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r,(VH / 1. WSTEP

1.1. Pry.p™mint normy. Przedmiotem normy jest
siarczan amonowy o postaci bezbarwnych lub biatych
krysztatéw rozpuszczalnych w wodzie, stosowany ja-
ko odczynnik chemiczny.

Siarczan amonowy ma:

a) wzor chemiczny (NHAJgSO™,

b) mase czasteczkowg 132,14 (1961 r.).

1.2. Norm.? zwigzane

PN-68/C-04-503 Analiza chemiczna. Oznaczanie
+ych zawartosci fosforanéw w bezbarwnych

ma-

roz-
tworach metoda kolorymetryczng

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
+ych zawartosci azotanéw w bezbarwnych roztwo-
rach metoda kolorymetryczng

PN-68/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie
+ych zawartosci arsenu

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
+ych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztwo-
rach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanieoi
czynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roztwo-
row do kolorymetrii i nefelometrii

ma-

FN-68/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie
roztworéw wskaznikéw i roztworéw buforowych
PU-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie

i przechowywanie
PN/C-8004-7 Odczynniki. Pobieranie prébek i przy-
gotowanie Sredniej proébki laboratoryjnej

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE
2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen i gtéwnego sktadnika rozréznia sie trzy
gatunki siarczanu amonowego Oznaczone:

ch.cz. - chemicznie czysty,
cz.d.a. - czysty do analizy,
cz. - czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia siarczanu
chemicznie czystego:

SIARCZAN AMONOWY ch.cz.

amonowego

BN-69/6191-91

Grupa katalogowa X 51

WYMAGANIA
Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. cz.

a) Siarczanu amonowego

(NHM2S0”, %, nie mniej niz 99,0 98,5 97,0
b) Substancji nierozpuszczal-

nych w wodzie, %, nie wiecej

niz 0,002 0,005 0,01
c) Pozostato$¢ po prazeniu, %,

nie wiecej niz 0,005 0,02 0,06
d) Wolnych kwaséw (w przelicze-

niu na H SO.), », nie wiecej

niz 2 0,005 0,01 0,05
e) Chlorkéw (Cl ), %, nie wie-

cej niz 0,0003 0,001 0,002
f) Azotanéw (KO-~), %, nie wie-

cej niz 0,001 0,002 0,005
g) Fosforanéw (PO”™-), %, nie

wiecej niz 0,0005 0,001 0,002
h) Metali ciegzkich (Pb2+), %, nie

wiecej niz 0,0005 0,001 0,002
i) Zelaza (Fe™+), %. nie wie-

cej niz 0,0002 o0,0005 0,001
j) Arsenu (As), %, nie wiecej

niz 0,0002 o0,0005 0,001

/
4. PAKOWANIE 1 PRZECHOWYWANIE
Siarczan amonowy nalezy pakowac,
chowywa¢ zgodnie z PN-54/C-80001.
Rodzaj opakowania: stoiki szklane z doszlifowa-
nymi korkamij stoiki z nakretkami z tworzywa sztucz-
nego i1 podktadka polietylenowg lub tekturowg iper-
gaminowg albo torebki polietylenowe.
Masa opakowan netto: 100, 250, 500,
45 kg dla produktu cz.
Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj
i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone pro-
by wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposoéb nie

znakowaC i1 prze-

1000 g oraz

Polskie Odczynniki Chemiczne

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 31 grudnia 1469 r.

jako norma obowiqzujqca w zakresie obrotu od dnia 1 lipca 1970 r.

(Mon. Pol. nr 9/1970

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE

gorszy niz ww. opakowania I ma wymiary zgodne z
zasadami systemu wymiarowego opakowan .
poz. 81 )
Druk. Wyd. Norm. W-wo Ark. wrd. 0,45 Nokt.1300 + 61 Zom 434/70 C.no )"2.40
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5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek. Prébki nalezy pobierac¢
zgodnie z PN/C-80047. Masa Sredniej probki labo-
ratoryjnej powinna wynosi¢ 300 g.

