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NORMA BRANŻOWA 
~ BN-76 

WYROBY 6191-147 
PRZEMYSŁU Odczynniki 

CHEMICZNEGO 
Kwaśny węglan potasowy 

Grupa katalogowa X 51 

1. WSTEP 3.2. Wymagania chemiczne 

Przedmiotem normy jest kwaśny węglan potasowy 
stosowany jako odczynnik chemiczny. 

Kwaśny węglan potasowy ma: 
a) wzór chemiczny - KHC03, 
b) masę cząsteczkową - 101,11 (1953 r.). 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości głów

nych składników i zanieczyszczeń ustalono trzy 
gatunki kwaśnego węglanu potasowego oznaczane: 

ch.cz. - chemicznie czysty, 
cz.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaczenia kwaśnego węglanu pota
sowego chemicznie czystego: 

KWAŚNY ~GLAN POTASOWY ch.cz. BN-76/6191-147 

3. WYMAGANIA 

a) 

b) 

c) 

d) 

e) 

f) 

g) 

h) 

i) 

j) 

k) 

Wymagania 
ch.cz. 

Kwaśnego węglanu pota-
=~o (KHCO), %, nie 

J roz 99,5 

Substancji nierozpusz-
czalnych w H20, %, nie 
więcej niż 0,003 

Azotu ogólnego (N), %, 
nie więcej niż 0, 001 

, ( 2-) %, Siarczanow S04 ' 
me więcej niż 0, 002 
, 3-

ej" Fosforanó~ ( ~4 ), 
me wl. ęceJ mz 0,0015 

Chlorków (Cl-), %, nie 
więce j niż 0, 001 

Żelaza (Fe 3+), %, nie 
więce j niż 0, 0005 

l&ignezu i wapnia (~2+), 
%, nie wi ęcej niż 0,001 

Metali ci ężkich (Pb2+), 
%, nie więcej niż 0, 0005 

Sodu (Na+), %, nie 
więcej nit 0,02 

, ( 2-) Krzemianow Si02 ' 0, 005 

Ga tunki 

cz.d.a. 

98,5 

0, 01 

0, 002 

0, 002 

0, 0015 

0, 002 

0,0005 

0, 002 

0,0005 

0,2 

0,006 
3.1. Wymagania ogólne. Kwaśny węglan potasowy 

powinien mie ć postać bezbarwnych, przeźroczystych 
kryształów lub bialego krystalicznego proszku, 
łatwo rozpuszczać eię w wodzie, bardzo trudno w 

alkoholu etylowym. 

l) Glinu (A13+) 0, 0008 0, 0008 

m) Arsenu (As3+) 0, 0001 0, 0002 

n) Węglanu potasowego 
(~C03) wg p. 5.2.14 

Zgłoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne 
Ustanowiono przez Dyrektora Przedsiębiorstwa Przemysłowo- Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne 

dnia 14 maja 1976 r, jako norma obowiązująca w zakresie produkcji od dnia 1 stycznia 1977 r, 
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cz. 

98,5 

0, 02 

0, 003 

0, 005 

0, 002 

0, 005 

0, 001 

0, 005 

0, 001 

nie norma.-
lizuJe się 

0, 01 

0,002 

0, 0004 
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

Kwa ś ny węglan potasowy należy pakowa ć , przecho
wywać i transportowa ć zgodnie z PN-70/ C- 80001. 

Rodzaj opakowania - słoiki ze szkła oranżowego 

zamy kane nakrętkami z tworzywa sztucznego. 
Ma s a opakowań netto: gat unek ch. cz. i cz.d.a. -

50 , 100, 25 0, 500 g, 
gatune k cz. - 250, 500 , 750 g, 1 i 2 kg. 
Na życ ze ni e odbiorców dopuszcza s ię inny rodzaj 

i w i e lkoś~ opskowania , jeżel i przeprowadzone pró 
by wy każą , ż e zabezpiecza ono produkt w spos ób 
ni e gorszy niż ww . op akowania i ma wymiary zgodne 
z zas adam i syste mu wy miarowego opakowań . 

5. BADANIA 

~ . 1. Rod zaje badań 
a) oznaczani e zawartości podstawowego składnika 

D . 2 a) , 

bl oznaczacie zawart o ści s ubstancj i ni erozpusz
c zalnej w H20 (3 . 2 b ) , 

c ) oznac zan i e zawarto ści azotu og ólnego (3.2c ) , 
d ) oznaczanie zawartośc i siarczanów (3.2d ), 
e ) oznaczanie 
f ) oznaczan i e 
g ) oznaczan ie 

zawartości 

zawartości 

zawartości 

fosforan ów (3 .2e) , 
chlork ów (J.2f ) , 
żelaza (J.2g ) , 

h l oznaczanie 
i) oznaczanie 

zawartości 

zawart ośc i 

magne zu i wapnia (J.2h ), 
metali c iężkich (Pb2+ ) 

(j . 2i) , 

j) oznaczalll e zawart ośoi sod u (3.2j ) , 
~ ) oznaczan i e zawart ości krze mian ów (3.2k), 
l) oznaczan i e g l i nu (3 . 21 ) , 
m) oznaczanie arsenu (3 . 2m ) , 
n j oznaczan i e w ęglanu potasowego (3.2n ) . 

