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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kwas cytrynowy stosowany jako odczynnik che-
miczny.

Kwas cytrynowy ma:

a) wzor chemiczny: C¢HgO7-H,O
b) wzor strukturalny:

CH,—COOH
HO—C—COOH—H,0

|
CH,—COOH
c) mase czgsteczkowg: 210,14 (1961).

1.2. Normy zwigzane

PN-68/C-06500 — Analiza chemiczna. Przygoto-
wanie odczynnikow, roztworéw pomocniczych
oraz roztwordéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-68/C-045515 — Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci metali ciezkich strgcanych
siarkowodorem

PN-68/C-04518 — Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych
roztworach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 — Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci siarczanéw w bezbarwnych
roztworach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
tych zawartosci fosforanéw w bezbarwnych roz-
tworach metodg kolorymetryczng

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
tych zawartosci zelaza

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania
probek i przygotowania $redniej probki labora-
toryjnej

1) Symbol wg SWW:
1331-111; cz. — 1331-428.

ch.cz. — 1331-438; cz.d.a. —

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtow-
nego skiadnika i zanieczyszczen rozroznia sie trzy
gatunki kwasu cytrynowego:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. -— czysty do analizy,
ez == GIysly.

2.2. Przyklad oznaczenia kwasu cytrynowego
chemicznie czystego:

WAS CYTRYNOWY ch.cz. BN-73/6193-42

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Kwas cytrynowy powi-
nien mie¢ postaé drobnych bezbarwnych kryszta-
10w lub bialego proszku. Latwo rozpuszczalny w
wodzie i alkoholu.

Dla gatunku cz. dopuszcza sie zapach przyswed-
kowy.

3.2. Wymagania fizykochemiczne

Gatunki
TR ch.cz. cz.d.a. oz,
a) Kwasu cytrynowego
(CeHgOH,0), %0, nie
mniej niz 99,8 99,8 99,0
b) Substancji nieroz-
puszeczalnych w wodzie,
/o, nie wiecej niz 0,005 0,005 0,01
c¢) Pozostatosci po pra-
zeniu (jako siarczany),
%/, nie wiecej niz 0,01 0,03 0,07
d) Chlorkéw (Cl—), %,
nie wiecej niz 0,0005 0,001 nie nor-
malizuje
sie
e) Siarki ogoélnej (jako
SO2), %, nie wiecej niz 0,004 0,01 0,02
f) Fosforanow (PO—),
/o, nie wiecej niz 0,001 0,001 0,005
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cd. tablicy
Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. CE.

g) Wapnia (Ca2t), 9,

nie wiecej niz 0,002 0,005 0,02
h) Zelaza (Fe3t), Y,

nie wiecej niz 0,00025 0,0005 0,001
i) Metali ciezkich

(Pb2t), %, nie wiecej niz 0,0002 0,0005 0,001
j) Substancji zweglaja-

cych sie kwasem siarko-

wym (kwas winowy i in- wg wg nie nor-

ne) p. 5.2.10 | p. 5.2.10 | malizuje

sie

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Kwas cytrynowy nalezy pakowa¢, przechowy-
wac i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: sloiki szklane z nakretkg
z tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng
chemicznie odporng uszczelka lub podktadksg tek-
turowa chroniong folig polietylenowg albo folig
z innego tworzywa sztucznego; worki z polietylenu
lub z innego tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 50, 100, 250, 500, 1000,
2500, 5000 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykazg, ze opakowania te zabezpieczajg
produkt w spos6éb nie gorszy od ww. opakowan
1 jezeli wymiary opakowan sg zgodne z zasadami
stosowanego do nich systemu wymiarowego.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Ogolna masa Srednie]
pobranej proby powinna wynosi¢ co najmnie]j
300 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartoSci kwasu cytrynowe-
go C6H807‘H20

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana swiezo przygotowana —
wg PN-68/C-06500.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 1n.

c) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 1l-pro-
centowy.

9.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 2,0000 g
badanego kwasu cytrynowego rozpusci¢c w 50 cm?
wody, doda¢ 2 krople fenoloftaleiny, wymiesza¢
i miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodowe-
go do slabo rézowego zabarwienia roztworu.

