NORMA BRANZOWA

BN-65
ODCZYNNIKI Odczynniki 6191-47
Winian antymonylo-potasowy AN60smmen 1687
Grupa katalogowa X 51
1. ¢STEP

1.1 . Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest winian antymonylo-potasowy stosowany
jako odczynnik chemiczny. Winian antymonylo-potasowy ma:
a) wzér chemiczny:
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b) wzér budowy:
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c) ciezar czasteczkowy: 324,94,
d) inna nazwa: emetyk.

1.2. Gatunki. \f zaleznosci od ilosci zanieczyszczen rozr6znia sie dwa gatunki wi-
nianu antymonylo-potasowego oznaczone:

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

1.3. Przykiad oznaczenia winianu antymonylo-potasowego czystego do analizy:
WINIAK ANTYMONYLO-POTASOWY cz.d.a. BN-65/6191-47

1.3. Normy zwigzane
PN/C-04511 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci arsenu
PN-54/C-04518 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci chlorkéw w pro-
duktach chemicznych metodg turbidymetryczng

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej probki labora-
toryjnej

2. WWMAGANIA TECHNICZNE

2.1. Wymagania ogdélne. Winian antymonylo-potasowy powinien mie¢ posta¢ bezbarwnyc
lub lekko kremowych krysztatéw albo biatego proszku rozpuszczalnego w wodzie i prawie
nierozpuszczalnego w alkoholu.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 23 pazdziernika 1965 r.
jako norma obowigzujgcg w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1966 r.
(Mon. Pol. nr 3/1966 poz. 24)
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2.2. Wymagania szczeg6towe

Gatunki
Wymagania cz.d.a. .

a) Tozsamoscé wg 4.2.1

nie normalizuje sie

b) Wilgoci, %, najwyzej 0,1
©) Winianu antymonylo-potasowego fK(Sb0O)C.H.Oj-=yH-07]
%, co najmniej " 99,9 98

d pH 4,0 t 4,1 nie normalizuje sie

e) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %, najwyzej 0,005 0,01

) Chlorkéw (CI'), %, najwyzej 0,005 0,01

s)] Siarczancg)w (50.2*), %, najwyzej 0,01 0,03

h) Metali ciezkich (2" %, najwyzej 0,0005 0,001
0,0008 0,002

i) Arsenu (As), %, najwyzej

3. OPAKOWANIE, ZNAKOWANIE | PRZECHOWYWANIE

Winian antymonylo-potasowy nalezy pakowac, znakowac¢ i przechowywaé zgodnie z PN-54/

G-80001.
Rodzaj opakowania: stoiki ze szkia oranzowego, zamykane nakretkami z tworzywa

sztucznego.
Masa netto:
gat. cz.d.a. - 100, 250 i 500 g,
gat. cz. - 250, 500, 1000, 2000 i 5000 g.

Na zyczenie odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania.

4. BADANIA TECHNICZNE

4.1. Pobieranie probek. Prébki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN/C-80047. Masa Sred-
niej prébki laboratoryjnej powinna wynosi¢ nie mniej niz 200 g.

4.2. Rodzaje badan
4.2.1, Sprawdzenie tozsamosci

4.2.1 .1. Odczynniki i roztwory

a) Woda wapienna.

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

c) Siarczek potasowy cz.d.a., roztwor 10—procentowy,

4.2.1 .2. Wykonanie sprawdzenia

a) 1 g winianu antymonylo-potasowego rozpusci¢ w 20 ml wody. Do 5 ml otrzymanego
roztworu doda¢ kilka kropli wody wapiennej. Powstaje biaty osad rozpuszczalny w kwa-
sie octowym.

b) Do 15 ml roztworu pozostatego =z oznaczania wg a) doda¢ kilka kropli kwesu sol-
nego. Powstaje biaty osad rozpuszczalny w nadmiarze kwasu. DO roztworu zawierajgcego
nadmiar kwasu solnego doda¢ kilka kropli roztworu siarczku potasowego. Powstaje poma-
rariczowy osad.

c) Osad z oznaczania wg b) odsgczy¢. Przesgacz odparowa¢ do sucha, a pozostatosé
po odparowaniu wyprazy¢. Popiét wprowadzi¢ na preciku platynowym do ptomienia palnika.
Ptomien zabarwia sie na kolor fioletowy.

