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Odczynniki
Pirosiarczyn potasoruy
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6191-153

(Druusiarczyn potasoruy)

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest pirosiarczyn potasowy
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Pirosiarczyn potasowy ma:

a) wzér chemiczny: K9003,

b) mase czgsteczkowg: 222,33.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtow-
nego sktadnika i zanieczyszczen w normie usta-
lono dwa gatunki pirosiarczynu potasowego, ozna-
czone:

czysty do analizy — cz.d.a,,

czysty — cz.

2.2. Przykiad oznaczenia pirosiarczynu potaso-

wego czystego do analizy:
PIROSIARCZYN POTASOWY cz.d.a. BN-78/6191-153

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania og6lne. Pirosiarczyn potasowy
powinien mie¢ posta¢ krystalicznego proszku bar-
wy biatej, rozpuszczalnego w wodzie, trudno roz-
puszczalnego w alkoholu.

Grupa katalogowa X 51

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Pirosiarczyn potasowy nalezy pakowaé, zna-
kowac i przechowywaé zgodnie z PN-70/C-8J3001.
Rodzaj opakowania — stoiki ze szkla oranzo-
wego z nakretkg z tworzywa sztucznego z polie-
tylenowg lub inng chemicznie odporng uszczelka
lub podkiadka tekturowg chroniong folig poliety-
lenowg lub folig z innego tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 250, 500, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy od wymienionych opakowan
i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wy-
miarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawarto$ci pirosiarczynu potaso-
wego (3.2a),

b) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2b),

c) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2c),

d) oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich (3.2d),

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg e) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2e),
tabl. 1 f) oznaczanie zawarto$ci arsenu (3.2f),
Tablica 1 5.2. Pobieranie probek. Srednig prébke labora-
ablica toryjng nalezy pobra¢ zgodnie z PN-70/C-80047.
Gatunki Przy pobieraniu probek odczynnika w gatunku
Wymagania crda o cz. nalezy stosowaé wytyczne wg PN-67/C-04500,
o ' przyjmujac:
o a) wielko$¢ partii nie wiecej niz 500 kg,
a) Zawarto$¢ pirosiarczynu potaso- . L, . .
wego (KaSoOj), °/o, nie mniej niz 9% 95 b) \I’\_"e:)kosc 'pbrolfk'l éJIeerotnej.hZOO 9 bl
b) Substancji nierozpuszczalnych w c) liczbg probek je nO_St owych — wg tabl. 2,
wodzie, °/o, nie wigcej niz 0,005 0,01 Tablica 2
¢) Chlorkéw (Cl-), %, nie wiecej Liczba opakowan Liczba prébek
niz 0,005 0,01 jednostkowych w partii jednostkowych
d) Metali ciezkich (Pb2+),. °/o, nie do 15 5
wiecej niz 0,001 0,003 16 +- 25 7
e) Zelaza (Fe3+), °/o, nie wiecej niz  0,0005 0,001 26+- 63 8
R . o 64+- 160 9
f) Arsenu (As), °/o, nie wiecej niz  0,00005 0,0001 ipowyzej 160 10
Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa 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 NORMALIZACYJINE 1979. Wplyw do WIN 12.179. Oddano do sktadu 14.4.79. Cena zt 3,60

Druk ukonczono w czerwcu 79. Obj. 050 a. w. Naktad 2300+42 egz.
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d) wielkos$¢ probki ogdlnej — rownga iloczynowi

wielkosci probki pierwotnej i liczby prébek jed-
nostkowych,

e) wielko$¢ Sredniej probki laboratoryjnej:
300 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawarto$ci pirosiarczynu po-
tasowego (K2S520s)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Jod cz.d.a.,, 0,IN roztwor.

b) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., 0,1N roztwor.

c) Kwas solny cz.d.a., 25-procentowy roztwaér.

d) Skrobia 1-procentowa, roztwor Swiezo przy-
rzadzony.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto
0,1200 g badanego pirosiarczynu potasowego i
przenie$s¢ do kolby stozkowej pojemnosci 500cm3
z doszlifowanym korkiem zawierajgcej 50 cm3
roztworu jodu, 30 cm3 wody i 5 cm3 25-procen-
towego roztworu kwasu solnego, kolbe zamkngé
korkiem i mieszajac doprowadzi¢ do rozpuszcze-
nia.

Nadmiar jodu odmiareczkowac roztworem tio-
siarczanu sodowego, dodajagc pod koniec miarecz-
kowania okoto 2 cm3 roztworu skrobi.

Réwnoczesnie wykonac¢ badanie kontrolne, mia-
reczkujagc roztworem tiosiarczanu sodowego roz-
twdr zawierajagcy 50 c¢cm3 roztworu jodu, 50 cm3
wody i 5 cm3 roztworu kwasu solnego.

