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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest pirosiarczyn potasowy sto-
sowany jako odczynnik chemiczny.

Pirosiarczyn potasowy, ma:

a) wzor chemiczny: K3S,0s5,

b) mase¢ moﬂ)—wa: 222,33 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznoS$ci od zawartosci gtownego
sktadnika 1 zanieczyszczen, rozrdoznia si¢ dwa gatunki
pirosiarczynu potasowego, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — Czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia pirosiarczynu potasowego
czystego do analizy:

PIROSIARCZYN POTASOWY cz.d.a. BN-88/6191-153

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania egélne. Pirosiarczyn potasowy powi-
nien mie¢ postac biatego krystalicznego proszku, roz-
puszczalnego w wodzie, trudno rozpuszczalnego w al-
koholu.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

. Gatunek
Wymagania

cz.d.a. cZ.

a) Zawartos¢ pirosiarczynu potaso-
wego (K2S:05), % (m/m), nie
mniej niz 96 95

b) Substancji nierozpuszczalnych w

wodzie, % (m/m), nie wigce] niz 0,005 0,01
¢) Chlorkow (ClI), % (m/m), nie

wigce] niz 0,005 0,01
d) Metali cigzkich (j.Pb*"), % (m/m),

nie wig¢cej niz 0,001 0,003
¢) Zelaza (Fe*"), % (m/m), nie wigce]

niz 0,0005 0,001
f) Arsenu (As*"), % (m/m), nie wie-

cej niz 0,00005 0,0001

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Pirosiarczyn potasowy nalczy
pakowaé, znakowa¢, przechowywac 1 transportowac
zgodnie z PN-87/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowia stojec zc
szkta brunatnego wg BN-84/6833-23 7 nakr¢tkag 7z two-
rzywa sztucznego polietylenowa lub inng chemicznie
odporng uszczelka.

Masa netto: 250, 500, 1000 g.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielkos¢ opakowania,
za zgodg odbiorcy 1 przewoznika, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w spo-
sOb nie gorszy niz wyze] wymienione opakowanie 1 ma
wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowego o-
pakowan wg PN-78/0-79021.

4.2.2. Opakowania transportowe stanowig skrzynki z
tarcicy wg BN-63/7161-06 odporne na narazenia me-
chaniczne wg PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy
2 klasy 3 i odmiany 1.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajac do-
datkowo:

a) znaki manipulacyjie wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
2.4.3, 244,

b) liczb¢ warstw sktadowania dla skrzynek drewnia-

nalezy

nych — 4 warstwy,
¢) liczbe warstw tadowania dla skrzynek drewnia-
nych — 3 warstwy.

4.3. Formowanie jednostek fadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki fadunkowe nalezy
formowac¢ na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm
wg PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem si¢ 1 deformacja tak, aby
tworzyl wraz z paletg zwartg stabilng jednostk¢ tadun-
kowa 1 miat wysoko$¢ najwyzej 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Pirosiarczyn potasowy nalezy
przechowywa¢ w opakowaniach wg 4.2 w krytych 1 su-
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chych pomieszczeniach o zawarto$ci wilgoci ponizej
509, zabezpieczany przed wpltywami atmosferycznymi
w temperaturze pokojowej, liczba warstw dla skrzynek
drewnianych — 4 warstwy.

Okres gwarancji: 6 miesigcy.

4.5. Transport. Pirosiarczyn potasowy nie jest ma-
terialem niebezpiecznym wg RID/ADR, opakowany
wg 4.2 moze by¢ transportowany dowolnym $rodkiem
transportu zgodnie z obowigzujgcymi przepisami kole-
jowymi lub samochodowymi®), liczba warstw w trans-
porcie dla skrzynek drewnianych — 3 warstwy.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawartoSci pirosiarczynu potasowego
(3.2a),

C) oznaczanie
dzie (3.2b),

d) oznaczanie

€) oznaczanie

substancji nierozpuszczalnych w wo-

chlorkow (3.2¢),
metali ci¢zkich (3.2d),

) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2¢),

g) oznaczanie zawartosci arsenu (3.2f).