5. 2. Pobieranie pr6bek. Pr6bki odczynnika 
~ z . d . a . należy pobiera ć zgodnie z wytyczny mi 
,'N-70/C-80047 . Przy pobieraniu próbek odc zynnika 
v gat unku czys ty. nale ży s tos owa ć wytyczne PN - 68/ 
C- 04 500 , przyjmując: 

a) wiel ko ś ć part i i - 500 kg , 
b ) w i el koś ć próbki pi erwotnej - 100 g , 
c l liczba próbek j ednostkowych wg tabl. 2 , 

Tablica 2 

Liczba opakowań jedno s tkowych w Liczba próbek jedno-
partjj , s ztuk !l tkowych szt uk 

d n 15 5 
16 - ~5 7 
26 h ' v _' e 
6~ ~ 100 9 

V )1 7 pa n 9.d 10 

d) w i elkoś ć próbki og61nf'j r6wna iloczynowi 
w ielk o śc i pr ób ki p j erwotne j i liczby próbek jed
nos tkowych, 

e l w i elkoś ć średni ej próbki laboratoryjnej 
220 g . 

5 . 3. Opis ba d ań 

5 . 3 . 1. Oznaczanie zawartości kwaśnego węglanu 

potas owego (KRCO)l 

2.3.1.1. Odczynniki i ro~twory 

a) Woda destylowana nie zawierająca węglanów, 

przygotowana wg PN-68jC -06500 . 
b) Kwas solny cz.d.a . 1 N roztwór. 
c) Oranż metylowy - 0,04-procentowy roztwór. 

5.3.1.2. Wykonanie oznaczenia. 2,0000 g badane-
go węglanu potasowego odważy ć w naczynku wagowym 

i rozpu ści ć w kolbie stożkowej w 50 cm3 wody de
stylowanej, dodać trzy kr ople roztworu oran ż u me 
tylowego i miareczkować r oztwore m 1 N kwasu sol
nego do wyraźnej, pierwszej zmiany zabarwi enia 
(zabarwienia na kolor cebulowy ) . 
Zawartość kwaśnego węglanu potasowego w pro cen

t ach (X
1

) obliczyć wg wzoru 

V. 0 ,1 0011' 100 _ V · 10 , 011 
m m 

w którym: 
V - i lo ś ć c m3 ściśl e 1 N roztworu kwa s u 

solnego zużyta do miareczkowania,c m3, 
m - odważka badanego kwaśnego węglanu po 

tasowego g, 
0, 10011 iloś ć kwaśnego węglanu potasowego od 

powiadaj ąca 1 cm3 ściśle 1 N roztworu 
kwasu solnego, g . 

Oznaczan ie zawarto ści substancj i nieroz-
puszczalnych w wodzie. 30,00 g badanego kwa śnego 

węglanu potasowego rozpuści ć w 300 cm3 wody i wy
konać oznaczanie wg PN-54/ C··04517. 

Zawartość substancji nierozpuszcza lnych w wo
dzie (X

1
) obliczy ć w procentach wg wzoru 

X 
_ a '1 00 

1 - 30 

w którym a - masa wysuszonej p o zos tałośc i , g . 

5.3.3. Oznaczanie zawartości azotu ogólnego (N) 

5.3.).1. Odczynniki, roztwory i aparatura - wg 
PN-68/C-04527 p. 2.4.1 i 2.4.2. 

5 .3.3.2. Wykonanie oznaczania. 1, 00 g badanego 
50 cm3 kwaśnego węglanu potasowego rozpuści ć w 

wody i wykonać oznaczanie wg PN-68/C-045 27 
p . 2.4 .3 . 

Badany kwaśny węglan potasowy odpowiada wy maga
niom normy, jeżeli powstałe żółte zabarwien i e 
roztworu badanego, nie będzie int ensywniejsze od 
zabarwienia roztworu porównawczego, przygotowane-
go r.ównocześnie i zaw ierającego te same 
odczynników oraz: 

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg N, 
dla od czynnika ~z.d.a. - 0,02 mg N, 
dla odczynnika cz. - 0, 03 mg N. 

ilo ści 

5 .3.4. Oznaczan ie zawartości siarczanów (S02:l 

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory 
C-04 519 p. 2.3 . 

wg PN-6 8/ 

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
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kwaśnego węglanu potasowego dla odczynnika ch.cz. 
'i cz.d. a . , 2 , 00 g dla odczynnika cz. ro zpuścić IV 

15 c m3 wody, zoboj ę tnić roztworem kwasu solnego. 
Uzupełnić obję to ść roztworu do 25 cm3, dodać 
0,25 c m3 kwasu solnego oraz 3 cm3 chlorku barowe
go . 

