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1. WSTEP

- 1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
weglan potasowy bezwodny stosowany jako od-
czynnik chemiczny.

Weglan potasowy bezwodny ma:
~a) wzér chemiczny — K,COs,

b) mase czgsteczkowg — 138,21..

1.2. Zakres stosowania normy. Norme _naleiy
stosowac¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci glow-
nego skladnika i zanieczyszczen w normie ustalo-
no dwa gatunki weglanu potasowego bezwodnego
oznaczone:

czdal — czysty do anahzy,

CZ. — czysty

2.2. Przyklad oznaczenia weglanu potasowego
bezwodnego cz.d.a.

WEGLAN POTASOWY BEZWODNY — cz.d.a.
' BN-78/6191-154

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Weglan potasowy bez-
wodny powinien mieé¢ posta¢ bialego proszku roz-
pL152cza1nego w wodzie, nierozpuszczalnego w al-
koholu bezwodnym. Preparat jest sﬂme higrosko-

Jny

3.2. Wymagania fizyczne i chemiézne'

Tablica 1
: Gatunki
Wymagania o
cz.d.a. CZ.
a) Zawartosé weglanu potasowego
bezwodnego (K,COQj), 9%, nie
mniej niz 199 198
.b) Zawarto$¢ substancji nierozpu-.
szczalnych w wodzie, %o, nie. |
wigcej niz _ ‘T 0,01 0,02
¢) Straty przy prazeniu; %o, nie | | o
wiece]j niz 6,81 1,—
d) Zawarto$é chlorké6w i chlora- S h
néw (Cl—), %, nie wiecej niz 0,002 0,01 .
e) Zawartodé - 31arczan6w (SOz"), SESTINES
%/, nie wiecej niz - 1 0,004 10,01
1) Zawarto$é fosforanow (PO3"), e
%o, nie wiecej niz T 410,001 .. 0,002
| g) Zawarto$é catkowitego  azotu | - :- .
(NT), %, nie wiecej niz 0,001 0,002
h) Zawarto$é krzemianéw (SiO3 ), SR
0/, nie ‘wigeej niz 0,004 - 0,01
i) Zawarto$é¢ glinu (AI3), °/o, nie : o d
wigce] niz 0,001 0,003
J) Zawartos¢ zelaza (Fe®T), %, nie -y
‘ wiecej niz | 0,001 | 0,002
k) Zawarto$¢ wapnia i magnezu o
(Mg2+Cazt), %, nie wiecej niz 0,008 6,015
1+ 1) Zawartosé¢ metali ciezkich - <. “
' (Pb2t), %, nie wigcej niz 0,0005 0,0005
1) Zawarto$¢ arsenu (As3t), 9, o :
nie wigcej niz 0,00005 | (,00005
| 'm) Zawarto$é sodu (Na+), %, nie _ |
wiecej niz 0,02 0,02

4. PAKOWANIE PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT '

Weglan potasowy bezwodny nalezy pakowac,
przechowywaé¢ i transportowaé¢ zgodnie z PN-70/
C-80001.

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego
Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 1 grudnia 1978 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 paZdziernika 1979 r.

' (Dz. Norm..i Miar nr 4/1979 poz. 27) .

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1979. Wplyw do WN 12.1.79. Oddano do skladu 14.4.79.
Obj. 1,00 a. w. Naktad 2300+12 egz.

Druk ukohczono w czerwcu 79.

Cena zt 5,40
ZGT-3 - 1430
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Rodzaj opakowania: sloiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng
chemicznie odporng uszczelkg lub podkladks tek-
turowg chroniong folig polietylenowg lub folig
z innego tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 100, 200, 500 i 1000 g.

Na zyczenie odbiorcOw dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielko$é opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykaza, ze zabezpieczg one produkt w spo-
soéb nie gorszy niz wymienione opakowanie i ma
wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowe-
go opakowan.