5.2. Rodzaje i opis badan
5.2.1. Oznaczanie zawartosci siarozanu amonowego

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n.

b) Fenoloftaleina — wskaznik, 1-procentowy roz-
twor alkoholowy przygotowany wg PN-68/C-06501.

c) Czerwien metylowa - wskaznik, 0,l-procentowy
roztwér alkoholowy przygotowany wg PN-68/C-06501.

d) Formalina cz.d.a., roztwér 15-r20-procentowy,
uprzednio zobojetniony roztworem wodorotlenku so-
dowego wobec fenoloftaleiny jako wskaznika do po-
jJjawienia sie rézowego zabarwienia, nie znikajace-
go w ciagu 20 sek, obserwowanego na tle mlecznego

szkta.
5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Okot4o 2,0000 gbee

danego siarczanu umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 500 ml, rozpuscié¢ w 100 ml wody, wymie-
sza¢ i dopetnic¢ objetos¢ roztworu wodg do kreski.

Nastepnie pobra¢ pipeta 50 ml roztworu, prze-
nies¢ do kolby stozkowej, w razie koniecznosci zo-
bojetni¢ roztworem wodorotlenku sodowego  wobec
czerwieni metylowej, doda¢ 20 ml roztworu forma-
liny i pozostawi¢ roztwér na 5 nin w spokoju, po
czym roztwér miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku
sodowego wobec fenoloftaleiny do pojawienia sie
rézowego zabarwienia.

Zawartos¢ siarczanu amonowego (X1) obliczy¢ w

procentach wg wzoru
V «0,0066 - 10 - 1000 \

m m

-6,60

w ktérymi
V - objetos¢ Scisle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do miareczko-

wania, ml,
m - odwazka badanego siarczanu amonowego, g,
0,0066 - ilos¢ siarczanu amonowego odpowiadaja-
ca 1 ml Scisle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego, Q-
5.2.3. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-

puszczalnych w wodzie. 50,00 g badanego siarczanu

amonowego rozpusci¢ w 200 ml wody w kolbie stoz-
kowej pojemnosci 250 ml.

Kolbe przykry¢ szkietkiem zegarkowym i ogrze-
wa¢ w ciggu 1 godz na *azni wodnej .

Nastepnie roztwér przesaczy¢ przez uprzednio

przemyty woda, wysuszony do statej masy i zwazony
z doktadnoscig do 0,0002 g szklany tygiel do sa-
czenia G4. Pozostatosé na tyglu przemy¢ 50 ml go-
racej wody i wysuszy¢ w temperaturze 105 +2°C do
statej masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X2) obliczy¢ w procentach wg wzoru

a -100
2= g

w ktérym a - masa wysuszonej pozostatosci, g-

5.2.4. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu.
20,00 g badanego siarczanu amonowego odwazonego w
uprzednio wyprazonym do statej masy i zwazonym z
doktadnoscig do 0,0002 g tyglu platynowym ogrze-
wa¢ ostroznie na 4azni piaskowej, a nastepnie wy-
prazy¢ w temperaturze 500 r 550°C w piecu elek-
trycznym do statej masy.

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli masa wyprazonej pozostatosci nie prze-

kroczy;

dla odczynnika ch.cz. - 1 mg,
dla odczynnika cz.d.a. - 4 mg,
dla odczynnika cz. - 12 mg.

5.2.5. Oznaczanie zawartosci wolnego kwasu (w

przeliczeniu na HNSON)

5.2.5.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,02n.

b) Czerwien metylowa - wskaznik, 0,l-procentowy
roztwér alkoholowy, przygotowany wg PN-68/C-06501.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego
siarczanu amonowego rozpusci¢ ws50mL$wdszo przego-
towanej i ostudzonej wody i doda¢ 2 krople roztwo-
ru czerwieni metylowej.

