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Odczynniki
Kwas ortofosforowy 859,
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6191-93

Grupa katalogowa X 51%

1, WSTEP

1,1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest kwas
ortofosforowy 85-procentowy stosowany jako odeczyn-
nik chemiczny. Kwas ortofosforowy ma:

a) wzdér chemiczny - H,PO,

b) mase czasteczkows ~ 97,99 (1967 r.).
1.2. Normy zwigzane

PN=-68/C=04509 Analiza chemiczna, Oznaczanie
¥ych zawartodci azotandéw w bezbarwnych roztwo-
rach metodg kolorymetryczng

PN-68/C=04511 Analiza chemiczna.
¥ych zawartoseil arsenu

PN-68/C=04515 Analiza chemiczna,
Yych zawartosci metali cigzkich strgcanych siar-
kowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna,
Yych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztwo-
rach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna,

ma-

Oznaczanie ma-

Oznaczanie ma-

Oznaczanie ma-

Oznaczanie ma-

¥ych zawartos$ci siarczanéw w bezbarwnych roz-
tworach metodg turbidymetryczng
PN-68/C~04521 Analiza chemiczna, Oznaczanie ma-

¥ych zawartodci zelaza

PN-68/C~06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie od-
ezynnikéw, roztwordw pomocniczych oraz roztwo-
réw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-68/C~06501 Analiza chemiczna, Przygotowanie
roztworéw wskaZnikéw i roztwordw bﬁforowych
PN-70/C-80001 Odeczynniki. Pakowanie, przechowywa-

nie i transport
PN/C-80047 Odczynniki, Pobieranie prébek i przy-
gotowanie dredniej prdébki laboratoryjne]

2, PODZIAY 1 OZNACZENIE

2e1. Gatunki, W zaleznod$ci od zawartosci zanie-
czyszczen rozréznia sie trzy gatunki kwasu artofos-
forowego oznaczone:

ch.cz., - chemicznie czysty,

cz.d.a, « czysty do analizy,

¢z, - czysty.

2.2, Przyk¥ad oznaczenia kwasu ortofosforowego
czystego do analizy:

EWAS ORTOFOSFOROWY 85% cz.d.a.

BN~70/6191-93

s WYMAGANIA
3.1 Wymagania ogélne, Kwas ortofosforowy 85-pro-

centowy Jjest cieczg przezroczysty, bezbarwna, 8y-
ropowaty, Yatwo rozpuszczalng w wodzie i alkoholu,

3.2, Wymagania-fizyezne i chemiczne

Gatunid
Wymagania

ch,.cz, cz.d.a. CZ,
a) Wyglad zewngtirzny 1 zabarwienle przoémczygty,' bezbarwny wg 5.2,.1 wg 5.2.1
b) Kwasu ortofosforowego (H3P04), % 84,5+87,0 84.?%87,0 84,5+87,0
c) Gestosé d 22, g/en’ 1,691+1, 721 1,691+1, 721 1,678+1, 721
d) Pozostaloécl po prazeniu, %, nie wigcej niz 0,1 0,2 0,3
e) Kwaséw lotnych (CHBCOOH), % nie wigoej niz 0,0012 0,0012 nie normalizuje sie
£) Substancji redulmujscych (jako HyP0.), %, 0,003 0,005 0,1
g) Azotandw (xo;}, %, nle wiece] niz 0, 0005 0, 0006 0,001
h) Siarczanéw (S037), %, nie wigoej niz 0,001 0,003 0,01
i) Chlorkéw (C17), %, nie wiecej niz 0, 0005 0, 0005 0,001
j) %elase (Fe°¥), %, nie wiccej niz 0,001 0,0015 0,005
k) Arsem (As3" )o %, nie wigce) niz 0, 0001 0, 0001 0, 0002
1) Metali ciesidoh (Pb°*), %, nie wiecej niz 0,001 0,001 0,002
t) Wapnia i wagnezu (Ca + Mg), %, nie wigoej niz 0,006 0,006 0,02

1) Symbol wg SWW dla odezynnika:
ch.cz. 1331-432
c3.d.a. 1331-11
cz. 1331-A22

Spétdzielnia Pracy Chemikéw ,Xenon” w todzi
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego dnia 16 grudnia 1970 r.

jako norma obowiqzujgca w zakresie produkciji i obrotu od dnia 1 sierpnia 1971 r.
(Mon. Pol. nr 14/1971 poz. 107) :

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd. 0,55 Nakt, 2600 +50 Zem. 1111/71

Cena zt 2,40
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4,1, Pakowanie, Kwas ortofosforowy nalezy pako-
waé i znakowad zgodnie z PN-70/C-80001, Rodzaj o-
pakowania: balony szklane pojemmosci 50 kg mnetto
albo butelki ze szk}a oranzowego 2z doszlifowanym
korkiem lub polietylenowym korkiem i nakretks, o
masie netto: 500 i 1000 g.