5. BADANIA
5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci weglanu potasowego
bezwodnego (3.2a),
b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
wodzie (3.2b),
c) oznaczanie zawartosci strat przy prazeniu
(3.2¢),
d) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2d),
e) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2e),
f) oznaczanie zawartosci fosforanow (3.2f),
g) oznaczanie zawartosci azotu (3.2g),
h) oznaczanie zawartosci kwasu krzemowego
(3.2h),
i) oznaczanie zawartosci glinu (3.2i),
j) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2j),
k) oznaczanie zawartosci wapnia i magnezu
(3.2k),
1) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.21),
1) oznaczanie zawartosci arsenu (3.21),
m) oznaczanie zawartosci sodu (3.2m).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek
odczynnika cz.d.a. nalezy stosowaé¢ PN-70/C-80047.
Przy pobieraniu prébek odczynnika w gatunku cz.
nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujac: |

a) wielkos¢ partii — 500 kg,

b) wielkosé probki pierwotnej — 200 g,

¢) liczbe probek jednostkowych — wg tabl. 2,

Tablica 2

Liczba opakowan jed- Liczba prébek
nostkowych w partii jednostkowych

do 15 5

16+ 25 i

26—+ 63 8

64100 9

powyzej 100 10

d) wielko$¢é probki ogolnej — réwng iloczynowi
wielkosci probki pierwotnej i liczby proébek jed-
nostkowych,

e) wielko§¢ sredniej probki laboratoryjnej —
400 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartoSci weglanu potasowe-
go bezwodnego (K,CO3)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., 1N roztwor.

b) Oranz metylowy wskaznik,
roztwor,

1-procentowy

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie nale-
zy wykona¢ natychmiast po otwarciu stoika z ba-
danym preparatem. 1,0000 g badanego weglanu
potasowego bezwodnego rozpusci¢ w 50 cm? wody.
Roztwér miareczkowaé kwasem solnym w obec-
nosci 1—2 kropli oranzu metylowego jako wskaz-
nika do zmiany barwy roztworu.

Zawartos¢é weglanu potasowego bezwodnego (X,)
obliczy¢ w procentach wg wzoru
_V-0,069105-100 _ V-6,9105

m | m

Xy (1)

w ktorym:
V — objeto$¢ roztworu kwasu solnego
zuzytego do miareczkowania, cms,
m — odwazka weglanu potasowego bez-
wodnego, g,
0,069105 — ilo§¢ weglanu potasowego bezwod-
nego odpowiadajgca 1 cm? Scisle 1N
roztworu kwasu solnego, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 25,00 g badanego weglanu
potasowego bezwodnego rozpuscié w 250 cm3 wody
i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Zawarto$é substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m-100
_—— 2
55 (2)

w ktérym m — masa wysuszonej pozostalosci, g.

X

5.3.3. Oznaczanie strat przy prazeniu. 2 g bada-
nego weglanu potasowego bezwodnego odwazy¢
z dokladnoscig do 0,0002 g w tyglu platynowym,
wyprazonym uprzednio do stalej masy i wyprazyé¢
lagodnie w tyglu platynowym w temperaturze
270—300°C do statej masy.

Straty przy prazeniu (Xs) obliczy¢ w procentach
wg wzoru
(my—my)- 100

X o=
3 m,

(3)

w ktorym:
m,; — odwazka badanego weglanu potasowego
bezwodnego, g,
m, — masa wyprazonej pozostatosci, g.
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5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow i chlora-
now (C1H)

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

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego przeprazyé w
temperaturze stabo czerwonego zaru. Pozostalosé
rozpusci¢ w malej ilosci wody, do roztworu dodaé
4 cm3 kwasu azotowego cz.d.a. (1,15), a nastepnie
uzupelni¢ wodg do objetosci 30 cm3. Z roztworu
odpedzi¢ CO, przez ogrzanie do wrzenia. Po ozig-
bieniu uzupeini¢ roztwoér do objetosci 40 cm3 i w
razie potrzeby przesgczy¢.

Dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518,
sposéb A. Badany weglan potasowy bezwodny od-
powiada wymaganiom normy, jezeli opalizacja
powstata w badanym roztworze po uplywie 10 min
nie bedzie intensywniejsza od opalizacji roztworu
poréwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie
i zawierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz.

— 0,02 mg Cl—,
— 0,1 mg Cl—.

5.3.5. Oznaczanie zawartoSci siarczanow (SO,%)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory wg PN-68/C-04519
oraz p-Nitrofenol, 0,2-procentowy roztwor,

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego rozpuscié w 10
cm? wody, dodaé 1—2 kropli p-nitrofenolu i zobo-
jetni¢ roztworem kwasu solnego. Uzupelni¢ obje-
tos¢ roztworu do 25 cm3, dodaé¢ 0,25 cm3 25-procen-
towego kwasu solnego oraz 3 cm3? chlorku baro-
wego.

Badany weglan potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zmetnienie powstalte w
badanym roztworze po uplywie 30 min nie bedzie
wieksze od zmetnienia roztworu poréwnawczego,
przygotowanego rownoczesnie, i zawierajgcego w
tej samej objetosci te same ilosci odczynnikéw
oraz:

dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz.

— 0,04 mg SO42_,
— 0,1 mg SO,*.
5.3.6. Oznaczanie zawartosci fosforanow (PO4*™)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04503 p. 2.3.2.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego rozpusci¢ w 10
cm?® wody. Do roztworu dodaé¢ 7,5 cm?® roztworu
kwasu azotowego i przez zagotowanie do wrzenia
odpedzi¢ CO;, po ozigbieniu uzupetnié roztwor do
objetosci 15 cm3, doda¢ 10 cm3 roztworu odczyn-
nika do oznaczania fosforanéw i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-68/C-04503 p. 2.3.3.

Badany weglan potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zolte zabar-

wienie badanego roztworu po 10 min nie bedzie
intensywniejsze od zéltego zabarwienia roztworu
poréwnawczego przygotowanego rownoczesnie
i zawierajgcego te same ilosci odczynnika oraz:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg PO,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg PO3—.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci azotu calkowitego
(NY)

9.3.7.1. Aparatura — wg PN-68/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04527 p. 2.4.2.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego rozpusci¢ w 50
cm3 wody w kolbie aparatu destylacyjnego i doda¢
1 g stopu Dewarda i dalej postepowa¢ wg PN-68/
C-04527 p. 2.4.3.

Badany weglan potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zéttobrazowe
zabarwienie roztworu badanego po 5 min nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu po-
roOwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie, i za-
wierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz.

— 0,01 mg N,
— 0,02 mg N*.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci krzemianow (SiO;*™)

5.3.8.1. Aparatura

a) Fotokolorymetr 2z filtrem o maksymalnej
przepuszczalno$ci w zakresie 795 nm.

b) Kuwety o grubosci warstwy pochlaniajgcej
1 cm.

c) Ehametr.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Woda redestylowana.

b) Kwas solny cz.d.a. 1,19 i 4N roztwor (przygo-
towaé przez rozcienczenie 330 cm3 kwasu solnego
1,19 w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm?
i uzupeini¢ wodg do kreski).

c) Kwas siarkowy cz.d.a., 9N roztwoér przygo-
towaé przez rozcienczenie 250 cm3 kwasu siarko-
wego 1,84 w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000
cm3 i uzupelni¢ wodg do kreski).

d) Kwas borowy cz.d.a., roztwér nasycony w
temperaturze pokojowej (48 g/1000 cm3).

e) Kwas szczawiowy cz.d.a., 10-procentowy roz-
twor.

f) Kwas fluorowodorowy cz.d.a., 14-procentowy
roztwor.

g) Molibdenian sodowy lub amonowy cz.d.a.,
14-procentowy roztwoér, przygotowany w zlewce
polietylenowej w temperaturze 50°C. Po ochlodze-
niu roztwor nalezy przesgczy¢.