Zawarto$¢ pirosiarczynu potasowego (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

* 0.005558 - 100 1V ,-V) «0,5558

X = mo m ()]
w ktorym:

V\  — objetos¢ Scisle 0,IN roztworu tio-
siarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania préby kontrolnej,

' cm3

V — objetos¢ Scisle 0,1N roztworu tio-
siarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania badanej probkir
cm3,

m — odwazka badanego pirosiarczynu
potasowego,

0,005558 — ilos¢ K2S20 5 odpowiadajaca 1 cm3

Scisle 0,IN roztworu jodu, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 30,00 g badanego piro-
siarczynu potasowego rozpusci¢ w 300 cm3 cieplej
wody, zlewke przykryé szkietkiem zegarkowym
i wykona¢ oznaczenie wfy PN-54/C-04417.

Badany pirosiarczym potasowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli masa wysuszonej pozo-
statosci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a — 1,5 mg,

dla odczynnika cz. — 3 mag.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (ClI-)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 oraz nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor
30-procentowy.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
pirosiarczynu potasowego rozpusci¢ w kolbie po-
miarowej pojemnos$ci 100 cm3i rozcienczy¢ wodg
do kreski. Pobra¢ 20 cm3roztworu (= 0,2 g pre-
paratu), umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci
100 cm3 nastepnie doda¢ 0,5 om3 roztworu nad-
tlenku wodoru, 0,2 cm3roztworu kwasu azotowe-
go. Przykry¢ kolbe szkietkiem zegarkowym i za-
gotowaé na ptytce elektrycznej, i przez dalsze
5 min gotowad.

Po ochtodzeniu roztwdr doprowadzi¢ do obje-
tosci 43 cm3 doda¢ 1 cm3roztworu azotanu sreb-
ra. Dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518,
sposéb A.

Badany pirosiarczyn potasowy odpowiada wy-

maganiom . normy, jezeli opalizacja powstata
w badanym roztworze po uptywie 10 min nie
bedzie intensywniejsza od opalizacji roztworu

poréwnawczego przygotowanego rownoczes$nie,
a zawierajagcego w tej samej objetosci te same
ilosci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg ClI-,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg ClI-.

5.3.4. Oznaczanie zawarto$ci metali

(Pb2+)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

b) Winian sodowo-potasowy,
roztwor. .

c) Wodorotlenek sodowy, 10-procentowy
twaor.

d) Roztwor wzorcowy ofowiu przygotowany
z octanu otowiawego wg PN-68/C-06500 rozcien-
czony w stosunku 1:99, 0,001IN roztworem kwasu
octowego. 1 cm3rozcieficzonego roztworu wzorco-
wego zawiera 0,01 mg Pb2+ Rozciericzony roz-
twor wzorcowy ze wzgledu na nietrwato$¢ powi-
nien byé przyrzadzony bezposrednio przed uzy-
ciem.

e) Tioacetamid,
w ciggu 3 dni.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
pirosiarczynu potasowego rozpuscie w 10 cm3
wody w zlewce pojemnosci 100 cm3 doda¢ 2 cm3
kwasu solnego cz.d.a. (1,19), odparowa¢ na wrzg-
cej tazni wodnej do sucha i ogrzewat przez
15 min na kuchence elektrycznej. Pozostatos¢
rozpusci¢ w 20 cm3 w.ody, dodaé 0,5 om3 roztworu
winianu sodowo-potasowego, zneutralizowaé wo-
bec papierka lakmusowego roztworem wodoro-
tlenku sodowego, dodajgc ponadto 2 cm3 roztwo-
ru wodorotlenku sodowego. Uzupeini¢ woda do

ciezkich

20-procentowy

roz-

2-procentowy roztwdr trwaty
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30 cm3 wymiesza¢, doda¢ 1,5 cm3 roztworu tioa-
cetamidu i ponownie wymieszac.

Badany pirosiarczyn potasowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli powstate zabarwienie
badanego roztworu po 10 min nie jest intensyw-
niejsze niz zabarwienie roztworu poréwnawczego,
przygotowanego roéwnoczes$nie i zawierajacego
w tej samej- objetoSci rozpuszczong pozostatosé
po odparowaniu 12 cm3 kwasu solnego (1,19)

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb,

dla odczynnika cz. — 0,03 mg Pb
oraz 0,5 cm3 winianu sodowo-potasowego, 2 cm3
roztworu wodorotlenku sodowego i 1,5 om3 roz-
tworu tioacetamddu.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

5.3.5.1. Aparatura, przyrzady i materiaty — wg
PN-75/C-04521.02 p. 3.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-045521.02 p. 4 oraz kwas solny 1,19; 1,12.

