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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ro--

danek potasowy stosowany jako odczynnik chemiczny,
otrzymywany w wyniku reakcji wodorotlenku potaso-
wego 1 rodanku amonowego.

Rodanek potasowy ma:

a) wzor chemiczny — KSCN,

b) mas¢ czasteczkowg — 97,18,

¢) inng nazwe — tiocyjanian potasowy.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy sto-
sowa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL 1T OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosSci od zawartoséci zanie-
czyszczen rozroznia si¢ dwa gatunki rodanku potaso-
wego oznaczone: ’

cz.d.a. — czysty do analizy,

czZ. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia rodanku potasowego czyste-
go do analizy:

RODANEK POTASOWY cz.d.a. BN-81/6191-170

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Rodanek potasowy powinien
mie¢ posta¢ bezbarwnych i bezwonnych krysztaldéw
rozptywajacych si¢ na powietrzu, bardzo tatwo roz-
puszczalnych w wodzie, tatwo rozpuszczalnych w alko-
holu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Wymagaia Gatunki
cz.d.a. ez
a) Rodanku potasowego, %, nie
mniej niz 99,0 98,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w
wodzie, %, nie wigce] niz 0,005 0,01
c) Substancji nierozpuszczalnych w
alkoholu, %, nie wigce] niz 0,02 0.04
d) Chlorkéw (Cl ). %, nie wigcej niz 0,005 0,02
e) Siarczanéw (SO &), %, nie wigcej
niz 0,005 0,02
f) Zelaza (Fe®"), %, nie wiccej niz | 0,0001 0,0005
g) Amonu (NH4'), %, nie wiccej niz 0,002 0,005
h) Metali ci¢zkich (Pb2"), %, nie
wigcej niz 0,0005 0,001
i) Substancji utleniajgcych si¢ jo-
dem (w przeliczeniu na SZ—). %,
nie wigcej niz 0,001 0,05

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Rodanek potasowy nalezy pakowacd, znakowac, prze-
chowywac i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.
Rodzaj opakowania: stoiki ze szkla oranzowego z na-
krgtka z tworzywa sztucznego i podkiadka polietyle-
nowa lub pergaminows.

Masa opakowan netto: 250, 500, 1000 g.

: 5. BADANIA

5.1. Pobieranie préobek. Probki nalezy pobieraé
zgodnie z PN-70/C-80047. Masa S$redniej probki la-
boratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 300 g.

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA dnia 24 stycznia 1981 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1981 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 7/1981 poz. 36)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1981.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,60 Nakt. 2300+55 Zam. 613/1981

Cena zt 3,60
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5.2. Rodzaje badan
a) sprawdzanie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci rodanku potasowego
(3.2a),
c) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-

czalnych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci
nych w alkoholu (3.2¢),

€) oznaczanie zawartosci

f) oznaczanie zawartosci

g) oznaczanie zawartosci

h) oznaczanie zawartosci amonu (3.2g),

1) oznaczanie zawarto$ci metali cigzkich (3.2h),

j) oznaczanie zawartosci substancji utleniajgcych si¢
jodem (3.2i).

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzanie wymagan ogoélnych nalezy wyko-
na¢ wizualnie.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci rodanku potasowego

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Rodanek potasowy cz.d.a., wysuszony do stale]
masy w temperaturze 150°C.

b) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a., przygotowa-
ny wg PN-76/C-06501 p. 2.9.

c¢) Kwas azotowy cz.d.a., roztwdr 25-procentowy.

d) Azotan rtgciowy cz.d.a. (Hg (NO3)2 - 0,5 HXO),
roztwor 0,IN, przygotowany w nastgpujacy sposob:
17,00 g azotanu rteciowego rozpuscié w 1 dm?® wody
zawierajacej 30 cm’ kwasu azotowego.

Roztwér nalezy przechowywacé w butelce ze szkta oran-
ZOWEgO.

Miano roztworu nalezy ustali¢ po 24 h.

