
UKD 546.32'224-41

loucoL A-oj. SS rY ‘ S/Bopoz 2 o
o&. 88 /  619'/-  1 5 5_______________

WYROBY
PRZEM YSŁU

CHEMICZNEGO

N O R M A  B R A N Ż O W A
BN-78

Odczynniki

Pirosiarczyn potasoruy
(Druusiarczyn potasoruy)

*

6191-153

G rupa katalogow a X  51

1. WSTĘP

Przedm iotem  norm y jest pirosiarczyn potasow y 
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Pirosiarczyn potasow y ma:
a) wzór chemiczny: K 9S0O3,
b) masę cząsteczkową: 222,33.

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

2.1. G atunki. W zależności od zawartości głów­
nego składnika i zanieczyszczeń w  norm ie usta ­
lono dwa gatunki pirosiarczynu potasowego, ozna­
czone:

czysty do analizy — cz.d.a.,
czysty — cz.

2.2. Przykład oznaczenia pirosiarczynu potaso­
wego czystego do analizy:

PIROSIARCZYN POTASOWY cz.d.a. BN-78/6191-153

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogólne. Pirosiarczyn potasowy 
powinien mieć postać krystalicznego proszku b a r­
wy białej, rozpuszczalnego w wodzie, trudno roz­
puszczalnego w alkoholu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg 
tabl. 1.

Tablica 1

G atunki
W ym agania

cz.d.a. CZ.

a) Zaw artość pirosiarczynu potaso­
wego (KąSoOj), °/o, nie mniej niż 96 95

b) S ubstancji nierozpuszczalnych w 
wodzie, °/o, n ie  więcej niż 0,005 0 ,0 1

c) Chlorków  (Cl- ), %>, nie więcej 
niż 0,005 0,01

d) M etali ciężkich (Pb2+),. °/o, nie 
więcej niż 0,001 0,003

e) Żelaza (Fe3+), °/o, nie więcej niż 0,0005 0,001

f )  A rsenu (As), °/o, nie więcej niż 0,00005 0,0001

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

Pirosiarcżyn potasowy należy pakować, zna­
kować i przechowywać zgodnie z PN-70/C-8J3001.

Rodzaj opakowania — słoiki ze szkła oranżo- 
wego z nakrętką z tw orzyw a sztucznego z polie­
tylenow ą lub inną chemicznie odporną uszczelką 
lub podkładką tek turow ą chronioną folią poliety ­
lenową lub folią z innego tworzyw a sztucznego.

Masa opakowań netto: 250, 500, 1000 g.
Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny ro­

dzaj i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzo­
ne próby wykażą, że zabezpiecza ono produkt 
w sposób nie gorszy od wym ienionych opakowań 
i ma w ym iary zgodne z zasadami system u wy­
miarowego opakowań.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań
a) oznaczanie zawartości pirosiarczynu potaso­

wego (3.2a),
b) oznaczanie zawartości substancji nierozpusz­

czalnych w wodzie (3.2b),
c) oznaczanie zawartości chlorków (3.2c),
d) oznaczanie zawartości m etali ciężkich (3.2d),
e) oznaczanie zawartości żelaza (3.2e),
f) oznaczanie zawartości arsenu (3.2f),
5.2. Pobieranie próbek. Średnią próbkę labora­

tory jną należy pobrać zgodnie z PN-70/C-80047. 
Przy pobieraniu próbek odczynnika w gatunku 
cz. należy stosować wytyczne wg PN-67/C-04500, 
przyjm ując:

a) wielkość partii nie więcej niż 500 kg,
b) wielkość próbki pierw otnej: 200 g,
c) liczbę próbek jednostkowych — wg tabl. 2,

Tablica 2

Liczba opakowań 
jednostkow ych w  partii

Liczba próbek 
jednostkow ych

do 15 5
16 +- 25 7
26+- 63 8
64+- 160 9

ipowyżej 160 10
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d) wielkość próbki ogólnej —  rów ną iloczynowi 
wielkości próbki pierw otnej i liczby próbek jed ­
nostkowych,

e) wielkość średniej próbki laboratoryjnej: 
300 g.