Zawartosc¢ (X,) kwasu cytrynowego C¢HgO7-H,O
obliczy¢ w procentach wg wzoru

_ V4-0,07005-100

X4 ' B
w ktorym:

V, — objetose scisle 1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzyta do miarecz-
kowania, cm3,

m — odwazka badanego kwasu cytryno-
wego, g,

0,07005 — 1ilos¢ kwasu cytrynowego odpowia-

dajaca 1 cm3, scisle 1n roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g.

5.2.2. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 50,00 g badanego kwasu
cytrynowego umiesScic w zlewce pojemnosci
300 ecm3 i rozpusci¢ ogrzewajge w 200 cm3 wody.
Zlewke przykryc szkietkiem zegarkowym i ogrze-
waé przez godzine na wrzgcej lazni wodnej., Na-
stepnie roztwor przesgczy¢ przez uprzednio prze-
myty wodg, wysuszony do stalej masy i zwazonej
z dokladnoscig do 0,0002 g szklany tygiel do sgcze-
nia nr 4.

Pozostalos¢ na tyglu przemyé 100 cm?® gorgcej
wody i wysuszy¢ w temperaturze 105--110°C do
stalej masy.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostatosci
nie przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. — 2,5 mg,
dla odczynnika cz.d.a. — 2,5 mg,
dla odczynnika cz. — 9,0 mg.

5.2.3. Oznaczanie pozostaloSci po prazeniu (jako
siarczany) 10,00 g badanego kwasu cytrynowego
umiesci¢ w uprzednio wyprazonym i zwazonym
z dokladnoscig do 0,0002 g tyglu platynowym lub
porcelanowym i zwilzyé 1 cm? kwasu siarkowego
cz.d.a. (1,84). Zawartos¢ tygla ogrzewac¢ na fazni
piaskowej do zaprzestania wydzielania sie dymow
kwasu siarkowego. Pozostalo$¢ wyprazyé na pal-
niku gazowym do statej masy.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wyprazonej pozostatosci
nie przekroczy:

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

5.2.4. Oznaczanie zawartoSci chlorkéw (Cl™)

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

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasu cytrynowego rozpusci¢ w 15 ecm? wody i da-
lej wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04518 p. 2.4
Sposob A.
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Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstala po 10 min opalizacja
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsza od
opalizacji roztworu poréwnawczego, przygotowa-
nego roéwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,005 mg CI—,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg CIl—,

i te same ilosci odczynnikow.

5.2.5. Oznaczanie zawartosci siarki ogolnej (jako
SO%~)

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 p. 2.3 oraz:

a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a., roztwor
I-procentowy.

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor 30-procen-
towy.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasu cytrynowego dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a.
lub 1,00 g dla odczynnika cz. odparowac w tyglu
platynowym z 2,5 cm? roztworu weglanu sodo-
wego do sucha na elektrycznej plytce, a nastepnie
ostroznie wyprazy¢ w zakrytym tyglu w tempera-
turze 600°C.

Wyprazong pozostatos¢ rozpusci¢ po ostudzeniu
w 15 cm3? goracej wody, doda¢ 0,1 cm? roztworu
nadtlenku wodoru i gotowa¢ w ciggu 5 min.

Roztwor oziebi¢, rozcienczyé wodg do 10 cm?,
przesaczy¢ w razie potrzeby i zobojetni¢ roztwo-
rem kwasu solnego wobec papierka lakmusowego.

Dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-68/C-04519
p. 2.4.1.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po uplywie 1 godz
zmetnienie roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zmetnienia roztworu poréwnawcze-
go, przygotowanego rownoczesnie i zawierajgcego
w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,08 mg SO,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,2 mg SO*—,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg SO,

1 te same ilosci odezynnikow.

5.2.6. Oznaczanie zawarto$ci fosforanow (PO:™)

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory wg PN-68/
C-04503 p. 2.3. oraz azotan magnezowy cz.d.a.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasu cytrynowego umiesci¢ w platynowej pa-
rownicy, doda¢ 0,3 g azotanu magnezowego 1oz-
puszczonego w 2 cm? wody, wysuszy¢, spali¢ i wy-
prazy¢ do otrzymania bialej pozostalosci. Pozosta-
los¢ rozpuscic w 5 cm? roztworu kwasu azotowego,
uzupeini¢ wodg do 10 cm?, zobojetni¢ roztworem
amoniaku, uzupelni¢ wodg do 15 cm3, przenies¢
ilosciowo do kolby stozkowej pojemnosci 50 cm?,

doda¢ 10 em3 odczynnika do oznaczania fosfora-
now 1 wykonaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04503
p. 2.3.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 10 min zabarwie-
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego, przygo-
towanego rownoczesnie i zawierajacego w tej sa-
mej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg PO3—,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg PO;—,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg PO,

i te same ilosci odczynnikow.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca2")