Praca z roztworem azotanu rtgciowego wymaga za-
chowania szczegdlnej ostroznodci, gdyz azotan ten jest
trucizng.

5.3.2.2. Ustalenie normalno$ci roztworu azotanu
rteciowego. 0,3000 g rodanku potasowego wysuszonego
wg 5.3.2.1a) rozpusci¢ w 50 cm?® wody, dodaé S5 cm?
roztworu kwasu azotowego, 1 ¢m? roztworu siarczanu
zelazowo-amonowego 1 miareczkowac roztworem azo-
tanu rtgciowego do zaniku barwy roztworu miareczko-
wanego.

Normalno$¢ (N) roztworu azotanu rtgciowego obli-
czy¢ wg wzoru

substancji nierozpuszczal-

chlorkéow (3.2d),
siarczanow (3.2e),
zelaza (3.2f),

X mi - 1000
= 1
97,18 + V4 (h
w ktorym:
m | — odwazka rodanku potasowego, %,
V1 — objetos¢ roztworu azotanu rteciowego
zuzytego do miareczkowania, cm?,
97,18 — gramordwnowaznik rodanku potasowego, g.

5.3.2.3. Wykonanie oznaczania. 0,2500 g badane-
go rodanku potasowego rozpusci¢ w 50 cm? wody. Do-
daé¢ 5 cm?® roztworu kwasu azotowego, 1 cm? roztworu
siarczanu zelazowo-amonowego i miareczkowaé roztwo-
rem azotanu rtgciowego do zaniku barwy roztworu.

Zawarto$¢ rodanku potasowego (X 1) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

Vy,-N-97.18 - 100
A1 = ms - 1000

(2)

w ktorym:

V, — objeto$§¢ roztworu azotanu rtgClowego
3

zuzytego do miareczkowania, cm”~,

N — normalno$¢ roztworu azotanu rtgciowego,
m ) — odwazka badanego rodanku potasowego, g,
97,18 — gramoréwnowaznik rodanku potasowego,g.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie

5.3.3.1. Odczymniki i roztwory. Chlorek zelazowy
cz.d.a. (FeCl; - 6H0), roztwdér przygotowany w na-
stepujacy sposob: 100 g chlorku zelazowego rozpus-
ci¢ w 1 dm? wody zawierajacej 10 cm® kwasu azoto-
wego.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 25,00 g badanego
rodanku potasowego rozpusci¢ w 50 cm? wody i ogrze-
wa¢ na lazni wodnej w temperaturze 50°C przez 1 h.
Roztwdr przesaczyé przez uprzednio wymyty i Wysuszo-
ny do statej masy tygiel szklany G4.

Pozostalo§¢ na tyglu przemyé porcjami gorgca
wodg do zaniku reakcji na jon CNS™. W tym celu na-
lezy nanie$¢ krople przesaczu na bibul¢ nasycong
roztworem chlorku zelazowego. Nie powinno powstac
czerwone zabarwienie. Tygiel z pozostalo$cig suszy¢
w temperaturze 105 =+ 110°C do statej masy.

Badany rodanek potasowy odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci
nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 1,25 mg,

dla odczynnika cz. — 2,5 mg.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w alkoholu

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory. Alkohol
rektyfikowany 95-procentowy.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
rodanku potasowego rozpuscié w 100 cm? alkoholu ety-
lowego. Roztwor przesgczy¢ przez uprzednio wymyty
1 wysuszony do stalej masy tygiel szklany G4.

Pozostalos¢ na tyglu przemy¢ alkoholem etylowym
do zaniku reakcji na jon CNS™. Prob¢ na nieobecnos$¢
jonu CNS™ nalezy wykona¢ jak w 5.3.3.2. Tygiel z po-
zostato$cia suszy¢ w temperaturze 90°C do statlej
masy.

Badany rodanek potasowy odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli masa wysuszonej pozostato$ci
nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 1,0 mg,

dla odczynnika cz. — 2,0 mg.