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom mie-
my, jezeli powstate czerwone zabarwienie roztworu
przejdzie w zékte po dodaniu:

dla odczynnika ch.cz. - 0,5 ml,
dla odczynnika cz.d.a. - 1ml,
dla odczynnika cz. - 5 ml

0,02n roztworu wodorotlenku sodowego. 1 ml Scis-
le 0,02n roztworu wodorotlenku sodowego odpowiada
0,000985 g kwasu siarkowego.

Oznaczanie zawartosci chlorkéw (@-). 8,009
badanego siarczanu amonowego dla odczynnika ch.cz.
i cz.d.a. oraz 4,00 g dla odczynnika cz. rozpuscic¢
w 40 ml wody, w razie potrzeby roztwdr przesaczyc¢
przez saczek uprzednio wymyty gorgca woda od jo-
néw ClI-.

5.2.6.

Nastepnie pobra¢ 20 ml roztworu cz. i wykonaé
oznaczanie wg PN-68/C-04518 sposobem A.
Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom

normy, jezeli powstata po 20 min opalizacja bada-
nego roztworu nie bedzie intensywniejsza od opa-
lizacji roztworu poréwnawczego, przygotowanego ré-
wnoczesnie z roztworu wzorcowego i zawierajacegow
tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz.

dla odczynnika cz.d.a. - 0,04 mg ClI-,

dla odczynnika cz. - 0,04 mg ClI-
i te same ilosci odczynnikéw.

- 0,012 mg CI-,

5.2.7. Oznaczanie zawartosci azotanow (NOT).
2,00 g badanego siarczanu amonowego dla odczynni-
ka ch.cz., 1,00 g dla odczynnika cz.d.a. i 0,50 g
dla odczynnika cz. rozpusci¢ w kolbie stozkowej po-
jemnosci 100 ml w 10 ml wody i wykona¢ oznaczanie
wg PN-68/C-04509 p. 2.5.

Badany siar%égnéﬁwfﬂowy odpowiada  wymaganiom
normy, !e%?lll:?ab ?@!?n|f-Lﬁg¥ﬁ%§+g;w;|Wztwq535%itx«
danys nie bedzie eilniejszeyod ZfiVarwienia roz-
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tworu poréwnawczego przygotowanego rownoczesnie z

roztworu wzorcowego i zawierajacego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg NO™,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg NO™,

dla odczynnika cz. - 0,025 mg NO~
i te same ilosci odczynnikéw.

5.2.8. 0Oznaczanie zawartosci fosforanéw PO™).

2,00 g badanego siarczanu amonowego rozpusci¢ w
15 ml wody w kolbie stozkowej pojemnosci 100 ml i
wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04503 p. 2.3 (meto-
da zo6kcieni molibdenowej).

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate zabarwienie roztworu bada-
nego nie bedzie iIntensywniejsze od zabarwienia
roztworu wzorcowego przygotowanego
z roztworu wzorcowego i1 zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz.

réwnoczesnie

- 0,01 mg PO,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg PO™~,

dla odczynnika cz. - 0,04 mg PON~

i te same ilosci odczynnikoéw.

5.2.9. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich

(Pb2*)

5.2.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy cz.d.a. lodowaty.

b) Woda siarkowodorowa przygotowana wg PN-68/
C-06500 p. 2.2.40.

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy Pb przygotowa-
ny wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.35 i rozcienczony w
stosunku 10 : 990. 1 ml rozcigﬂpzonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb .

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
siarczanu amonowego rozpusci¢ w 40 ml wody i roz-
twoér podzielié¢ na dwie nastepujace czesci:

30 ml - roztwér A,

10 ml - roztwér B.

Do roztworu A doda¢ 1 ml kwasu octowego, doped-
ni¢ objetos¢ roztworu wodg do 40 ml i doda¢ 10 ml
wody siarkowodorowej .