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 1n.

b) Glikol — bis-2-hydroksyanil cz.d.a., roztwor
0,5-procentowy, przygotowany w nastepujacy spo-
sob:

0,25 g glioksal — bis-2-hydroksyanilu rozpusci¢ w
kolbie pomiarowej pojemnosci 50 cm? w metanolu.
Objetosé roztworu dopelni¢ metanolem do kreski
i dokladnie wymiesza¢. Roztwor przechowywac
w chiodnym miejscu; trwaly w ciggu trzech dni.

c) Alkohol n-butylowy cz.d.a.

d) Metanol cz.d.a.

e) Mieszanina alkoholi przygotowana
zmieszanie rownych objetosci alkoholu etylowego
1 n-butylowego.

f) Roztwor buforowy o pH 12,6 przygotowany

w nastepujgcy sposob:
10 g wodorotlenku sodowego i 10 g czteroboranu
sodowego rozpusci¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1 dm? w wodzie. Nastepnie objetos¢ roztwo-
ru uzupeini¢ wodg do kreski i wymieszac.

g) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Ca*™
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:990. 1 em? rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Ca3*.

przez

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego
kwasu cytrynowego umiesci¢ w platynowej pa-
rownicy, zwilzy¢ 5 cm? wody, odparowa¢ na lazni
wodnej i ostroznie spali¢, nastepnie wyprazyc.
Pozostatos¢ rozpuscié w 2,5 cm? roztworu kwasu
solnego i odparowac¢ do sucha. Pozostalos¢ rozpus-
ci¢c w 10 cm? cieplej wody, nastepnie przenies¢
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 25 cm?,
uzupelni¢ objetosé roztworu woda do kreski i do-
kladnie wymiesza¢.

10 cm?® otrzymanego roztworu (=1 g preparatu)
dla odczynnika ch.cz., 4 cm? roztworu (=0,4 g pre-
paratu) i 6 cm? wody dla odezynnika cz.d.a. 1 cm3
roztworu (=0,1 g preparatu) i 9 cm? wody dla pre-
paratu cz. umiesci¢ w kolorymetrycznym cylin-
drze z doszlifowanym korkiem pojemnosci 25 cm?,
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doda¢ 1 em? roztworu buforowego, 0,5 cm3 roztwo-
ru glioksal-bis-2-hydroksyanilu, 10 ¢m3 mieszani-
ny alkoholu, wymiesza¢, dopeini¢ objetos¢ roz-
tworu wodg do kreski i powtérnie wymieszac.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 10 min zabarwie-
nie warstwy alkoholowej roztworu badanego nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia warstwy
alkoholowej roztworu poréwnawczego, przygoto-
wanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej same;]
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg Ca®",

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Ca>",

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Ca?*"
i te same ilosci odezynnikow.

5.2.8. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe3™)

5.2.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 p. 2.5.2.

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 ¢ badanego
kwasu cytrynowego umiesci¢ w cylindrze z dotar-
tym korkiem pojemnosci 50 cm?® i rozpuscic w
20 cm? wody.

Do roztworu doda¢ 3 em3 roztworu kwasu sol-
nego, 1 ecm? roztworu nadsiarczanu amonowego,
wymieszac¢, dodac¢ 4 cm? roztworu rodanku amono-
wego, 10 cm?® alkoholu izoamylowego, natych-
miast dopelni¢ objetosé roztworu wodag do kreski
1 wytrzgsa¢ w ciggu 1 min.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 5 min zabarwienie
warstwy alkoholowej roztworu badanego nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia warstwy
alkoholowej roztworu poréwnawczego, przygoto-
wanego roOwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,005 mg Fe’*,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe3™,

dla odczynnika cz, — 0,02 mg Fe3"

i te same ilo$ci odezynnikow.