Na opakowaniach nalesy umiedcié nalepki dla sub-
stancji zrgcych.

Na zyczenie odbiorcéw zagranicznych dopuszcza sig
inny rodzaj i wielkoé¢ opakowania,

4,2, Przechowywanie, Kwas ortofosforowy nalezy
przechowywaé w opakowaniach szklanych szczelnie zam--

knigtych.

4,3, Transport, Do tramsportu sghtosowaé kryte srod-
ki przewozu.

Postanowienia odpowiednich przepisdéw regulifjgcych
przewéz materiardéw niebezpiecznych w komunikacji
krajowej i miedzynarodowej powinny by¢ bezwzglednie
przestrzegane, Opakowania nalezy uk*adaé scisle o-
bok siebie, tak aby tworzylry zwartg caXoéé zabez-
pieczona przed przesuwaniem si¢ i przemieszczaniem
w czasie transportu, Vystajgce wewngtrz drodka trans-

portowego czgsci - jak Sruby, haki gwozdzie 1tp.
powinny byé zabezpieczone albo usunigte, tak aby
nie spowodowaty uszkodzenia opakowar,
5. BADANTA
5.1, Pobieranie prébek, Prébki nalezy  pobilerad

zgodnie z PN/C-80047. Masa $redniej prébki labora-
toryjnej powinna wynosié nie mniej niz 500 g.

5.2+ Opis badari

5.2.1, Sprawdzanie wygladu zewnetrznego i zabanp-
wienia

5.2¢1e1, Odczynniki i roztwory. Roztwér skali jo-
dowej przygotowany nastepujgco: 2 g jodu 1 10 g
jodku potasowego rozpuscié w 100 cm3 wody, 1cm3te-
go roztworu dopeinié wodg do. 1000 cm3. 100 cm3 tak
otrzymanego roztworu zawiera 2 mg Jodu 1 10 mg
jodku potasowego.

5¢2e1.2+ Wykonanie oznaczania. 5 cm3‘baknmgolnwh
su ortofosforowego umiedcié w probéwece o Srednicy
10 mm.

Prébka kwasu ch.cz. i cz.d.a. ogladana wzdiuz o-
si probdéwki nie powinna sie¢ réznié od 5 cm3 wody
oglgdanej w takie] samej probdwce.

Dla kwasu cz, zabarwienie 5 em’ prébki nie powin-
no byé ciemniejsze niz 5 cm> roztworu skali jodo-
wel.

5.2.2. OzZnaczanie. zawartosci kwasu fosforowego

5.2.2.1, Odezynniki i roztwory

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

b) Tymoloftaleina - wskaZnik, roztwér 0,1-procen-
towy, przygotowany wg PN-68/C-06501,

5e2.2.2, VWykonanie oznaczania, Okoto 2,5 g kwasu
ortofosforowego odwazonego z dokXadnodcig do Q,0002 g
rozclericzyé w niewlielkie] i1lodci wody w kolbie po-

‘miarowej pojemnosci 250 em

3, dopetnié woda do kres-
ki i dobrze wymieszad. Do 25 cm> tego roztworu do-
daé 75 cm> wody, 0,3 em® roztworu wskaznika i mia-
reczkowad roztworem wodorotlenku sodowego do zmia-
ny barwy,.

Procentows zawartodé kwasu ortofosforowego (X,)
oblieczy¢ wg wzoru
X - V ° 0'0049 had 10 hd 100
, =
* m
w ktérym:
V - obJetodé Scidle O,1n roztworu wodorom

tlenku sodowego zuzytego do miareczko-
wania, cm3,
0,0049 - ilosgé kwasu ortofosforowego
jgea 1 cm3 dcidle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego, g,
m - odwazka badanego kwasu ortofosforowezq g
Réznica pomigedzy dwoma kolejnymi oznaczaniam nie
powinna przekraczadé 0,2%,

odpowiada-

5.,2,3. Oznaczanie gestodeci, Gestosé kwasu orto-
fosforowego oznaczyé na wadze Westphala-liohra po
doprowadzeniu temperatury kwasu do 20°¢,

5e2e4s Oznaczanie pozostatosci po prazeniu., Oko-
Yo 5 g badanego kwasu qrtofosforowego odwazyé z
dokZadnosdcia do 0,0002 g w tyglu platynowym wyprae
zonym do statej masy i zwagonym z dok*adnoscig do
0,0002 g, Zawarto$éé tygla odparowaé do uzyskania sy
ropowate] konsystencji prdébki i prazyé w piecu i~
flowym w temperaturze okoko 1000°C do statej masy.

PozostaXoéé po prazeniu sz) obliezyé w procen—
tach wg wzoru

_ a-* 100

w ktdérym:
a - masa pozostatoscl po prazeniu, g,
m - odwaska badanego kwasu ortofosforowezo; &

5.,2.5. Oznaczanie zawartosci lotnych kwasdw

5,2,5,1, Odezynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, roztwér 0,02n,

b) Fenoloftaleina - wskaZnik, O,1-procentowy roz-
twér alkoholowye.