5.2. Pobieranie prébek. Probki odczynnika cz.d.a. na-
lezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Probki od-
czynnika cz. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielkos¢ parti — 500 kg,

b) wielkoS¢ probki pierwotne; — 200 g,

c) liczbg probek jednostkowych wg tabl. 2,

d) wielkos¢ probki ogdlnej — réwng sumie mas
wszystkich préobek jednostkowych,

¢) wiclkosS¢ sredniej probki laboratoryjne; — 500 g.

zawartosci
zawartosci

Tablica 2
Liczba opakowan Liczba probek
jednostkowych w partii lednostkowych
do I5 5
16 = 25 7
26 —~ 63 8
64 =+ 160 9
powyze) 161 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inacze], nalezy stosowaé¢ wylgcznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub wode o rowno-
waznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogolnych. Wyglad ze-
wngtrzny prrostarczynu potasowego sprawdzi¢ wizual-
nie, rozpuszczalno$¢ w wodzie sprawdzi¢c wg 5.3.4.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci pirosiarczynu potasowe-
go (K.5:05)

5.3.3.1. Zasada metody polega na utlenieniu jonu
pirositarczynowego jodem, w kwasnym Srodowisku.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Jod, roztwor o (/2 J2) = 0.1 mol/l.
roztwor o ¢(Na.S.03) =

b) Tiositarczan sodowy

= 0.1 mol/l.

" Patrz Informacje dodatkowe.

c¢) Kwas solny cz.d.a. 25% (m/m).

d) Skrobia rozpuszczalna, roztwor 1,0%
przygotowany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.61.

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,12 g badane-
go pirosiarczynu potasowego odwazonego z doktadnos-

(m/m),

" cig do 0,0002 g przenie$¢ do kolby stozkowej pojemnos-

ci 500 ml, z doszlifowanym korkiem, zawierajacej 50 ml
roztworu jodu, 30 ml wody 1 5 ml roztworu kwasu
solnego, kolb¢ zamkna¢ korkiem i1 mieszajac doprowa-
dzi¢ do rozpuszczenia.

Nadmiar jodu odmiareczkowaé roztworem tiosiar-
czanu sodowego, dodajac pod koniec miareczkowania
okoto 2 ml roztworu skrobi. Jednocze$Snie wykonac
badanie kontrolne, miareczkujgc roztworem tiosiarcza-
nu sodowego roztwor, zawierajacy 50 ml roztworu jo-
du, 30 ml wody 1 5 ml roztworu kwasu solnego.

5.3.3.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ pirosiarczynu
potasowego (X) obliczy¢ w procentach (m/m) wg wzoru

(Vi - F) - 0,005558 - 100 (Vi -V)-0,5558

m m

w ktorym:

V1 — objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowe-
2o 0 ¢(Na:S;0;:) = 0,1000 mol/l zuzy-
tego do miareczkowania kontrolnej pro-
by, ml,

V' — objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowe-
go o ¢(Na;S;03) = 0,1000 mol/1 zuzy-
tego do miareczkowania badanej préb-
ki, ml,

m — odwazka badanego pirosiarczynu pota-
sowego, g,

0,005558 — ilos¢ K3S:0s odpowiadajgca 1 ml roz-

tworu jodu, o ¢('/2 J2) = 0,1000 mol/1, g.

5.3.3.5. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig arytmetycz-

ng co najmniej dwoch rownolegtych oznaczen nie roz-
nigcych si¢ migedzy sobg wigcej niz o 0,25%.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 30 g badanego pirosiarczynu pota-
sowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g roz-
pusci¢ w 300 ml ciepte; wody, zlewke¢ przykry¢ szkiel-
kiem zegarkowym 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-54/
C-04517.