Oznaczanie zawartosci wilgoci. 5 g badanego winianu antymonylo-potasowego

(idwaczlonego z doktadnos$oig do 0,0002 g suszy¢ do statej masy w temperaturze 100" przez
godz.
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Zawartos¢ wilgoci (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

G- G;
X= — - 100
w ktérym:
G - odwazka badanego winianu antymonylo-potasowego przed wysuszeniem, g,
G j- odwazka badanego winianu antymonylo-potasowego po wysuszeniu, ¢.

Wysuszong probka zachowa¢ do oznaczania wg 4.2.3.
4.2.3. Oznaczanie zawartos$ci winianu antymonylo-potasowego

4.2.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Winian sodowo-potasowy cz.d.a.

b) Kwasny weglan sodowy cz.d.a.

c) Jod cz.d.a., roztwéor 0,1n w jodku potasowym cz.d.a.
d) Skrobia cz.d.a., roztwé6r 0,5-procentowy.

4.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g wysuszonego winianu antymonylo-potasowego
z oznaczania wg 4.2.2, odwazonego z dokladnoscia do 0,0002 g, rozpusci¢ w 50 ml wody,
doda¢ 5 g winianu sodowo-potasowego i 2 g kwasnego weglanu sodowego. Do roztworu do-
da¢ 0,5 ml roztworu skrobi i miareczkowa¢ roztworem jodu do trwatego niebieskiego za-
barwienia.

Zawarto$¢ winianu antymonylo-potasowego (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

VvV =0,01625 -100 V- 1,625

w ktorym: * G G
V- objetos¢ scisle 0,1n roztworu jodu zuzytego do miareczkowania badanej
probki, ml,
G - odwazka badanego winianu antymonylo-potasowego, g,
0,01625 - ilos¢ winianu antymonylo-potasowego odpowiadajgca 1 ml $cisle 0,1n roz-

tworu jodu, g.
4.2.5. Oznaczanie zawartos$ci substancji nierozpuszczalnych w wodzie. 20 g badane-

go winianu antymonylo-potasowego odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 400m
goracej wody w zlewce pojemnosci 500 ml. Roztwér w zlewce przykrytej szkietkiem ze-
garkowym ogrzewa¢ przez 1 godz na wrzacej tazni wodnej, a nastepnie przesgaczy¢ przez
szklany tygiel do sgaczenia nr 4. Osad w tyglu przemy¢ kilkakrotnie goraca woda, ty-
giel wysuszy¢ do statej masy w temperaturze 105-f110°C.

Badany winian antymonylo-potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wysu-
szonej pozostatosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 1 mg,

dla odczynnika cz. - 2 mg.

Przesacz wraz z wodami z przemycia zebra¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml,
uzupetni¢ wodg do kreski i zachowa¢ do dalszych oznaczan (roztwor A) wg 4.2.6 i 4.2.7.

4.2.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéw

4.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1n.

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony CI-, przygotowany wg PH/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozciericzonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 ng Cl-.

4.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 20 ml (0,8 g) roztworu A pozostatego z oznaczania
substancji nierozpuszczalnej w wodzie wg 4.2.5 rozciennczy¢ wodg do objetosci 30 ml,
doda¢ 1 ml kwasu octowego, 1 ml roztworu azotanu srebra.
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Badany winian antymonylo-potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli opalizacja
powstata w badanym roztworze po 5 min nie bedzie silniejsza niz opalizacja roztworu
poréwnawczego przygotowanego réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetosci 1 ml
kwasu octowego, 1 ml roztworu azotanu srebra oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,04 nmg CI“,

dla odczynnika cz. - 0,08 ng CI".