Badany kwaśny węglan potasowy odpowiada wymaga-
n i om normy, j e ż el i zmętnienie powstałe w badanym 
rozt worze po up ływi e 2 godz nie będzie większe od 

zmę t nienia roztwor u porównawczego, przygotowanego 
równoc ześnie i za wa era j &cego te same ilości od
czynników oraz: 

2-dla odczynnika ch. cz . - 0 ,1 mg 304 ' 
2-dla odc zynn i ka cz.d.a. - 0,1 mg 304 ' 

2-dl a odczynnika c z. - 0,1 mg 304 • 

5.3 .5 . Oznaczani e zawartości fosfo~anów (PO~:l 
< 

5.3. 5 . 1. Odczynniki i roztwoEl 
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15). 
b) Odczynnik do oznaczenia fosforan6w przygoto

wany wg PN- 68/C-06500. 
c ) Ro zt w6r wzor cowy zawieraj~cy jony PO~- przy

gotowany wg PN- 68j C-06500 i rozcieńczony w sto
sunku 10+990 . 1 cm3 rozcieńczonego r oztworu wzor
cowegą zawier a 0 , 01 mg. 

503.5. 2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g bad a nego 
kwaśnego węglanu potasowego rozpuści ć VI 10 cm3 wo
dy. Roztwór zo bo j ę t nić kwasem azotowym i przez 

gotowanie od p ęd zić CO2, po oziębieniu uzupełni ć 

r oztw6r do objętośc i 20 c m3 • doda ć 5 c m3 roztworu 
odc zynnika do oznac zenia fosforan ów i p o zostawi ć 

na 10 min. 
Badany kwaśny węglan potasowy odpowiada wymaga

niom normy, j e że li powstałe ż6 łte zmętnienie w 
badanym roztwo r ze ni e będzie więks z e od żółtego 
zmętnienia r oztwor u por6wnawczego, przygotowanego 
r6wnoc ześnie i zawieraj~cego te same ilości od
czynników oraz: 

dla odczy nnika 3-ch.cz. - 0,03 mg P04 ' 
. 3-

dla odc zynnika cz.d.a . - 0,03 mg P04 ' 

dla odczynnika c z. - 0,04 mg opl-. 
5.3. 6. Oznaczanie zawartości chlorkew (Cl- ) 

5.3 .6.1. Odczynni ki i roztwory 

C-0451 8 p. 2 . 3. 

wg PN-68j 

5.;.6.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
, l t ' .' 15 3 kwa snego węg a nu po as owego rozpUSC1 C w cm 

wody , d odać 4 cm3 r oztworu kwasu azot owego i go
towa ć do odp ędzeni a CO2• Dalej wykonać oznaczenie 
wg PN-68jC-04518 p. 2.4.4 sposobem A. 

Badany kwaśny węglan potas o~7 odpowiada wymaga

niom normy , j eżeli powstała opalizacja roztworu 
bada nego nie będz ie i ntensywnie jsza od opalizacji 
roztworu porównawczego, przygotowanego równocześ
nie i zawieraj~cego te same ilości odczynnika 0-

ra z: 

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg Cl-, 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg CI , 
dla odczynnika cz. - 0,05 mg Cl-. 

~).7.1 . Odc ?ynniki 
C-04521 p . 2 . 4 . 2, kwas 

i roztwory wg 
so l ny cz . d.a. 1,12. 

PN- 68j 

5 . 3.7.2. Prz;{ł~otowanie krzywej wzorc owe..i - wg 

PN-68jC-04521 p . 2.4. 3 . 

5.; . 7. ; . Aparatura 
a) Foto kolorymet r . 
b ) Filtr purpv.rowoc zerwony o d ł ugośc i f a l i 540 mm. 
c ) Kuwety o grubo ści wa r s twy pochłan iając ej 1 C ~ 

2!.b1.4. Wykonanie oznac zania . 2 ,00 g badll.l1ego 
':\ 

kwaśnego węglanu pot asowngo r ozp usc lC w 20 cmJ 

WOdy, zoboj ę t ni ć b lasem s olny m (6 c m3 ) i utrzy my 
wać w s t a ni e wrzenia prze z 5 mi n w celu odpęd ze
nia CO2• Następn i e ochłodzić ro zt wór i da lej wy

kona ć oznaczanie wg PN-68jC-04521 p. 2 . 4.4. 
Zawartoś ć żelaza (Xa) obliczyć w procentach wg 

wzoru 

w który m: 