5.3.5. Oznaczanie zawartoéci chlorkéw (Cl)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518.p. 2.3.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego
rodanku potasowego rozpusci¢ w 25 cm? wody, dodaé
6 cm? roztworu kwasu azotowego i ostroznie ogrzewaé
pod wyciagiem, poniewaz wydziela si¢ cyjanowodor.
Rozkiad rodanku potasowego nalezy przeprowadzal
przez kilkakrotne rozcieficzanie i odparowywanie do
mate] objgtosci badanego roztworu, az do stwierdze-

etylowy
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nia w nim nieobecnos$ci jonu CNS . Préb¢ na nieobec-
no$¢ jonu CNS™ nalezy wykonaé jak w 5.3.3.2. Na-
stgpnie roztwor ochtodzié¢, uzupetnié woda do 40 cm?
i dodaé¢ 1 cm? roztworu azotanu srebra i wymieszad.

Badany rodanek potasowy odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli powstale po 10 min zmgtnie-
nie badanego roztworu nie bgdzie intensywniejsze od
zmgetnienia roztworu poréwnawczego przygotowanego
rOwnocze$nie 1 zawierajacego w tej samej objgtosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg CI,

dla odczynnika cz.  — 0,1 mg Cl,

6 cm?® roztworu kwasu azotowego i 1 cm?® roztworu
azotanu srebra.

5.3.6. Oznaczanie zawartoéci siarczanéw (SO 4>)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 p. 2.3.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego ro-
danku potasowego rozpusci¢ w 50 cm?® wody, w razie
potrzeby roztwor przesgczyC przez sgczek jakoSciowy
przemyty uprzednio gorgcg woda.

20 cm?® roztworu dla gatunku cz.d.a.,, a 10 cm
sroztworu dla gatunku cz. uzupelnié woda do 25 cm’
1 wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04519 p. 2.4.4.

Badany rodanek potasowy odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli powstale po 15 min zmgtnienie
badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze od zmg-
tnienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego row-
noczesnie i zawierajacego W tej samej objgtosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO4 .

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SO4*

1 te same iloSci odczynnikow. _

5.3.7. Oznaczanie zawartoéci zelaza (Fe’ )

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521.02 p. 4.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. Nalezy przeprowa-
dzi¢ rozklad 5,00 g badanego rodanku potasowego jak
w 5.3.5.2. Nastgpnie roztwor ochlodzié, uzupelnié¢ wo-
da do 50 cm?, doprowadzi¢ kwasem solnym do pH
okolo 3" (wobeéc’ papierka’ uniwersalnego) 1 wykonaé
oznaczanie wg PN-75/C-04521.02 p. 8.

Badany rodanek potasowy odpowiada wymaganiom
niniejszej] normy, jezeli absorbancja badanej proébki
nie be¢dzie wigksza od absorbancji roztworu poréwnaw-
czego, zawierajagcego w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe’

dla odczynnika cz. — 0,025 mg Fe3”

i te same ilosci odczynnikow.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci amonu (NH4 )

5.3.8.1. QOdczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. — roztwor IN.

b) Odczynnik Nesslera, przygotowany wg PN-68/
C-06500 p. 2.2.28.

c) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony NH4 przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.1 i rozcienczony
w stosunku 1 : 99.

1 cm? rozcnenczonego roztworu WZOrcowego zawiera
0,01 mg NH," |

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego ro-
danku potasowego rozpusci¢ w 48 cm® wody i dalsze
oznaczanie wykona¢ wg PN-68/C-04525 p. 2.4.

3

Badany rodanek potasowy odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli powstate po 10 min zo6ttobra-
zowe zabarwienie badanej proby nie bgdzie intensy-
wniejsze od zabarwienia roztworu porOwnawczego za-
wierajagcego w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg NH4,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg NH,"

1 te same ilosci odczynnikow.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (Pb2 )

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Winian potasowy cz.d.a.,
towy.

b) Wodorotlenek potasowy cz.d.a.,
centowy.