h) Dwutlenek krzemu cz.d.a., wyprazony uprzed-
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nio w ciggu 1 h w temperaturze w 1000°C i ostu-
dzony w eksykatorze nad pigciotlenkiem fosforu,

i) Roztwér wzorcowy zawierajgcy dwutlenek
krzemu, przygotowany w nastepujacy sposob:
1,0000 g wyprazonego dwutlenku krzemu rozpu-
sci¢ w 20 cm3 27-procentowego roztworu wodoro-
tlenku sodowego w zlewce polietylenowej na tazni
wodnej, catos¢ przenies¢ ilosciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 1000 cm3, dopetni¢ wodg do kre-
ski i dobrze wymieszac.

I cm3 otrzymanego roztworu podstawowego za-
wiera 1 mg SiOs.

Roztwor roboczy przygotowaé przez rozciencze-
nie roztworu w stosunku 10:990. 1 cm?® otrzyma-
nego roztworu zawiera 0,01 mg SiO,.

j) Fenoloftaleina 1-procentowy roztwoér alkoho-
lowy,

k) Mieszanina redukujgca przygotowana w na-
stepujacy sposob:

rozpuscié 7,0 g bezwodnego siarczynu sodowego
cz.d.a. w 50 cm3 wody. Nastepnie doda¢ 1,5 g kwa-
su l-amino-2-naftolo-4-sulfonowego i rozpuscig,
mieszajgc (Roztwor I).

9,0 g pirosiarczynu sodowego bezwodnego cz.d.a.
rozpuscié¢ w 90,0 cm3 wody (Roztwoér II). Zmieszac
roztwory I i Il i przesgezyé do oziebionej butelki.
Roztwor ten mozna przechowywaé przez 2—3 ty-
godnie.

5.3.8.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. W
zlewkach z polietylenu przygotowaé¢ roztwory ro-
" bocze zawierajgce: 0,01; 0,02; 0,05; 0,075 i 0,1 mg
Si0Os. Dodaé¢ 0,5 cm? kwasu fluorowodorowego,
wymieszaé i ogrza¢ w ciggu & min na tazni wodnej.
Zawartosé zlewki rozcienczy¢ wodg do 25 cm?, do-
da¢ 4 cm?® 4N roztworu kwasu solnego, 20 cm? roz-
tworu kwasu borowego i 10 cm3 roztworu molibde-
nianu sodowego, wymiesza¢ i pozostawi¢ na 10 min.
Nastepnie sprawdzi¢ pH roztworu, ktére powinno
wynosi¢ 1,1 *0,1. Doda¢, mieszajgc, 5 cm3 kwasu
szczawiowego, pozostawi¢ na 9 min i przeniesé
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 100
cm3. Nastepnie doda¢ 2 cm3 mieszaniny redukuja-
cej wg 3.3.8.2, uzupeini¢ wodg do kreski i dobrze
wymieszaé. Po 10 min przelaé¢ roztwor do kuwety,
zmierzy¢ absorbancje przy diugosci fali 765795
nm, stosujac jako odnosnik roztwor kontrolny.
Z otrzymanych wynikéw sporzadzi¢ krzywa wzor-
cowa, odkladajgc na osi rzednych wartos¢ absor-
bancji, a na osi odcietych zawartosci SiO, w mili-
gramach.

5.3.8.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego dla odczynnika
cz.d.a., a 0,60 g dla odczynnika cz. rozpusci¢ w
20 cm? wody redestylowanej, dodaé¢ 0,1 cm3 fenolo-
ftaleiny, zobojetni¢ 4N roztworem kwasu solnego,

doda¢ 0,5 cm? kwasu fluorowodorowego, wymie-
sza¢ i ogrzaé na tazni wodnej w ciggu 5 min.