Q., 00 
X~= --_· 

m1 '1000 

Q 

Q - zawarto ść żela za odc zy tana z krzy wej 
Dowe j, mg, 

m - odważka badanego produktu , (g ) . 
1 

wzor-

5.3.6. Oznt..'<l zeni e z!iw§rtcści we.pnia i masnezu 

L~l 
.2.:].. 8',1. Odczynpiki i ro~i!!.ory 

a) Kwas solny cz.d . a. roztw6r
t 

10-procentowy. 
b) Wersenian d,lusodowy cz . d ~ E\. rozt wór 0 , 01 M 

przygotowany wg Pl'I-68jC-04950. 
c) Roztwór buforowy o pH 9 . 5 ~ 10, 0 przygoto~a

ny wg PN-68jC-049 50. 
d) Czerń e:riochromowa T, mieszanina I"Is kaźni.ka 

przygotowana wg PN-68jC-04950. 
e) Papierkj. lakmuso\"le. 

f) Roztw6r wzorcowy zawiera.1 Ilcy jony M,g 2+ przy
gotowany wg PN-68jC-06500 i rozcieńczony ~ s t o
sunku 10+990. 1 cm; rozcieńc zonego ro z tworu wzor
cowego zawiera 0,01 mg Mg2+. 

5.3.8.2. Wykonanie oznac3ania. 5 ~ 00 g b~danego 

kwaśnego węglanu potasowogo dla odczynnika ch.cz. 
i 2,00 g dla odczynnika cz.d . a. i cz. rozpuścić w 
90 cm3 wody, roztw6r zoboj~tnić roztworem kwasu 
solnego wobec papierka lakmusowego (około 10 cm)), 
roztw6r ogrzać do wrzenia, ostrożnie gotować w 
ciągu 5 min i oziębić. Następnie do roztworu do-. 
dać, ciągle mieszaj"c 'I cm) roztworu zawieraj~ce
go 0,1 mg Mg2+. 5 cm) roztworu buforowego 0,1 N 

mieszaniny wskaźnika czerni eriochI'omow~ j T i mia
reczkowa ć z mikrobiurety roztworem warsenienu dwu
sodowego do przej ścia z fioletowego zabar",;1 'Dnia 
roztworu w niebieskie. Równocześnie należy zmia
reczkować roztwór kontrolny, zaw.ierając:y \II tej sa 
mej objętości 1 cm3 roztworu zawierającego 0,1 mg 
Mg2+, te same ilości roztworu buforowego i miesza
niny wskeźnika. 

Zawartość SUII\Y JllagDezu 1 wapnia (w prBelia:.e
niu na Mg2+) (X

4
) obliczyć w procentech wg wzoru 
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w kt óry m: 
V. - objętoś ć ści ś le 0 .01 M roztworu wer

senianu dwus odowego zużytego do ~a
reczkowania badanego roztworu, cm3, 

Va - objęto ś ć ści ś le 0 ,01 M roztworu wer
senianu dwusodowego zużytego do zmia

rec zkowa ni a kontrolnego roztworu, 
3 cm , I 

0, 000243 - od powiadaj ąca ilo ś ć magne zu 
ściśle 0 , 01 M wersenianu dwusodoweg~ 
g, 

m - odważ ka kwa śnego węglanu potasowego, 
g. 

5. 3. 9 . Oznaczanie zawartości metali ciężkich 

(Pb2+ ) 

5 . ) . 9 . 1. Odczynniki i roztwory 
a ) Kwas solny - cz.d.a. 1,12. 
b) Kwas octowy cz.d.a. 10-procentowy roztwór. 
c) Winian sodowo-potasowy cz.d.a. 20-procentowy 

r oztwór . 
d) Tioacetamid cz. d .a. 2-procentowy roztwór. 
e ) Ro ztwór wzorcowy zawierający jony Pb2+ przy

gotowany wg PN- 68/ C- 06500 i rozcieńczony w sto
s unku 10+990 . 1 cm) ro zcieńczonego roztworu wzor
cowego za wiera 0 . 01 mg Pb2+. 

5.). 9.2. Wykonan i e o znaczania. 2, 00 g badanego 
kwa śnego węglanu po t asowego rozpuści ć w 10 cm3 

wo dy , zobo ję tni ć roztworem kwasu solnego i ogrze
wa ć do wr ze nia w celu odp ędzen ia CO2• Po ochło

dz en i u do roztworu - dodać 1 cm) kwasu octowego, 
1 cm) wi nianu sodowo-potasowego, 5 cm) wodoro
t len ku sodowego oraz 1 cm3 tioacetamidu. Objętość 
r oz tworu u zupełn ić wod ą do 20 cm). 