4.2.7. Oznaczanie zawartos$ci siarczanéw

4.2.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.
b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. Do 250 ml (10 g) roztworu A pozostatego z oznacza-
nia substancji nierozpuszczalnych w wodzie wg 4.2.5 doda¢ 5 ml kwasu octowego, ogrzac
do wrzenia i doda¢ 2 ml gorgcego roztworu chlorku barowego. Roztwér postawi¢ na 18
-r 20 godz, nastepnie odsaczy¢ wydzielony osad przez uprzednio wyprazony i zwazony ty-
giel kwarcowy z dnem porowatym lub przez twardy saczek ilosciowy, przemy¢ wodg do za-
niku reakcji na jony Cl- w przesgaczu, wysuszy¢ i wyprazy¢ w temperaturze okoto 500°C
do statej masy.

Badany winian antymonylo-potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wypra-
zonej pozostatosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 2,4 mg,

dla odczynnika cz. - 7,3 mg.

4.2.8. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich

4.2.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor 20-procentowy.

b) Cyjanek potasowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

c) Siarczek sodowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Pb2+, przyrzgdzony wg PN/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozciericzonego roztworu wzorcowego zawiera 00l ng Pb™+.

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego winianu antymonylo-potasowego odwazo-
nego z dokiadnoscig do 0,1 g rozpusci¢ w 42 ml wody. Do roztworu doda¢ 7 ml roztworu
wodorotlenku potasowego, 1 ml roztworu cyjanku potasowego, wymiesza¢ i doda¢ 2 krople
roztworu siarczku sodowego.

Badany winian antymonylo-potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie
powstate w badanym roztworze nie bedzie silniejsze niz zabarwienie roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego réwnocze$nie i zawierajgcego w tej samej objetosci: 1 g badanego
winianu antymonylo-potasowego, 42 ml wody, 7 ml roztworu wodorotlenku potasowego, 1 ml
roztworu cyjanku potasowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,005 ng Pb2+,

dla odczynnika cz. - 0,01 ng Pb"*,

i 2 krople roztworu siarczku sodowego.

4.2.9. Oznaczanie zawartos$ci arsenu

4.2.9.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 20-procentowy.

b) Chlorek cynawy cz.d.a., roztwdor w kwasie solnym przygotowany w nastepujacy spo-
sOb: 330 g chlorku cynawego rozpusci¢ w 120 ml kwasu solnego. Otrzymany roztwér roz-
cienczy¢ wodg do 1000 ml.

c) Roztwér wzorcowy zawierajgoy As, przygotowany wg PN/C-06500 i rozoienczony
w stosunku 10:1000. 1 ml rozciericzonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg As.
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4.2.9.2. Wykonanie oznaozania, 1 g badanego winianu antymonylo-potasowego odwazo-
nego z dokiadnoscig do 0,01 g dla odczynnika cz.d.a. i 0,5 g dla odczynnika cz. roz-
pusci¢ w 26 ml roztworu kwasu solnego w kolbie destylacyjnej pojemnosci 500 ml. Ho
roztworu doda¢ 0,1 ml roztworu chlorku cynawego. Kolbe zamkngé¢ deflegmatorem z wy-
petnieniem szklanym wysokosci 20-r25 mmi oddestylowa¢ do cylindra pomiarowego 20 ml
cieczy. Kolbe destylacyjng oprozni¢, wymy¢ razem z deflegmatorem kwasem solnym i wodg,
przela¢ do niej destylat, doda¢ 2 krople roztworu chlorku cynawego i ponownie odde-
stylowa¢ 16 ml cieczy. Do destylatu doda¢ 2 krople roztworu chlorku cynawego, prze-
nies¢ go do kolby stozkowej aparatu do oznaczania arsenu i wykona¢ oznaczenie wg PN/
C-04511.

Do roztworéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,008 ng As,

dla odczynnika cz. - 0,01 ng As.

KONIEC
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