5.2.9. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich
(Pbz")

5.2.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515 p. 2.3.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego
kwasu cytrynowego rozpusci¢ ogrzewajac w
50 cm?® wody w kolbie pojemnosci 100 cm?. Roz-
twor przesgczyc¢ i do przesgczu doda¢ amoniaku do
reakcji stabo alkalicznej wobec papierka lakmuso-
wego.

Nadmiar amoniaku zobojetni¢ kilkoma kroplami
kwasu octowego, doda¢ jeszcze 1 cm® kwasu octo-
wego i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/
C-04515 p. 2.5.1.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 15 min zabarwie-
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego, przygo-
towanego rownoczesnie i zawierajacego w tej sa-
mej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg Pb2",

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg Pb2™,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg Phb2+
i te same ilosci odczynnikow.

W razie potrzeby do wyniku oznaczania nalezy
wprowadzi¢ poprawke dotyczgcg zawartosci me-
tali ciezkich w stosowanych do zobojetnienia ilos-
ciach amoniaku i wykona¢ probe kontrolna.

5.2.10. Proba na obecnos$é substancji zweglaja-
cych si¢ kwasem siarkowym (kwas winowy i inne)

5.2.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

c) Chlorek zelazowy cz.d.a., roztwoér przygoto-
wany w nastepujacy sposob: 4,505 g chlorku zela-
zowego (FeCly-6H,0) rozpusci¢ w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 100 cm?® w roztworze kwasu solne-
go, objetos¢ roztworu dopelni¢ roztworem kwasu
solnego do kreski i wymiesza¢. Przed przygotowa-
niem roztworu nalezy oznaczy¢ zawartos¢ procen-
towa chlorku zelazowego i w razie potrzeby nale-
zy wprowadzi¢ poprawke do odwazki preparatu.

d) Chlorek kobaltawy cz.d.a., roztwor przygoto-
wany w hastepujgcy sposob: 5,950 g chlorku ko-
baltawego (CoCl;y-6H-0) rozpusci¢ w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 100 cm? w roztworze kwasu
solnego, objetos¢ roztworu dopeini¢ roztworem
kwasu solnego do kreski i wymiesza¢. Przed przy-
gotowaniem roztworu nalezy oznaczyé zawartoSc
procentowg chlorku kobaltawego i w razie potrze-
by nalezy wprowadzi¢ poprawke do odwazki pre-
paratu.

5.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasu cytrynowego odczynnika ch.cz. lub 0,5 g
odczynnika cz.d.a. umiesci¢c w probowce z bez-
barwnego szkla (Srednicy 20 mm, wysokosci
140 mm), doda¢ 10 cm?® kwasu siarkowego, doktad-
nie wymiesza¢ i od razu nagrzewac¢ na lazni wod-
nej w temperaturze 85°C bez dostepu swiatla, w
ciggu 30 min.

Badany kwas cytrynowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale zabarwienie roztworu
badanego nie bedzie intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu porownawczego, przygotowanego
rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetos-
ci 1,0 em?® roztworu chlorku kobaltawego, 5,4 c¢cm?
roztworu chlorku zelazowego i 3,50 cm3 wody.

KONIEC

Informacje dodatkowe



INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6193-42

1. Istotne zmiany do PN-55/C-80065

a) wprowadzono gatunek ch.cz.,

b) znormowano zawarto§¢é chlorkéw w gat.
i cz.d.a.,

c) dla gatunku cz. dopuszczono kremowe zabarwienie

krysztatéw i zapach przyswedkowy,
d) dla gatunku cz. wykre§lono oznaczanie substancji

zweglajacych sie kwasem siarkowym (kwas winowy

i cukier),
e) zmieniono metody oznaczania zawarto$ci siarczanéw,

ch.cz.

fosforan6w, wapnia i substancji zweglajgcych sie kwasem
siarkowym dla gatunku ch.cz. i cz.d.a.,

f) dostosowano wymagania i metody badan dla gatun-
ku ch.cz. i cz.d.a. do Zalecenia Normalizacyjnego PC
2675-70.

Dotychczas obowigzujgca PN-55/C-80065 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 stycznia 1974 r.

2. Zalecenie miedzynarodowe. Norma jest wdrozeniem
dla gatunku ch.cz. i cz.d.a. Zalecenia Normalizacyjnego
PC 2775-70. PeakTuBbl, JIMMOHHASA KMUCJOTa