Badany kwaśny węg lan po tas owy odpowi ada wymaga
ni om nor my , j e ż el i p ows tałe po 10 min zabarwienie 
r oztworu badanego nie będzie intensywniejsze od 
zabarwien ia roztworu por ównawczego, przygotowane
go r ównoc z e ś nie i zawi eraj ącego te same ilości 

odczynnik ów oraz: 
dl a od c zynn ika ch . cz . - 0 ,01 mg Pb2+, 

2+ dl a od c zy nni ka cz. d .a. - 0,01 mg Pb , 
2+ dla odc zynnika cz. - 0 , 02 mg Pb • 

5 . ) .1 0 . Oz naczan ie zawartości sodu (Na+) 

5. ) .1 0 .1. Odczynniki i roztwory wg 

C- 04953 . 

PN-68/ 

5 •• 10.2. Prz otowanie krz we wzorcowe. Do 
s iedmiu pomiarowych kolb pojemności 1<j0 cm wpro
wadzić nast ępujące ilo ści sodu (roztworu chlorku 
sodowego zawierającego 0,1 mg Na/1 cm3 ): 

- porównawczy roztwór wzorcowy I (bez wprowa

dzenia aodu), 
- roztwór wzorcowy II, zawierający 0 ,1 mg Na, 

co odpowiada 0, 01% Na w preparacie, 
- roztwór wzorcowy III, zawierający 0.15 mg Na, 

co odpowiada 0 ,015% Na w preparacie 

- roztwór wzorcowy IV, zawierający 

co odpowiada 0;02% Na w preparacie, 
0,2 mg Na, 

- roztwór wzorcowy V, zawieraJ,cy 0,5 mg Na, co 
odpowiada 0 ,05% Na w preparacie, 

- roztwór wzorcowy VI, zawierający 1,0 mg Na, 
co odpowiada 0,1 % Na w preparacie, 

- roztwór wzorcowy VII, zawierający 2,0 mg Na, 
co odpowiada 0,2% Na w preparacie, 
a następnie rozcieńczy ć wodą do kreski i dokład

nie wymieszać . 

Krzywą roztworu wykonać zgodnie z PN-68/C-0495~ 

5.3.10.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g kwaśnego 
węglanu potasowego rozpuścić w 100 cm) wody i do
kładnie wymieszać . Dalej wykonać oznaczanie wg 
PN-68/C-04953 p. 2.6, posługując się krzywą wzor
cową przygotowaną wg 5.).10.2. 

5.3.11. Oznaczanie zawartości krzemianów ( S iO~l 
5.3.11.1. Odczynniki i roztwory 
a) Woda redestylowana. 
b) Kwas solny cz.d.a. 1,19 i 1,12. 
c) Kwas siarkowy cz.d.a. 1,84 1 N rozcieńczony 

w stosunku 1 ~ 4. 
d) Molibdenian amonu cz.d.a. 10-procentowy roz

twór. 
e) Chlorek cynawy cz.d.a. 50-procentowy roztwór 

w kwasie solnym cz.d.a. 
f) Alkohol izoamylowy cz.d.a. oczyszczony przez 

kilkakrotne przemywanie w rozdzielaczu kwasem 
siarkowym 1 N. 

g) Dwutlenek krzemu cz.d.a. wyprażony w ciągu 

) godz w temperaturze 9000 C i ostudzony w eksyka
torze. 

h) Roztwór wzorcowy zawierający dwutlenek krze
mu przygotowany w nast ępujący sposób: 1,0000 g wy
prażonego dwutlenku krzemu odważy ć i stopić w tyg
lu platynowym z 2 g węglanu sodo,wego cz.d.a. s top 
rozpuścić w wodzie redestylowanej przenieść iloś
ciowo do kolb,y pomiarowej pojemno ści 1 dm3, do
pełnić wodą do kreski i dokładnie wymieszać. Na
stępnie pobrać pipetą 10 cm3 roztworu, przenieś ć 
do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3 i uzupeł
nić wodą do kreski. 1 cm3 tak przygotowanego roz
Cieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,1 mg 
Si02• Roztwór przechowywać w butelce z poliet1le
nu. 

i) Fenoloftaleina roztwór 1-procenotwy. 

5.3.11.2. Aparatura 
a) Fotokolorymetr. 
b) Filtr purpurowoczerwony o długości fali 750 nm. 
c) Kuwety o grubości warstwy pochłaniającej 1 cm. 
d) Pehametr. 