5.3. Opis badań

5.3.1. Oznaczanie zawartości pirosiarczynu po­
tasowego (K2S2Os)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory
a) Jod cz.d.a., 0,1N roztwór.
b) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., 0,1N roztwór.
c) Kwas solny cz.d.a., 25-procentowy roztwór.
d) Skrobia 1-procentow a, roztw ór świeżo przy ­

rządzony.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 
0,1200 g badanego pirosiarczynu potasowego i 
przenieść do kolby stożkowej pojemności 50jO cm3, 
z doszlifowanym  korkiem  zawierającej 50 cm3 
roztw oru jodu, 30 cm3 wody i 5 cm3 25-procen- 
towego roztw oru kwasu solnego, kolbę zamknąć 
korkiem  i m ieszając doprowadzić do rozpuszcze­
nia.

N adm iar jodu odmiareczkować roztw orem  tio­
siarczanu sodowego, dodając pod koniec m iarecz­
kowania około 2 cm3 roztw oru skrobi.

Równocześnie wykonać badanie kontrolne, m ia­
reczkując roztw orem  tiosiarczanu sodowego roz­
tw ór zaw ierający 50 cm3 roztw oru jodu, 50 cm3 
wody i 5 cm3 roztw oru kwasu solnego.

Zawartość pirosiarczynu potasowego (X) obli­
czyć w procentach w g wzoru

• 0 .005558 • 100 I V , - V )  • 0 ,5558
X =  ---------  (1)m m

w którym :
V\ — objętość ściśle 0,1N roztw oru tio­

siarczanu sodowego zużytego do
m iareczkowania próby kontrolnej, 

'  cm3,
V  — objętość ściśle 0,1N roztw oru tio-

siarczanu sodowego zużytego do
m iareczkowania badanej próbkir 
cm3,

m  — odważka badanego pirosiarczynu 
potasowego,

0,005558 — ilość K2S20 5 odpowiadająca 1 cm3 
ściśle 0,1N roztw oru jodu, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartości substancji nieroz­
puszczalnych w wodzie. 30,00 g badanego piro-
siarczynu potasowego rozpuścić w  300 cm3 cieplej 
wody, zlewkę przykryć szkiełkiem  zegarkowym  
i wykonać oznaczenie w7g PN-54/C-04417.

Badany pirosiarczym potasow y odpowiada w y­
maganiom  norm y, jeżeli masa wysuszonej pozo­
stałości nie przekracza:

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

5.3.3. Oznaczanie zawartości chlorków (Cl- )
5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/ 

C-04518 oraz nadtlenek wodoru cz.d.a., roztw ór 
30-procentowy.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
pirosiarczynu potasowego rozpuścić w kolbie po­
m iarowej pojemności 100 cm3 i rozcieńczyć wodą 
do kreski. Pobrać 20 cm3 roztw oru (=  0,2 g p re ­
paratu), umieścić w kolbie stożkowej pojemności 
100 cm3, następnie dodać 0,5 om3 roztw oru nad­
tlenku wodoru, 0,2 cm3 roztw oru kwasu azotowe­
go. P rzykryć kolbę szkiełkiem zegarkowym i za­
gotować na płytce elektrycznej, i przez dalsze 
5 m in gotować.

Po ochłodzeniu roztw ór doprowadzić do obję­
tości 43 cm3, dodać 1 cm3 roztw oru azotanu sreb ­
ra. Dalej wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04518, 
sposób A.

Badany pirosiarczyn potasow y odpowiada wy­
maganiom . normy, jeżeli opalizacja powstała 
w  badanym  roztworze po upływie 10 min nie 
będzie intensyw niejsza od opalizacji roztw oru 
porównawczego przygotowanego równocześnie, 
a zawierającego w tej samej objętości te  same 
ilości odczynników oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Cl- ,
dla odczynnika cz. — 0,02 mg Cl- .