Badany pirositarczyn potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostatosci nic

przekracza:
dla odczynnika cz.d.a. — 1,5 mg,
dla odczynnika cz. — 3 mg.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1 oraz nadtlenck wodoru roztwor 30-procentowy.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1 ¢ badancgo piro-
siarczynu potasoweeo, odwazonego z doktadnoseig do
0.01 ¢
100 ml 1 rozcienezy¢ wodg do kreski. Pobra¢ 20 ml
roztworu (rowne 0,2 ¢ preparatu), umiesci¢c w kolbie
stozkowe] pojemnosct 100 ml, nast¢gpnic dodac¢ 0,5 ml
roztworu nadtlenku wodoru, 0,2 ml roztworu kwasu
azotoweeo. Przykry¢ szkictkiem zegarkowym, zagoto-
wac na pivtee elektryerzney @ przez dalsze 5 min cotowad.

rozpusci¢ w kolbie pomiarowe] pojemnosci
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Po ochtodzeniu roztwdér doprowadzi¢ do objgtosci
25 ml 1 doda¢ 1 ml roztworu azotanu srebra. Dalej
wykona¢ oznaczenie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2 spo-
sOb A. '

Badany pirosiarczyn potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zmetnienie powstale w badanym
roztworze po uptywie 10 min nie bgdzie intensywniejsze

od opalizacji roztworu poroOwnawczego przygotowane-:

go jednoczes$nie, a zawierajgcego w tej samej objgtosci
te same 1losci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg CI.

5.3.6. Oznaczenie zawartosci metali ci¢zkich

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19) 1 roztwor 25% (m/m).

b) Gliceryna.

¢) Octan amonowy.

d) Tioacetamid roztwér 4% (m/m), trwaly w ciggu
3 dni.

e) Wodorotlenek
¢(NaOH) = 1 mol/l

) Roztwér buforowy o pH = 3,5 przygotowany
w nast¢pujacy sposob: do kolby pomiarowej pojemnos-
ci 200 ml odwazy¢ 50,00 g octanu amonowego, doda¢
50 ml wody, 70,0 ml roztworu kwasu solnego, rozcien-
czy¢ woda do kreski 1 dobrze wymieszacd.

¢) Tioacetamid odczynnikowy roztwor przygotowa-
ny w nast¢pujgcy sposob: 2,0 ml roztworu tioacetamidu
i1 10,0 ml roztworu mieszaniny wodorotlenku sodowego
I gliceryny wg h) wprowadzi¢ do probdéwki, wymieszac
1 ogrzewa¢ w tazni wodnej w ciagu 20 s. Roztwor nalezy
kazdorazowo przygotowac¢ bezposrednio przed doda-
niem do roztworu badanego.

h) Mieszanina wodorotlenku sodowego 1 gliceryny,
przygotowana w nast¢pujgcy sposob: do kolby stozko-
we] pojemnosci 100 ml przenies¢ 15 ml roztworu wo-
dorotlenku sodowego, 5 ml wody, 20 ml gliceryny i
dobrze wymieszac.

i) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Pb?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1 1 rozcienczony
woda (10+990). 1 ml tak przygotowanego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb?".

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego piro-
starczynu potasowego odwazonego z doktadnoscig do
0,01 ¢ rozpusci¢ w 10 ml wody w zlewce pojemnosci
100 ml, doda¢ 2 ml kwasu solnego (1,19) odparowac
na wrzgcej tazni wodnej do sucha 1 ogrzewaé w ciggu
5 min na kuchence elektrycznej. Pozostato$¢ rozpuscic
w 50 ml wody, doda¢ 5,0 ml roztworu buforowego
I wymieszac.

sodowy, roztwdér mianowany

Nastgpnie doda¢ 3,0 ml ogrzanego odczynnikowego
roztworu tioacetamidu, wymieszac 1 porownac¢ powsta-
te $ciemnienie po uptywie 2 min.