¢) Tioacetamid
trwaty przez 3 dni.

d) Wzorcowy roztwor zawierajacy jony Pbl, przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.36a) i rozcienczo-
ny 0,001N roztworem kwasu octowego w stosunku 1:99.
1 cm? rozcieficzonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg Pb2"

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 5,30 g badanego ro-
danku potasowego rozpusci¢ w 20 cm? wody i miesza-
jac dodawaé kolejno 0,5 cm? roztworu winianu pota-
sowego, 2 cm?’ roztworu wodorotlenku potasowego
i 1,5 cm? roztworu tioacetamidu.

Badany rodanek potasowy odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie
badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu porownawczego, przygotowanego
rOwnocze$nie i zawierajgcego w tej samej Ob_]f;IOSCI

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg sz

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb?"

0,30 g badanego rodanku potasowego 1 te same 11oSci
odczynnikéw.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci substancji utleniajg-
cych si¢ jodem (w przeliczeniu na S?)

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory ,

a) Jod cz.d.a., roztwor 0,01N $wiezo przygotowany
z 0,IN roztworu jodu. 13,0 g jodu i 35,0 jodkw
potasowego rozpusci¢ w 50 cm® wody. Przenie$¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm?, uzupetni¢ woda
do kreski i wymiesza¢. Po 24 h mozna przygotowac
roztwor 0,01N poprzez rozcienczenie w stosunku I:9.

b) Jodek potasowy cz.d.a.

c¢) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

d) Skrobia cz.d.a., roztwér 0,5-procentowy.

roztwor 20-procen-
roztwor 10-pro-

cz.d.a., roztwdr 2-procentowy,

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego ro-
danku potasowego rozpusci¢ w 20 cm?® wody, dodaé
1 cm? roztworu kwasu siarkowego, 0,5 g jodku pota-
sowego, wymieszaé, dodaé 0,5 cm? roztworu skrobi
i miareczkowaé roztworem jodu z mikrobiurety do
uzyskania niebieskiego zabarwienia.

Zawarto$¢ substancji utleniajacych si¢ jodem
w przeliczeniu na S?(X3) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

Vi - 0,00016 - 100
X, = (3)
m3
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w ktéorym:

V3 — objetos¢ Scisle 0,01N roztworu jodu zu-

zytego do miareczkowania, cm?,

m 3 — odwazka badanego rodanku potasowego, g,
0,00016 — ilo§¢ siarki odpowiadajaca 1 cm?
Sci$le 0,0IN roztworu jodu, g.

KONTITEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujjca
ORGANIKA-ARGON w Lodzi.

norm¢ — Zaklady Chemiczne

2. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastgpuje ZN-62/
CZSP/E-12/28.
3. Normy zwigzane
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkow w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczna
PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczanéw w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng
PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem 2,2"-dwupirydylu
PN-68/C-04525 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
amonu w bezbarwnych roztworach metoda kolorymetryczna
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow,
roztwordow pomocniczych oraz roztwordow do kolorymetrii i ne-
felometrii

PN-76/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow
wskaznikow i roztworéw buforowych

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygoto-

wania $redniej probki laboratoryjnej

4. Normy zagraniczne
ZSRR J’ OCT 4139 vPealcmBu. Kanuii pomaHucTbiit
CSRS CSN 68 5510 Cisté chemikalie a ¢inidla. Thiokyanatan draselny
LRB BOC 11060-73 PeaktuBnl. Kanues pogaHup
WRL MSZ 7352-60 Kaliumrodanid. Analitikai celokra
NRD TGL 29496 Labor — und Feinchemikalien Kaliumthiocyanat

5. Symbol wg SWW — cz.d.a. 1331-11,
cz. 1331-42.
6. Autor projektu normy — mgr Barbara Gluszek — Zaklady Che-
miczne ORGANIKA-ARGON, Loédi.