5.3.4. Oznaczanie zawartości metali ciężkich 
(Pb2+)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a. (1,19).
b) W inian sodowo-potasowy, 20-procentowy

roztwór. •
c) W odorotlenek sodowy, 10-procentowy roz­

twór.
d) Roztwór wzorcowy ołowiu przygotowany 

z octanu ołowiawego wg PN-68/C-06500 rozcień­
czony w stosunku 1:99, 0,001N roztworem  kwasu 
octowego. 1 cm3 rozcieńczonego roztw oru wzorco­
wego zawiera 0,01 mg Pb2+. Rozcieńczony roz­
tw ór wzorcowy ze względu na nietrwałość powi­
nien być przyrządzony bezpośrednio przed uży­
ciem.

e) Tioacetamid, 2-procentow y roztw ór trw ały  
w  ciągu 3 dni.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
pirosiarczynu potasowego rozpuście w  10 cm3 
wody w zlewce pojemności 100 cm3, dodać 2 cm3 
kwasu solnego cz.d.a. (1,19), odparować na w rzą­
cej łaźni wodnej do sucha i  ogrzewać przez 
15 m in na kuchence elektrycznej. Pozostałość 
rozpuścić w 20 cm3 w.ody, dodać 0,5 om3 roztw oru 
w inianu sodowo-potasowego, zneutralizować wo­
bec papierka lakmusowego roztw orem  wodoro­
tlenku sodowego, dodając ponadto 2 cm3 roztwo­
ru  wodorotlenku sodowego. Uzupełnić wodą do
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30 cm3, wymieszać, dodać 1,5 cm3 roztw oru tioa- 
cetam idu i ponownie wymieszać.

Badany pirosiarczyn potasowy odpowiada w y­
m aganiom  norm y, jeżeli pow stałe zabarwienie 
badanego roztw oru po 10 min nie jest intensyw ­
niejsze niż zabarw ienie roztw oru porównawczego, 
przygotowanego równocześnie i zawierającego 
w  tej samej- objętości rozpuszczoną pozostałość 
po odparow aniu 12 cm3 kw asu solnego (1,19)

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb,
dla odczynnika cz. ■—■ 0,03 m g Pb

oraz 0,5 cm3 w inianu sodowo-potasowego, 2 cm3 
roztw oru w odorotlenku sodowego i 1,5 om3 roz­
tw oru tioacetamddu.

5.3.5. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe3+)
5.3.5.1. A paratura, przyrządy i m ateriały  — wg

PN-75/C-04521.02 p. 3.

5.3.5.2. Odczynniki i roztw ory — wg PN-75/ 
C-045521.02 p. 4 oraz kw as solny 1,19; 1,12.

5.3.5.3. Przygotow anie krzyw ej wzorcowej.
Przygotować roztw ory wzorcowe zawierające 
w 50 cm3: 0,002; 0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04; 
0,05 mg Fe. Każdy z tych roztworów umieścić 
w  zlewce pojemności 250 cm3. Do roztworów do­
dać 0,2 cm3 roztw oru kw asu solnego, 5 cm3 chlo­
row odorku hydroksyloam iny. Po 3 m in dodać roz­
tw oru am oniaku do uzyskania pH około 4 (wobec 
papierka lakmusowego), 10 om3 roztw oru kwasu 
cytrynowego, 5 cm3 roztw oru 2,2 '-dw upirydylu.

N astępnie przenieść ilościowo roztw ory do kol­
by pom iarowej pojemności 100 cm3, dopełnić 
objętość wodą do kreski i dokładnie wymieszać. 
Po 30 m in przelać roztw ór do kuw ety  i zmierzyć 
absorbancję przy  długości fali 522 nm. Z otrzy­
m anych wyników sporządzić krzyw ą wzorcową 
odkładając na osi rzędnych wartości absorbancji, 
a na osi odciętych zawartości żelaza w  m iligra­
mach. Jako odnośnik stosować roztw ór 2,2'-dwu- 
pirydylu.

5.3.5.4. W ykonanie oznaczania. 2,00 g badane­
go pirosiarcżynu potasowego rozpuścić w 10 cm3 
woSy w zlewce pojem ności 50 cm3, dodać ostroż­
nie 2 cm3 kw asu solnego (1,19) i odparować do 
sucha na wrzącej łaźni wodnej.

Po oziębieniu pozostałość rozpuścić w 20 cm3 
i wykonać oznaczanie wg PN-75/C-04521.02 p. 7.

