylowy cz.d.a. oczyszczony przez

oznaczanie wg

kilkakrotne przemywanle w rozdzlelaczu kwasem
giarkowym 1 N.
g) Dwutlenek krzemu cz.d.a. wyprazony w ciggu

3 godz w temperaturze 900°¢C i ostudzony w eksyka-
torze.

h) Roztwdér wzorcowy zawierajgcy dwutlenek krze-
mu przygotowany w nastepujgcy sposdb: 1,0000 g wy-
prazonego dwutlenku krzemu odwazy¢ i stopic wtyg-
lu platynowym z 2 g weglanu sodowego cz.d.a. Stop
rozpusci¢ w wodzie redestylowanej przenies$é ilosd-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, do=-
peinié wodg do kreski i dokXadnie wymieszacé. Na=-
stepnie pobraé pipetg 10 cm3 roztworu, przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i uzupei-
nié¢ wodg do kreski. 1 cm3 tak przygotowanego roz-
cienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,1 mg
§10,. Roztwdér przechowywac w butelce z polietyle-
nu.

i) Fenoloftaleina roztwdér 1-procenotwy.

5¢3.11.2. Aparatura

a) Fotokolorymetr.

b) Filtr purpurowoczerwony o dzugosci fali 750 nm.
¢) Kuwety o grubosci warstwy pochtaniajgcej 1cm
d) Pehametr.

5.3.11.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. w
6 Troztwordw

zlewkach z polietylenu przygotowacd

roboczych, zawierajgcyeh 0,00; 0,05; 0,1; 0,153
0,253 0,3 mg Si0,, uzupeinié objetosé roztwordw
wodg do 10 cm3, dodaé¢ do kazdej zlewki po 1 cm?

roztworu molibdenianu amonowego, kwasu siarkowego
1 N do uzyskania pH 1,4 0,1 (sprawdzié pehame-
trem), pozostawié na 5 min.
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Nastepnie kazdy 2z roztwordéw przeniesé iloscio-
wo do rozdzielacza, dodaé 10 cm3 kwasu siarkowego
(1+4) 1 dwukrotnie ekstrahowaé krzem porcjami po
10 cm3 alkoholu izoamylowego. Potgczone ekstrakty
alkoholowe przemy¢ 10 cm3 1 N kwasu siarkowego i
po wyklarowaniu 1 rozdgzieleniu si¢ warstw wycigg
alkoholowy przelaé¢ do kolby pomiarowe] pojemnosci
100 cm3, uzupeznié alkoholem izoamylowym do ob=-
jetosci okoxo 90 cm3, dodaé¢ 0,1 cm3 roztworu
chlorku cynawego i 1 cm3 kwasu siarkowego (1,84),
uzupeinié objetosé roztworu w kolbie alkoholem do
kreski i wymieszad.

Zmierzy¢ absorbancje niebieskiego roztworu po
uptywie 10 min, stosujgc kuwety o grubosci 1 cm,
filtr purpurowoczerwony. Zero fotokolorymetru na-
stawié na roztwdédr zerowy, do ktérego nie dodano
roztworu wzorcowego krzemu. Dla kazdego stezenia
roztworu wzorcowego wykonaé trzy pomiary. Ze sred-
nich wartosci uzyskanych . z pomiaréw sporzgdzid
wykres wzorcowy absorbancji, w zaleznosci od ste-
zenia krzemu w mg na cm3.

5.3.11.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego

kwasnego weglanu potasowego rozpuscié w 50 cm
wody i zobojetnié roztwdr kwasem solnym 1,12 wo-
bec papierka lakmusowego, nastepnie dodaé 0,1 cm’
wodorotlenku sodowego, przeniesc¢ do zlewki polie-
tylenowej pojemnosci 50 cm3, dodaé 1 cm’ molibde-
nianu amonowego, ustalié pH roztworu do 1,4 10,1
kwasem siarkoﬁym 1 N i pozostawié¢ na 5 min. Roz-
twér przenies¢ do rozdzielacza i wykonaé oznacza-
nie zawartosci kwasu krzemowego w sposdéb iden-
tyczny, jak przy przygotowywaniu krzywej wzorco-
wej.

Otrzymane ekstrakty alkoholowe przeniesc¢ do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm3, dodad¢ 0,1 cm’
chlorku cynawego i 1 cm3 kwasu siarkowego (1,84)
wymieszaé¢ i1 uzupeinié objetosé alkoholem izoamy-
lowym do kreski i ponownie wymieszac.