Dalej postepowa¢ jak przy przygotowaniu krzy-
wej wzorcowej. ROwnoczesnie przygotowaé roz-
twor kontrolny. Zmierzy¢ absorbancje niebieskie-
go roztworu po uplywie 10 min stosujac kuwety
o grubosci warstwy pochlaniajgcej 1 cm, przy diu-
gosci fali 765795 nm, nastawiajgc zero fotokolo-
rymetru na réwnoczesnie przygotowany roztwor
kontrolny.

Wszystkie czynnosci powinny by¢é wykonane w
naczyniach polietylenowych.

Szklo (naczynia i butelki) nalezy my¢ gorgca
mieszaning chromowg i dobrze pluka¢ wodg rede-
stylowang.

Zawartos¢ SiO, w badanej probce w miligra-
mach odczyta¢ z krzywej wzorcowej.

Zawartos¢ SiO, (X;) w badanym weglanie pota-
sowym bezwodnym obliczy¢é w procentach wg
wzoru

m-100 m
X4= 071000~ my- 10 (%)
w ktorym:
m — stezenie SiO; odczytane z krzywej wzor-
cowej, mg,
m; — odwazka badanego weglanu potasowego,

bezwodnego, g.

W przypadku wizualnego oznaczania do roz-
tworu kontrolnego dodac:
dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz.

— 0,04 mg SiO;*,
— 0,05 mg SiOy>.

5.3.9. Oznaczanie zawartoSci glinu (AI3Y)

5.3.9.1. Odeczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b) Kwas askorbinowy cz.d.a., 1-procentowy roz-
twor.

c) Octan amonowy cz.d.a., 25-procentowy roz-
twor.

d) Aluminon — sp.
twor.

e) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony ALY,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:990. 1 cm? rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg AIPY.

cz., 0,1-procentowy roz-

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego rozpusci¢ w
20 cm? wody, zobojetni¢c kwasem solnym (okoto
4 cm3) 1 zagotowaé, odpedzi¢ CO, przez wygotowa-
nie. Nastepnie ochlodzi¢, doda¢ 1 cm? kwasu askor-
binowego, 1 cm3 roztworu octanu amonowego,
1 ecm? roztworu aluminonu, wymiesza¢ i pozosta-
wic na 10 min.

Badany weglan potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale po 10 min
zabarwienie roztworu badanego nie bedzie inten-
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sywniejsze od zabarwienia roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego rownoczesnie 1 zawierajg-
cego w tej samej objetosci te same ilosci odezyn-
nikow oraz:
dla odczynnika cz.d.a.
dla odczynnika cz.

— 0,01 mg ADT,
— 0,03 mg Al

5.3.10. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe3™)

5.3.10.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-7T5/
C-04521.02, p. 3.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521.02, p. 4 oraz kwas solny cz.d.a. (1,12).

5.3.10.3. Przygotowanie krzywej] wzorcowej.
Przygotowaé¢ roztwory wzorcowe zawierajgce w
50 em3: 0,002; 0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 1 0,05 mg
Fe3*, Kazdy z tych roztworéw przenies¢ iloSciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3.

Do roztworéw doda¢ 0,2 ecm?® roztworu kwasu
solnego i 5 cm3? chlorowodorku hydroksyloaminy.
Po 3 min doda¢ roztworu amoniaku do uzyskania
pH okolo 4 (wobec papierka uniwersalnego),
10 cm? roztworu kwasu cytrynowego, 5 cm? roz-
tworu 2,2 -dwupirydylu, dopelni¢ objetos¢ wodg
do kreski i dokladnie wymieszac.

Po 30 min przela¢ roztwoér do kuwety o grubosci
warstwy pochlaniajgcej 1 em i mierzy¢ absorban-
cje przy diugosci fali 522 nm. Z otrzymanych wy-
nikéw sporzadzi¢ krzywa wzorcowg, odktadajac
na osi rzednych wartosci absorbancji, a na osi od-
cietych zawarto$ci zelaza w miligramach.

Jako odnosnik stosowaé roztwoér 2,2-dwupiry-
dylu.