5.3.11.3. PrZygotowanie krzYwej wzorcowej. W 
zlewkach z pol i etylenu przygotować 6 roztworów 
roboczych, zawierających 0,00, 0,05, 0,1, 0,15, 
0,25, 0,3 mg Si02, uzupe~nić objętość 

wodą do 10 cm3, dodać do każdej zlewki 
roztworów 
po 1 cm3 

roztworu molibdenianu amonowego, kwasu siarkowego 
1 li do uzyskania pH 1,4 :t0,1 (sprawdzić pehallle
trem), pOBostawić na 5 min. 
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Następnie każdy z roztwor6w przenieść ilościo

wo do. rozdzielacza, dodać 10 cm3 kwasu siarkowego 
(1+4) i dwukrotnie ekstrahować krzem porcjami po 
10 cm3 alkoholu izoa~lowego. Połączone ek~trakty 
alkoholowe prze~ć 10 cm3 1 N kwasu siarkowego i 
po wyklarowaniu i rozdzieleniu się warstw wyciąg 
alkoholowy przelać do kolby pomiarowej pojemności 
100 cm3, uzupełnić alkoholem izoa~lowym do ob
jętościokoło 90 cm3,dodać 0,1 cm3 roztworu 
chlorku cynawego i 1 cm3 kwasu siarkowego (1,84), 
uzupełnić objętość roztworu w kolbie alkoholem do 
kreski i wymieszać. 

Zmierzyć absorbancję niebieskiego 
upływie 10 min, stosując kuwety o 

roztworu 
grubośoi 1 

po 
cm, 

filtr purpurowoczerwony. Zero fotokolorymetru na
stawić na roztwór zerowy, do kt6rego nie dodano 
roztworu wzorcowego krzemu. Dta każdego stężenia 

roztworu wzoroowego wykonać trzy pomiary. Ze śred
nich wartości uzyskanyoh . z pomiarów sporządzić 

wykres wzorcowy absorbanoji, w za1eżnośoi od stę
żenia krzemu w mg na om3• 

5.3.11.4. Wykonanie oznaozania. 2,00 g badanego 
kwaśnego węglanu potasowego rozpuśoić w 50 cm3 

wody i zobojętnić roztw6r kwasem solnym 1,12 wo
beo papierka lakmusowego, następnie dodać 0,1 cm3 

wodorotlenku sodowego, przenieść do zlewki polie
tylenowej pojemnośoi 500m3, dodać 10m3 molibde
nianu amonowego, ustalić pH roztworu do 1,4 iO,1 
kwasem siarkoWym 1 N i pozostawić na 5 min. Roz-
tw6r przenieść do rozdzielacza i 
nie zawartości kwasu krzemowego 
tyozny, jak przy pr~gotowywaniu 
wej. 

wykonać oznacza
w sposób iden
krzywej wzorco-

Otrzymane ekstrakty alkoholowe przenieść do kol
by pomiarowej pojemności 100 cm3, dodać 0,1 cm3 

chlorku cynawego i 10m3 kwasu siarkowego (1,84) 
wymieszać i uzupełnić objętość alkoholem izoa~
lowym do kreski i ponownie wymieszać. 

Zmierzyć absorbancję niebieskiego roztworu po 
upływie 10 min, stosując kuwety o grubośoi 1 om 
przy długości ta1i 750 mm, nastawiająo zero kolo
rymetru na r6wnocześnie przygotowany roztwór śle
~y i odczytać stężenie Si02 w badanej pr6boe w 
mg/cm3• Procentową zawartość Si02 (~ w badanym 
kwaśnym węglanie potasowym obliczyć wg wzoru 

Q ·100' 100 10· Q 
X = m .• 1000 = m 

w którym: 
Q - stężenie Si02 odczytane z 
m - odważka badanego kwaśnego 

go, g. 

wzorcowej, mg/cm~ 
węglanu potasowe-

W wypadku wizualnego oznaozania do roztworu 

wzorcowego dodać: 
- dla odczynnika oh.oz. - 0,1 mg Si02, 

- dla odczynnika cz.d.a. - 0,12 mg Si02, 

- dla odozynnika oz. - 0,2 mg Si02• 

5.3.12. Oznaczanie zawartości glinu (Al3+) 

5.3.12.1. Odcwnniki i roztwo;:v: . , 
a) Kwas solny 1,12. 
b) Aluminon oz.d.a. roztw6r 0,1-procentow,J. 
o) Amoniak oz.d.a. roztwór 5-procentowy. 
d) Tioglikolan amonowy oz.d.a. roztw6r 5-pro-

centowy. 
e) Kwas octowy cz.d.a. roztwór 30-procentow,J. 
f) Octan sodowy cz.d.a. 
g) Roztwór wzorcowy zawierający jOny Al3+ przy

gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony wodą w 
stosunku 10:1000. 1 cm3 rozcieńczonego roztworu 
wzorcowego zawiera 0,01 mg AI3+. 

5.3.12.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
kwaśnego węglanu potasowego rozpuścić w 100m3 

wody, zobojętnić roztwór (4 cm3 ) kwasu solnego, 
dodać 3 cm3 roztworu amoniaku i 2,5 c;3 roztworu 
kwasu octowego. Nast~pnie do roztworu dodać 

0.,5 cm3 roztworu tiogliko1anu amonowego 1,00 g 
' octanu sodowego . i wymieszać. 