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate zabarwienie roztworu badanego
nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztwo-

ru poréwnawczego przygotowanego roéwnoczesnie z

5.2.10. Oznaczanie zawartosci zelaza {Fe',+)

5.2.10.1. Odczynniki

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 25-procentowy.

b) Kwas askorbinowy cz.d.a., roztwér 5-procen-
towy. Roztwér nalezy chronié¢ przed dziakaniem Swia-
tha, powietrza i ciepta. Roztwér jest trwalyw cig-

i roztwory

gu najwyzej 2 tygodni.

c) 2,2*-Dwupirydyl cz.d.a., roztwér przygotowa-
ny w nastepujacy sposéb: 2,5 g 2,2"-dwupirydylu
rozpusci¢ w 25 ml alkoholu etylowego i rozcienczyc¢
woda do 500 ml.

d) Amoniak cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

e) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 25-procentowy.

) Roztwér wzorcowy zelaza (Pe”™+) przygotowany wg

PN-68/C-06500 i rozcienczony woda w stosunku 1:99.
1 ml rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg FE™.

5.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
siarczanu amonowego ogrza¢ w parownicy, dodac¢ 2ml
roztworu kwasu solnego, 1 ml roztworu icwasu azo-
towego 1 odparowa¢ do sucha. Pozostatosc¢ zmy¢ 1 ml

kwasu azotowego i 10 ml wody, przenies¢ do pro-
béwki, doda¢ 5 ml kwasu askorbinowego, 5 ml roz-
tworu 2,2”-dwupirydylu, doprowadzi¢ pH roztworu

amoniakiem do 3,5 i dopedni¢ objetosS¢ roztworu wo-
dg do 50 ml.

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganicmnor-
my, jezeli powstate zabarwienie roztworu badanego
nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztwo-
ru poréwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie z
roztworu wzorcowego i zawierajacego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz.

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Fe™+,

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Fen+
i te same ilosci odczynnikéw.

- 0,004 mg Fen+,

5.2.11.
badanego siarczanu dla odczynnika ch.cz.
lub 0,5 g dla odczynnika cz. umiesci¢ w kolbie
przyrzadu do. oznaczania arsenu, rozpusci¢ w 30 ml
wody i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04511
p- 2.6.

Badany siarczan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate zabarwienie papierka bro-
morteciowego wywotane przez roztwdér badany nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia papierka bro-
morteciowego wywokanego przez roztwdér wzorcowy

Oznaczanie zawartosci arsenu (As). 1,009
i cz.d.a

roztworu wzorcowego i zawierajacego w tej samej przygotowany roéwnoczesnie i zawierajacy w tej sa-
objetosci roztwér B oraz mej objetosci:
dla odczynnika cz.ch. - 0,01 mg Pb2+, dla odczynnika ch.cz. - 0,002 mg As,
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg Pb2+, dla odczynnika cz.d.a. - 0,005 mg As,
dla odczynnika cz. - 0,04 mg Pb2+ dla odczynnika z. - 0,005 mg As
i te same ilosci odczynnikéw. i te same ilosci odczynnikéw.
KONIEC

Informacje dodatkowe



INFORMACJE DODATKOWE do BN-69/6191-91

1. Istotne zalany w stosunku do PN/C-S0276 3. Odpowiedniki w normach zagranicznych

a) zaostrzono wymagania jako$ciowe dostosowujac CSRS fiSN 652242-65 Siran amonny
je do Zalecenia Normalizacyjnego, NBD TGL 8498-62 Ammoniumsulfat

b) dostosowano badania do Zalecenia Normaliza- WRL MSZ 10983-58 Ammoniumszulfat mUtragya
cyjnego. ZSRR roCT 9097-67 PeaKTHBU. AmmohhM cepHOraicjraH

Dotychczas obowigzujaca FN/C-S0276 zostaje unie-

wazniona z dniem 30 czerwca 1970 r. 4. Symbol wg SWW dla gatunku:

2. Zalecenia miedzynarodowe. Norma jest wdroze- ch.cz. 1331 - 435
niem Zalecenia Normalizacyjnego PC 14-59-68 PeaK- cz.d.a. 1331 - 111
TKBLI. AMHOHHii CepHOKHCJIHO. cz. 1331 - 425

BIBLIOTEKA GLOWNA

Politechniki Warszawskiej

BN. 001910
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