Zmierzy¢ absorbancje niebieskiego roztworu po
upzywie 10 min, stosujgc kuwety o grubodeci 1 cm
przy dzugosci fali 750 mm, nastawiajgc zero kolo-
rymetru na réwnoczesdnie przygotowany roztwdér Sle-
‘py 1 odeczytad stezenie Si0, w badane prdbce w
mg/cmB. Procentowg zawartosdé 510, (X) w badanym
kwadnym wgglanie potasowym obliczyé wg wzoru

_Q-100-100 _10-Q
T m.+1000 T m

w ktérym:
Q - stezenie SiO, odczytane z wzorcowej, mg/cm%
m - odwazka badanego kwasnego weglanu potasowe-
g0, B.
W wypadku wizualnego
wzorcowego dodad:
- dla odczynnika ch.cz. - 0,1 mg 5102,
- dla odczynnika cz.d.a. - 0,12 mg Si0,,

oznaczania do roztworu

- dla odczynnika cz. - 0,2 mg 8102.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci glinu (A13+)

2:3.12.1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny 1,12. '

b) Aluminon cz.d.a. roztwér 0,1-procentowy.

c¢) Amoniak cz.d.a. roztwér S-procentowy.

d) Tioglikolan amonowy cz.d.a. roztwér S-pro-
centowy.

e) Kwas octowy cz.d.a. roztwdér 30-procentowy.

f) Octan sodowy cz.d.a.

g) Roztwdér wzorcowy zawierajgey jony A1t przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony wodg w
atosunku 10:1000. 1 cm3 rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg A13+.

5.3.12.2, Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego

kwadnego weglanu potasowego rozpugcié w 10 0m3
wody, zobojetnié roztwdr (4 cm3) kwasu  solnego,
dodaé 3 cm> roztworu amoniaku i 2,5 cm” roztworu
kwasu octowego. Nastgpnie do dodad
0,5 cm3 roztworu tioglikolanu amonowego 1,00 g
octanu sodowego i wymieszad.

Po wymieszaniu do roztworu dodaé¢ 0,5 cm> roz-
tworu aluminonu. _

Badany kwasny weglan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, Jjezeli powstate w ciggu 5 min czerwo-
ne zabarwienie badanego roztworu nie bedzie in-
tensywniejsze niz zabarwienie roztworu pordwnaw-
czego, przygotowanego w nastepujgacy sposdb: 2,00 g
badanego kwasnego weglanu potasowego rozpuscié w
20 cm3 wody, dodaé 6 cm’® roztworu amoniaku i po-
zostawié w spokoju w temperaturze 40°C na 10 min,
po czym roztwdr przesgczydé przez
Do 13 cm’ (1,00 g) przesgczu nie
glinu dodaé:

- dla odeczynnika ch.cz. = 0,008 mg A13+,

roztworu

twardy sgczek.

zawlierajgcego

- dla odczynnika cz.d.a. = 0,008 mg A13+,

- dla odczynnika cz. - 0,02 mg Al3+
oraz 2,5 cm’ roztworu kwasu octowego, 1,00 g octa-
nu sodowego, 0,5 cm3 roztworu tioglikoianu amono-
wego 1 0,5 cm3 roztworu aluminonu.

5¢3.13. Oznaczanie zawartosci arsenu (As

5e3.13.1. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdér wzorcowy zawierajgcy jony As”' przy-
gotowany wg PN-68/C-06500. 1 dm’ tak przygotowa-
nego roztworu zawiera 0,1 mg A33+.

b) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony robo-
c¢zys+ Do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3 odmie~-
rzyé 25 cm3 roztworu wzorcowego podstawowego wg
poz. &) dopeinié wodg destylowang do kreski i do=-
ktadnie wymieszad, 1 cm3 tak przygotowanego roz-
tworu zawiera 00,0025 mg As.

c) Chlorek cynawy SnCl, e« 2H50 roztwor

40-procentowy w roztworze kwasu solnego (3:1).
d) Cynk metaliczny do oznaczania arsenu cz.d.a.

e) Jodek potasowy cz.d.a. roztwér 15-procento-
WY o

f) Dwuetylodwutiokarbaminian srebra (02}15)2
NCSSAg cz.d.a. (Ag DDTK), roztwér O,5-procentowy.
Rozpudcié w 1,00 g AgDDTK w 200 om° pirydyny
cz.d.a8. Przechowywac¢ w butelce z ciemnego szka.

3+)

3+

A33+

CZ.0ds8¢
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Roztwdér jest trwaly okoto 2 tygodnie,

g) Kwas siarkowy cz.d.a. roztwér okoto 15 N
(90 cm3 wody + 100 cm3 kwasu siarkowego).

h) Wata nasyccna octanem oZowiawym przygotowana
wg PN-68/C-06500.

5.3.13.2. Przygotowanie skali wzorcdéw i gggxweg

wzorcowej. Do kolb stozkowych pojemnosci 100 cm

odmierzyé kolejno: 0,1; 2; 43 65 8 cm®>  roztworu
wzorcowego roboczego Wg p. 5.3.13.1. b) co odpo~-
wiada 0,000; 0,0025; 0,005; 0,01; Q,0N5; 0,02 mg As.

Nastepnie dodaé 10 cm’ stezonego kwasu solnego
lub 10 cm? Hy80, (15 N) i uzupeinié kolejno wodg
destylowang do objetoseci 40 cm3. Dodaé 2 cm3 roz-
tworu jodku potasowego, 2 cm’ chlorku
cynawego i odstawié na 15 min.