Po wymieszaniu do roztworu dodać 
tworu aluminonu. 

O 5 cm3 , roz-

Badany kwaśny węglan potasowy odpowiada wymaga
niom nor~, jeżeli powstałe w ciągu 5 min czerwo
ne zabarwienie badanego roztworu nie będzie in
tensywniejsze niż zabarwienie roztworu porównaw
czego, przygotowanego w następujący sposób: 2,00 g 
badanego kwaśnego węglanu potasowego rozpuścić w 
20 cm3 wody, dodać 6 cm3 roztworu amoniaku i po
zostawić w spokoju w temperaturze 400 C na 10 min, 
po czym roztwór przesączyć przez twardy sączek. 

Do 13 cm3 (1,00 g) przesączu nie zawierającego 
glinu dodać: 

- dla odczynnika ch.cz. - 0,008 mg AI3+, 

- dla odczynnika cz.d.a. - 0,008 mg Al3+, 

- dla odczynnika cz. - 0,02 mg A13+ 
oraz 2,5 cm3 roztworu kwasu octowego, 1,00 g octa
nu sodowego, 0,5 cm3 roztworu tiog1ikolanu amono
wego i 0,5 cm3 roztworu a1um1nonu. 

5.3.13. Oznaczanie zawartości arsenu (As3+) 

5.3.13.1. Odczynniki i roztwo;y 
a) Roztwór wzorcowy zawierający jony As3+ pr'zy

gotowany wg PN-68/C-06500. 1 dm3 tak przygotowa
nego roztworu zawiera 0,1 mg As3+. 

b) Roztwór wzoroowy zawierająoy jony As3+ robo-
. ozy., Do kolby pomiarowej pojemności 1 dm3 odmie
rzyć ~5 cm3 roztworu wzorcowego podstawowego wg 
poz. a) dopełnić wodą destylowaną do kreski i do
kładnie wymieszać. 1 cm3 tak przygotowanego roz
t~oru zawiera 0,0025 mg As. 

c) Chlorek cynawy SnCI2 • 2H20 cz.d.a. roztwór 
40-prccentowy w roztworze kwasu solnego (3:1). 

d) Cynk meta1i~zny do oznaczania arsenu cz.d.a. 
e) Jodek potasowy cz.d.a. roztwór 15-procento

wy. 
f) Dwuety1odwutiokarbaminian srebra (C2H5)2 

NCSSAg cz.d.a. (Ag DDTK), roztwór 0,5-procentowy. 
Rozpuścić w 1,00 g AgDDTK w 200 cm3 pirydyny 
cz.d.a. Przechowywać w butelce z ciemnego szkła. 
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Roztwór jest trwałJ około 2 tygodnie. 
g) Kwas siarkowy cż.d.a. roztwór okeło 15 N 

(90 cm3 wody + 100 cm3 kwasu siarkowego). 
h) Wata ńasyccna ootanem ołowiawym przygotowana 

wg PN-68/C-06500. 

5.3.13.2. PrZlgotowanie skali wzoroów i krzywe~ 

wzorcowej. Do kclb steżkowych pejemneśoi 100 cm 
odmierzyć kclejno: 0,1, 2, 4, 6, 8 cm) roztworu 
wzorcowego roboczego. wg p. 5.3.13.1. b) co odpc
wiada 0,000, 0,0025, 0,005, 0,01, 0,0151 0,02 mg As. 

Następnie dedać 100m3 stężonego kwasu eolne&o 
lub 100m3 H2S04 (15 H) i uzupełnić kolejne wcdą 
destylowaną de objętośoi 400m3• Dodać 2 cm3 roz
tworu jOdku potasewego, 2 om) rcztworu ohlorku 
cynawego. i odstawić na 15 min. 

W nasadce zestawu umieścić watę naeyooną oota
nem ołowiawym, a wabserberze zestawu 50m3 rez
twcru Ag DDTK. Po 15 min do kolby steżkowej z rez
twerem Wrzuoić 5 g cynku metalioznego i szybko 
połąozyćz nasadką i absorberem zestawu. Czas 
trwania reakcji - 45 min. Po. zakończeniu reakcji 
przenieść roztw6r Ag DDTK de kuwety i zmierzyć 

absorbancję przy długeśoi fali 540 mm. 
Z otrzymanych wyników wykreślić krzywą wzorcową 

cdkładając na o.si rzędnych wartości absorbancji, 
a na osi odCiętych zawartości arsenu w miligra
mach. 

Jako ednośnik stosewać roztwór pirydynowy Ag 
DDTK. Krzywą wzorcową należy wykreś!i,ć raz na trzy 
miesiące lub przy każderazowej zmianie cdczynni
ków. 