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego rozpusci¢ w
50 cm? wody i dalej postepowaé wg PN-T5/
C-04521.02, p. 7.

Z otrzymanych danych, postugujgc sie krzywa
wzorcowgq, odczyta¢ zawartosé zelaza.

Zawartos¢ zelaza (X;) w procentach obliczyé¢ wg
Wzoru

st___a;_?;g)_q*_f N (5)
my+ 1000 my-10
w kiorym:
a — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcowej, mg, |
my — odwazka badanego weglanu potasowego

bezwodnego, g.
W przypadku wizualnego oznaczania do roz-
tworu poréwnawczego dodac:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe3"
dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe?",

5.3.11. Oznaczanie zawarto$ci wapnia 1 magnezu
(Mg2* i Ca2™)

3.3.11.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz..d.a., roztwéor 10-procentowy.

b) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwoér 0,01M
przvgotowany wg PN-68/C-04950.

c) Roztwor buforowy o pH 9,5--10,0 przygoto-
wany wg PN-68/C-04950.

d) Czern eriochromowa T, mieszanina wskazni-
ka przygotowana wg PN-68/C-04950.

e) Papierki lakmusowe.

f) Roztwoér wzorcowy zawierajagcy jony Mg2™
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 : 90. 1 cm?® rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,1 mg Mg2™.

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badane-
go weglanu potasowego bezwodnego rozpusci¢c w
90 ecm? wody, roztwér zobojetni¢ roztworem kwa-
su solnego wobec papierka lakmusowego (okoto
10 em?), ogrza¢ do wrzenia, ostroznie gotowaé¢ w
clggu 5 min i oziebic.

Nastepnie do roztworu dodac¢, ciggle mieszajac,
1 ecm? roztworu zawierajgcego 0,1 mg Mg2*, 5 cm3
roztworu buforowego, 0,1 g mieszaniny wskaznika
czerni eriochromowej T i miareczkowac¢ z mikro-
biurety roztworem wersenianu dwusodowego do
przejscia fioletowego zabarwienia roztworu w nie-
bieskie.

Roéwnoczesnie zmiareczkowac¢ roztwdér kontrol-
ny, zawierajgcy w tej samej objetosci I ecm? roz-
tworu zawierajgcego 0,1 mg Mgt te same ilosci
roztworu buforowego i mieszaniny wskaznika.

Zawartos¢ sumy magnezu i wapnia w przelicze-
niu na Mg?" (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(Vi—V5)-0,000243-100  (V;—V5)-0,0243 6

Xg= - ‘
6 55 55 (6,

[~

w ktérym:

Vi, — objctos¢c scisle 0,01M  roztworu
wersenianu dwusodowego zuzytego
do zmiareczkowania badanego roz-
tworu, cm?,

V. — objetos¢c scisle 0,01M roztworu
wersenianu dwusodowego zuzytego
do zmiareczkowania kontrolnego
roztworu, cm?,

0,00024° — ilo$¢ magnezu odpowiadajgca 1 cm3

scisle 0,01M roztworu wersenianu
dwusodowego, g.
ciezkich

5.3.12. Oznaczanie zawartosci metali

(Pbh27)
5.3.12.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b) Kwas octowy cz.d.a., 10-procentowy roztwor.

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

d) Tioacetamid cz.d.a., 2-procentowy roztwor
swiezo przygotowany.

e) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Pb2*
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
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w stosunku 10 :990,1 cm?® rozcienczonego roztwo-
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb?*,

f) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 20-pro-
centowy.

5.3.12.2, Wykonanie oznaczania. 2 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego odwazonego z do-
kladnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 10 cm? wody, zo-
bojetni¢ roztworem kwasu solnego (okoto 4 cms3)
i ogrza¢ do wrzenia, odpedzi¢ CO, przez gotowa-
nie i ochtodzi¢. Do roztworu doda¢ 1 cm? roztworu
kwasu octowego, 1 ecm3 roztworu winianu sodowo-
-potasowego, 5 cm3 roztworu wodorotlenku sodo-
wego oraz 1 ecm3 roztworu tioacetamidu. Objetosc
roztworu uzupeini¢ wodg do 20 cm?.