W nasadce zestawu umiescié¢ wate nasycong octa-
nem otowiawym, a w absorberze zestawu 5 em’ roz-
tworu Ag DDTK. Po 15 min do kolby stozkowe]j z roz-
tworem wrzucié 5 g cynku metalicznego i szybko
potgczy¢ z nasadkg i absorberem zestawu. Czas
trwania reakcji - 45 min. Po zakoriczeniu reakcji
przeniesé roztwér Ag DDTK do kuwety i zmierzyd
absorbancje przy diugosci fali 540 mm.

Z otrzymanych wynikdw wykres$lié krzywg wzorcowg
odktadajgc na 08i rzednych wartosci absorbancji,
a na osi odcietych zawartosci arsenu w miligra-
mach.

Jako odnosnik stosowaé roztwér pirydynowy Ag
DDTK. Krzywg wzorcowg nalezy wykreslié raz na trzy
miesigce lub przy kazdorazowe] zmianie odczynni-
kdw.

9+3+13.3. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego

kwasnego weglanu potasowego rozpuscié w 25 cm3
wody, dodaé¢ 10 cm3 kwasu solnego (1,19) i uzupei-
nié¢ wodg do objetosel 40 cm3, dodaé 2 cm> jodku
potasowego, 2 cm” chlorku cynawego i dalej poste-
powaé, jak przy sporzgdzeniu krzywej wzorcowej.

N

roztworu

Zawartos¢ arsenu w mg W prébce analitycznej od~-
czytaé z krzywej wzorcowej. Oddzielnie nalezy wy-
kona¢ $lepg prébe z wszyetkimi odezynnikami uzy-
wanymi w przygotowaniu prébki analitycznej do o-
znaczenia arsenu.

Zawartosc arsenu (X) obliczyé w procentach wg
wzoru
Q@100 Q
X = =
m-+1000 m .10

w ktdrym:
Q - zawartosc¢ arsenu odczytana z

cowej, mg
m - odwazka badanego produktu, g.

5.3¢14. Oznaczanie zawartosci wgglanu potasowe-
go (K,C05)

5¢3+.14.1. Odczynpiki i roztwory

a) Czerwien fenolowa wskafnik 0,04=-procentowy
roztwér wodny z dodatkiem 1,13 cm3 0,1 N roztworu
wodorotlenku godowego.

b) Biegkit tymolowy wskazZnik 0,04-procentowy roz-
twér wodny 2z dodatkiem 0,86 cm3 0,1 N roztworu
wodorotlenku sodowego.

krzywej wzor-

5¢3.14.2. Wykonanie oznaczania. 6,00 g badanego
kwaénego weglanu potasowego rozpudcid w 50 cm’
wody w temperaturze okoXo 10 = 15°C. Do dwéch pro-
béwek odpipetowaé po 20 cm3 sporzgdzanego roztwo=
ru. Do jednej probdwki dodaé cztery krople roz-
tworu czerwieni fenolowe]j do drugiej 4 krople roz=-
tworu bXegkitu tymolowego 1 obserwowaé powstaze
zabarwienie.

Badany kwasny wegglan potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli w roztworze badanym z czerwie-
nigq fenolowsg wystgpi czerwone zabarwienie, a w’
roztworze 2z bigkitem tymolowym nie wystgpi bie-
kitne zabarwienie lecz co najmniej zielonkawo2di-
te.

KONTIEC

ZNFORMACJE DODATKOWE

Polskie Odczynnikd

L. Instyiucia opracowuiacs noxme PPH

Chemiczne, Gliwice.

2oIstotne zmiany ¥ svosugiy do ZN-6O/MPChAN-918

a) znowelizowane metody badari zawartosci: ielaza, wapnia
i magnezu metali ciezkich, krzemiandw i arsem,

b) wprowadzono oznaczania zawartosci sodu i azotu ogdinego,

¢) wprowadzono gatunek chemicznie czysty - ch.cz.

3o Dot¥chezasowe normy, Dotychczas obowiazujaca ZN-6C/-

MPCh/N-913 zostaje uniewazniona z dniem 1 stycznia 1977 r.

MN=54/C-04517 Chemiczne badaniaﬂ i préby. Oznaczanie sub-
stancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicz~
nych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie maXych zawar-
tosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodq turbidyme-
tryczng

MN-68/C=04519 Analiza chemiczna, Oznaczanie maXych zewar-
tosci siarczandw w bezbarwnych roztworach metods turbidy-

metryczna

PN-68/C~04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie maXych sgawar-
todci zelaza

PN-68/C=04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogdlnego
metodg destylacyjng

PN-68/C=04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartosci substancji podstawowe]

PN-68/C=04953 Analiza chemiczna. Pomieniowo-fotometryczna
metods oznaczania matych zawartosci sodu, potasu, wapnia
i strontu

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

PN=-70/C-80001
port

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébeki przy-
gotowanie srednie] prébki laboratoryjnej

Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i trans-

Sa.Zalecenia miedzynarodowe, Norma jest wdrozeniem Zalece-
nia Normalizacyjnego RWPG,