Badany pirosiarczyn potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate Sciemnienie roztworu ba-
danego nie begdzie intensywniejsze od zabarwienia roz-
tworu poréwnawczego, zawierajacego w tej samej objg-
tosci te same ilos$ci odczynnikéw co roztwor badany
oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,01 mg Pb*",

dla gatunku cz. — 0,03 mg Pb*".

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci zelaza Fe'

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory wg PN-81/C-04521/03
p. 4 oraz kwas solny o ggstosct p = 1,19 g/ml.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego piro-
siarczynu potasowego odwazonego z doktadnoscig do
0,01 g rozpusci¢ w 10 ml wody w zlewce pojemnosci
50 ml, doda¢ ostroznie 2 ml kwasu solnego (1,19) 1 od-
parowa¢ do sucha na wrzace] tazni wodnej. Po ozig-
bieniu, pozostatos¢ rozpusci¢ w 20 ml wody zakwaszo-
nej 2 ml kwasu solnego (1,12) 1 dalej wykona¢ wg
PN-81/C-04521/05 p. 7 lub 8.

Badany pirosiarczyn potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie powstatle w badanym
roztworze nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie
roztworu poréwnawczego zawierajacego w takiej samej
objetosci te same iloSci odczynnikow co roztwor bada-
ny oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,01 mg Fe'',

dla gatunku cz. — 0,02 mg Fe'".

5.3.8. Oznaczanie zawarto$ci arsenu As®’

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04511
p. 2.3.3 oraz kwas azotowy st¢zony o gestoscl p
(HNO3) = 1,3 g/ml. Kwas siarkowy st¢zony o gestosci
p (H2SO4) = 1,84 g/ml

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego piro-
siarczynu potasowego, odwazonego z doktadnoscig do
0,01 g, przenies¢ do parownicy szklanej, rozpusci¢ w
20 ml wody, doda¢ 15 ml kwasu azotowego (1,3), 1 ml
kwasu siarkowego (1,84) i odparowac do sucha na tazni
wodnej, dalej wykona¢ wg PN-81/C-04511 p. 2.3.6.
Badany pirosiarczyn potasowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie krazka nasyconego roz-
tworem bromku rtgciowego, w badanej probie nie bg-
dzie silniejsze, od zabarwienia wywolanego przez roz-
twor porOwnawczy przygotowany w tym samym czasie
i zawierajagcy w tej samej objgtosci te same ilosci od-
czynnikOw co roztwoOr badany oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,0025 mg As’",

dla gatunku cz. — 0,005 mg As*".

K ONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujyca normg — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe (Polskic Odezyvnnikt Chemiczne™, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-78/6191-153. Znowelizowano
teorody badan, wprowadzape nowe normy zwigzane.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania 1 przy-
gotowywania probek
PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
arsenu



4 Informacje dodatkowe do BN-88/6191-153

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji
nierozpuszezalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawarto$ci
chlorkow metodg turbidymetryczng

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartos-
ci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem liocyjanianu
(rodanku) amonowego

PN-81/C-04521/05 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawarto$-
ci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem kwasu sul-
fosalicylowego

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-
niach utleniajgco-redukcyjnych (redoks)

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow i
roztworoOw pomocniczych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do ko-
lorymetrii 1 nefelometrii

PN-87/C-80001. Odczynniki 1 substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i1 przygoto-
wania sredniej probki laboratoryjne]

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie, jednoptytowe, czterowej-
sciowe bez skrzydel drewnianych, 800x1200-EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornos¢ na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania i badania

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki i
znakowania. Wymagania podstawowe

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynniko6w chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz.U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsiebiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz.TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatgcznik II do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
migdzynarodowej (RIV) (Dz.TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z poZniejszymi zmianami.

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie ladowania samochoddéw ci¢zarowych 1 przyczep (Mon. Pol.

nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1986 r.)
4. Symbol wg SWW

dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,
dla gatunku cz. — 1331-42.
5. Autor projektu normy — mgr Zofia Pacula Przedsigbiorstwo

Przemystowo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne®.