5.3.13.3. Wykonanie oznaozania. 5,00 g badanego 
kwaśnego węglanu potasowego rozpUŚCić w 25 cm3 

wody, dedać 10 cm3 kwasu solnego (1,19) i uzupeł
nić wodą do objętości 40 cm3, dodać 2 cm3 jodku 
potasowego, 2 cm3 chlorku cynawego i dalej postę
pować, jak przy sporządzeniu krzywej wzorcowej. 

~wartość arsenu w mg w próbce analit,rczne3 o.d
czytać z krzywej wzorcowej. Oddzielnie nales7 ..,_ 
konać ślepą pr6bę z wszystkimi odczynnikami UŻ7-
wanymi w przygotowaniu pr6bki analityczneJ do 0.

znaozenia arsenu. 

Zawartość arsenu (X) obliozyć w procentach wg 
wzoru 

w kt6rym: 

X = Q. 1 00::: Q 
m ·1000 m. 1 ° 

Q - zawartcść arsenu odczytana z krzywej wzor
cowej, mg 

m - odważka badanego preduktu, g. 

5.3.14. Oznaczanie zawartości weglanu petasowe
~ (K2C03) 

5.3.14.1. OdcZlnpiki i roztwory 
a) Czerwień fenolewa wskaźnik 0,04-procentowy 

roztw6r wodny z dedatkiem 1,13 cm3 0,1 N roztworu 
wodorotlenku sedowego. 

b) Błękit tymclowy wskaźnik 0,04-procentowy roz
tw6r wodny z dodatkiem 0,86 cm3 0,1 N roztworu 
wcderotlenku sedowego. 

5.3.14.2. Wykonanie oznaczania. 6,00 g badanego 
kwaśnego węglanu potasowego rozpuścić II' 50 car3 

wody w temperaturze ekełe 10 ~ 150 C. Do dw6oh~ 
bówek odpipetewać po 200m3 sperządzanege reztwo
ru. Do jednej prcbówki dodać oztery kreple rez
tweru ozerwieni fenclewej do. drugiej 4 krople rez
tweru błękitu tymelowego 1 ebserwewać powstałe 

zabarwienie. 
Badany kwaśny węglan potasowy edpewiada wymaga

niom ne~, jeżeli w roztworze badanym z czerwie
nią fenolewą wystąpi ozerwene zabarwienie. a w' 
roztwcrze z błękitem tymelewym nie wystąpi błę

kitne zabarwienie lecz co. najmniej zielenkaweż6ł
te. 

KONIEC 

IliiVRMe9JE D9DtyK0!E 

1. TpAtytyCją 0PrMI,Y1app Mme PPS Polskie Odc~ynn1k:.i. 

Chemiczne, Gliwice. 
2. latot. lmiM! I stgsuPNł do ZI-60(lEChIN-918 

a) ZDon lizowane metody badań zawartości: że laza. wapnia 

i magnezu metali ciężkich, krzemianów i arselUl.. 

b) wprowadzono oznaczania zawartości sodu :!. azotu ogó~ego, 

c) wprowadzono gatunek cnemicznie czysty - ch.oz. 
3. Potyshczeem nomy. DotychCZas obOwi(\zujClca ZN~'" 

MR:h/N-91.3 zostaje unieważniona z dniem 1 st;Ycżnia 1977 r. 
4. Normy związ'p' 

m-54/C-04517 Chemiczne badania i próby. Ożnaczenie sub-

stanej:!. nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemie z-

!\)'Ch 

m-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie oałych zawar

tości chlorków w bezbarwnych roztworach metodą turbidyme

tryczną 

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie lIIIl;yoh zaa:r. 

tości ~iarczanów w bezbarwnych roztworach metodą turbidy

metryc~ną 

PN-68/C-04521 Ąnaliza 'chemiczna. Oznaczanie małych S8R.1'

tości żelaza 

PN-68/C-<>4527 Ąnaliza chemiczna. Oznaczanie azotu ogólDego 

metodą destylacyjną 

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryozne metody 

oznaczania zawartości substancji podstawowej 

PN-68/C-0495J Analiza chemiczna. Płomieniowo-fotometryczna 

metoda oZIl8CZenia ma.łych zawartości sodu, potallU, _pnia 

i strontu 

PN-68/C-06500 Ąnaliza chemiczna. PrzygotawaniB odczynnikÓw, 

roztworów POlllocniczych oraz roztwor6w do kolorymetrii i 

nefelometrii 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przedhowywan1e i trans

port 

PN-70/C-80047 Odczynniki. \łytyczne pobierania Pr6lleki prsy

gotowania ś~dniej pr6bki laboratoryjnej 

S. Zalecen'A mi edzyptrQd2le. No:nna jest wd:roteniem Zalece

nia Normalizacyjnego, RWPG. 