Badany weglan potasowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale po 10 min za-
barwienie roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zabarwienia roztworu porownaw-
czego przygotowanego rownoczesnie, a zawierajg-
cego te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika czd.a. — 0,01 mg Pb?t,

dla odczynnika cz. — 0,01 mg Pb2*,

5.3.13. Oznaczanie zawarto§ci arsenu (As3*t)

5.3.13.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-75/
C-04511, p. 2.2.

5.3.13.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04511, p. 2.3.

5.3.13.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej
wzorcowej — wg PN-75/C-04511, p. 2.5.

5.3.13.4. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badane-
go weglanu potasowego bezwodnego rozpusci¢ w
25 cm?® wody, zobojetni¢ roztworem kwasu solnego
(okoto 10 cm?), ogrza¢ do wrzenia i utrzymywacé¢ w
stanie wrzenia w ciggu 5 min w celu odpedzenia
CO,. Nastepnie ochlodzié, dodaé¢ okolo 10 cm? kwa-

su solnego (stezenie kwasu solnego powinno wy-
nosi¢ okoto 3N) i uzupelni¢ wodg do objetosci
40 cm3, doda¢ 2 cm3 jodku potasowego, 2 cm? chlor-
ku cynawego i dalej postepowaé jak przy sporza-
dzaniu krzywej wzorcowej.

Zawartos¢ arsenu w miligramach w prébce ana-
litycznej odczytaé z krzywej wzorcowej.

Oddzielnie wykonaé prébe kontrolng z wszyst-
kimi odczynnikami uzywanymi do przygotowania
probki analitycznej i wynik odjg¢ od zawartosci
arsenu w probce analitycznej.

Zawarto$¢ arsenu (X;) obliczy¢ w procentach
wg wWzoru |
mg-100
myq- 1000

Mg
my- 10

Xq7= (7)

w ktérym:
mg — zawarto$¢ arsenu odczytana z krzywej
wzorcowe]j, mg,
m; — odwazka badanego produktu, g.
Dopuszcza sie oznaczanie arsenu metodg Gut-
zeita wg Farmakopei Polskiej IV tom I, str. 795,
metoda II.

5.3.14. Oznaczanie zawartoSci sodu (Na')

5.3.14.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-68/
C-04953, p. 2.3.

5.3.14.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04953, p. 2.6.

5.3.14.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
weglanu potasowego bezwodnego umiesci¢ w kol-
bie pomiarowej pojemno$ci 100 cm3, rozpusci¢ w
wodzie, uzupelni¢ woda do kreski i dokiadnie
wymieszac.

Dalej wykonaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04953,
p. 2.6.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebiorstwo
Przemyslowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,
Gliwice.

2. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania
i przygotowywania prébek

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartosci fosforan6w w bezbarwnych roztworach me-
todg kolorymetryczng

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

PN-75/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartosci arsenu

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matlych
zawarto$ci chlorkbébw w bezbarwnych rozitworach me-
todg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
wartosei siarczandw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng

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

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogél-
nego metodg destylacyjng

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawartos$ci substancji podstawowej

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

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

PN-70/C-80001 Odczynniki.
i transport

PN-T0/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek
i przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej

Farmakopea Polska IV, tom I, Panstwowy Zaklad Wy-
dawnictw Lekarskich, Warszawa 1965 r.

Pakowanie, przechowywanie

3. Zgodnosé normy z dokumentami miedzynarodowymi.

Norma jest wdrozeniem zalecenia normalizacyjnego
RWPG PC-4874-45 PeakTubl. Kanuit yriaekKuciblii zZ wWy-
jgtkiem zawartos$ci substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie.

4. Symbol wg SWW
cz.d.a 1331-11,
CZ. 133142,

5. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-T5/MPCh/POCh-104.