Z otrzym anych danych, posługując się krzyw ą 
wzorcową, odczytać zawartość żelaza w m iligra­
mach.

Zawartość żelaza (Xj) obliczyć w procentach 
wg wzoru

a -100 _ a

Xl vii ■ 1000 m, • 10 ^
w którym :

a — zawartość żelaza odczytana z krzyw ej 
wzorcowej, mg,

mi — odważka badanego produktu, g.

W przypadku wizualnego oznaczania do roz­
tw oru wzorcowego dodać: 

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe2+, 
dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe2"1'.

5.3.G. Oznaczanie zawartości arsenu (As)
5.3.6.1. A paratura i przyrządy — wg PN-75/ 

C-04511 p. 2.2.

5.3.6.2. Odczynniki i roztw ory — wg PN-75/ 
C-04511 p. 2.3.

5.3.6.3. Przygotow anie skali wzorców i krzyw ej 
wzorcowej — wg PN-75/C-04511 p. 2.5.

5.3.6.4. W ykonanie oznaczania. 10,00 g badane­
go pirosiarcżynu potasowego rozpuścić w 25 cm3 
wody destylowanej w zlewce pojemności 100 cm3, 
dodać ostrożnie 12 cm3 wody utlenionej, po czym 
ogrzać do wrzenia i odparować do objętości oko­
ło 40 cm3. Po ochłodzeniu roztw ór przenieść do 
aparatu  do oznaczania arsenu i dalej postępować 
jak przy sporządzaniu krzyw ej wzorcowej. Za­
wartość arsenu w m iligram ach w próbce badanej 
odczytać z krzyw ej wzorcowej.

Oddzielnie należy wykonać ślepą próbę z 
wszystkim i odczynnikam i używanym i w przygo­
tow aniu próbki badanej do oznaczania arsenu.

O trzym aną zawartość arsenu w ślepej próbce 
należy odjąć od zawartości arsenu w badanej 
próbce.

Zawartość arsenu (X2) w próbce badanej obli­
czyć w procentach wg wzoru

w którym :
cii — zawartość arsenu odczytana z krzyw ej 

wzorcowej, mg,

m 2 — ♦odw ażka badanego pirosiarcżynu potaso­
wego, g.

Dopuszcza się oznaczanie arsenu m etodą Gut- 
zeita wg Farm akopei Polskiej IV, tom I, str. 75, 
m etoda II. •

KONI

In fo rm acje dodatkowe



Inform acje dodatkow e do BN-78/6191-153

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowująca normę — Przedsiębiorstw o
Przem ysłow o-H andlow e Polskie Odczynniki Chemiczne,
Gliwice.

2. Normy i dokumenty związane

PN-67/C-04500 P roduk ty  chemiczne. W ytyczne pobierania 
i przygotow yw ania próbek

PN-75/C-04S1I1 Analiza chem iczna. Oznaczanie m ałych 
zaw artości arsenu

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie 
Substancji nierozpuszczalnych w  wodzie w produktach  
chem icznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie m ałych 
zaw artości chlorków  w  bezbarw nych roztworach' m e­
todą tu rb idym etryczną

PN-75/C-04521.02 Analiza chem iczna. Oznaczanie m ałych 
zaw artości żelaza m etodą kolorym etryczną z zasto­
sow aniem  2,2 '-dw upirydylu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. P rzygotow anie od­
czynników, roztw orów  pomocniczych oraz roztw orów  
do kolorym etrii i nefelom etrii 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakow anie, przechow yw anie 
i tran spo rt

PN-70/C-80047 Odczynniki. W ytyczne pobierania próbek 
- i przygotow ania średniej próbki laboratoryjnej 

Farm akopea Polska IV, tom  I, Państw ow y Zakład W y­
daw nictw  Lekarskich, W arszawa 1965 r.

3. Zgodność normy z dokumentami międzynarodowy­
mi. Norma je st wdrożeniem  Zalecenia norm alizacyjnego 
RW PG PC 4876-75 PeaKTBHhl. Kanni! na ; o c e p m i C T O K H C J i b i ń

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

5. Dotychczasowe normy. Niniejsza norm a zastępuje 
ZN-55/MPCh/05-420.