5.3.5.3. Przygotowanie  krzywej  wzorcowej.
Przygotowaé¢ roztwory wzorcowe zawierajgce
w 50 cm3: 0,002; 0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04,
0,05 mg Fe. Kazdy z tych roztworéw umiesci¢
w zlewce pojemnosci 250 cm3 Do roztworéw do-
da¢ 0,2 cm3roztworu kwasu solnego, 5 cm3 chlo-
rowodorku hydroksyloaminy. Po 3 min doda¢ roz-
tworu amoniaku do uzyskania pH okoto 4 (wobec
papierka lakmusowego), 10 om3 roztworu kwasu
cytrynowego, 5 cm3roztworu 2,2'-dwupirydylu.

Nastepnie przenie$¢ ilosciowo roztwory do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm3 dopehnié
objetos¢ wodag do kreski i dokladnie wymieszaé.
Po 30 min przela¢ roztwor do kuwety i zmierzy¢
absorbancje przy diugosci fali 522 nm. Z otrzy-
manych wynikow sporzadzi¢ krzywg wzorcowaq
odktadajgc na osi rzednych wartosci absorbancji,
a na osi odcietych zawartosSci zelaza w miligra-
mach. Jako odno$nik stosowaé roztwor 2,2'-dwu-
pirydylu.

5.3.5.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badane-
go pirosiarczynu potasowego rozpusci¢ w 10 cm3
woSy w zlewce pojemnosci 50 cm3, doda¢ ostroz-
nie 2 cm3 kwasu solnego (1,19) i odparowac¢ do
sucha na wrzacej tazni wodnej.

Po oziebieniu pozostato$¢ rozpusci¢ w 20 cm3
i wykona¢ oznaczanie wg PN-75/C-04521.02 p. 7.

Z otrzymanych danych, postugujgc sie krzywa
wzorcowg, odczyta¢ zawarto$¢ zelaza w miligra-
mach.

KONI

Informacje dodatkowe

Zawarto$¢ zelaza (X)) obliczy¢ w procentach
wg wzoru
a-100 a
Xl viin1000 m, <10 A
w ktorym:
a — zawarto$¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcowej, mg,
mi — odwazka badanego produktu, g.
W przypadku wizualnego oznaczania do
tworu wzorcowego dodac:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe2+,
dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe2l

5.3.G. Oznaczanie zawarto$ci arsenu (As)
5.3.6.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-75/
C-04511 p. 2.2.

5.3.6.2. Odczynniki
C-04511 p. 2.3.

5.3.6.3. Przygotowanie skali wzorcéow i krzywej
wzorcowej — wg PN-75/C-04511 p. 2.5.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badane-
go pirosiarczynu potasowego rozpusci¢c w 25 c¢cm3
wody destylowanej w zlewce pojemnosci 100 cm3
doda¢ ostroznie 12 cm3 wody utlenionej, po czym
ogrza¢ do wrzenia i odparowac¢ do objetosci oko-
to 40 cm3 Po ochtodzeniu roztwor przenies¢ do
aparatu do oznaczania arsenu i dalej postepowac
jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej. Za-
wartos¢ arsenu w miligramach w probce badanej
odczyta¢ z krzywej wzorcowej.

Oddzielnie nalezy wykona¢ S$lepg probe z
wszystkimi odczynnikami uzywanymi w przygo-
towaniu prébki badanej do oznaczania arsenu.

Otrzymang zawarto$¢ arsenu w S$lepej probce
nalezy odja¢ od zawartosci arsenu w badanej
prébce.

Zawartos¢ arsenu (X2 w prébce badanej obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

roz-

i roztwory — wg PN-75/

w Kktorym:
ci — zawarto$¢ arsenu odczytana z krzywej
wzorcowej, mg,
m2 —+odwazka badanego pirosiarczynu potaso-
wego, g.
Dopuszcza sie oznaczanie arsenu metodg Gut-
zeita wg Farmakopei Polskiej IV, tom |, str. 75,
metoda Il. .



Informacje dodatkowe do BN-78/6191-153

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Przedsiebiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,
Gliwice.

2. Normy i dokumenty zwigzane

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

PN-75/C-04S111 Analiza
zawarto$ci arsenu

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

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci chlorkow w bezbarwnych roztworach' me-
todg turbidymetryczna

PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci zelaza metoda kolorymetryczng z zasto-
sowaniem 2,2'-dwupirydylu

chemiczna. Oznaczanie matych

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztworé6w pomocniczych oraz roztworéw
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki.
i transport

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

- i przygotowania S$redniej probki laboratoryjnej

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

Pakowanie, przechowywanie

3. Zgodno$¢ normy z dokumentami miedzynarodowy-
mi. Norma jest wdrozeniem Zalecenia normalizacyjnego
RWPG PC 4876-75 PeaKTBHhI. Kanni! na; ocepmiCTOKHCIJibin

4. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42.

5. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-55/MPCh/05-420.