¢) Woda destylowana nie zawierajgca dwutlenku wg-
gla, przygotowana wg PNn68/C-06500.

5,2.5.2. Wykonanie oznaczania, 35,5 em” (60 g)
badanego kwasu ortofosforowego wymieszaé z 75 om>
wody w kolbie destylacyjne]j zaopatrzone] w chxod-
nice i odbieralnik, Oddestylowaé 50 cm’ roztworu.
Do destylatu dodaé 0,2 em? roztworu fenoloftaleiny
i miareczkowaé z mikrobiurety roztworem wodorotlen-
ku sodowego do résowego zabarwienia utrzymijgcego
sie co najmniej przez 15 sek,

Procentows zawartodé lotnych kwaséw (X,) w prze-
liczeniu na kwas octowy obliczyé wg wzoru

¥ = V s 0,0012 « 100
3 m
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w ktérym:

V - objgtodé dcifle 0,02n roztworun wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do miareczko-
wania, cm3,

0,0012 - 1l0dé kwasu octowego odpowiadajgca 1 ot
$ciféle 0,02n roztworu wodorotlenku 80w
dowego, g,

m - odwagzka badanego kwasu ortofosforowego,

e

5:2.6, Oznaczanie zawarto$ci substancji reduku-

jscych

5.2e6,1e Odezynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy c¢z.d.a., roztwdr 16-procentowy.
b) Nadmangsnian potasowy cz.d.a., roztwér O,1n.
¢) Kwas szezawliowy cz.d.2., roztwdér O0,1n,

5¢2.602, Wykonanie oznaczania, 60 cm3 badanego
kwasu dla odezynnika ch,cz. 1 cz.d.a. orazé cm3dla
odczymnika cz. wymleszaé ze 100 cm3 wody, Dodad
25 cm3 roztworu kwasu siarkowego 1 5§ cm3 roztworu
nadmanganianu potascwego, ogrzal do wrzenia i u-
trzymywadé w stanie wrzenia w ciagu 1 min., Nastgpnie
odmiareczkowaé nadmiar nadmanganianu potasowego roz-
tworem kwasu szczawiowego.

Jednoczednie wykonaé $lepg prébe z tej samej i
losel odezynnikéw.

Procentows zawarto$é substancji redukujacych (X,)
w przeliczeniu na HEPOB obliczyé wg wzoru

(V-4 ) ¢ 0,0041 « 100

X, =
% Vz‘d

w ktérym:

V - objetosé Scidle O,1n rozitworukwasu szcza~
wiowego zuzytego do miareczkowania wsle-
pej prdbvie, cm3,

V, -~ objgtodé Scidle 0,1n roztworu kwasu szcm-
wiowego zuzytego do miarecgkowania ba-
danej prdébki, cm3, _

0,0041 ~ ilo§é H,PO; odpowiadajaca 1 em” dcisle
0y1n roztworu nadmanganiam potasowego, g,

V, - objgtosé badanego kwasu, cm3,

d =~ gestosdé badanego kwasu w ‘temperaturze
20%¢, g/cm.

5.2.7», Oznaczanie zawartosci azotandw

5,2,7.1, Odezynniki i roztwory —wg PN-68/C-04509
De 203

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania, 5 g (okozo 3 cms)
badanego kwasu dla odeczynnika ch.cz. i1 cz.d.a. 1
2,0 g (okoto 1,2 cm3) dla odezynnike cz. rozpudcid
w 10 em® wody i wykonaé oznaczanie wg PN=-68/C-04509

Zabarwienie badanego roztworu po upiywie 5 min
powinno byé siabsze lub rdwne zabarwieniu roztworu
pordvmawczego przygotowanego réwnoczefnie i zawie-
rajgcego w tej samej objetofci te same ilosSei od-
czynnikéw oraz:

dla odezynnika ch,cz. - 0,025 mg NOE

dla odczynnika cz.d.a. - 0,03 mg Nog

dla odczynnika cz, - 0,02 mg NO;

5e2¢8, Oznaczanie zawartodei siarczanéw

5¢2.8.1, Odczynnikl i roztwory - wg PN-68/0-0450
Pe 2._ 3

52852, WXkbnanie oznaczania, 1 g (okoZo qscm3)

badanego kwasu dla odczynnika ch.cz, i ez.d.sa. i
0,5 g (okeXo 0,3 em’) dla odczynnika ¢z, rosciefi-
czyé wodg do 25 om’ 1 wykonaé oznaczanie wg PN-68/
C~04519 p. 2.4.1.

Opalizacja powsta*a w badanym roztworze oglgda-
nym po upiywie 1 godz powinna byé mniejsza lub rdéw
na opalizacji roztworu pordwnawczego przygotowanes
go jednoczesnie i zawlerajacego w tej samej o=
bjgtoéel te same ilosci odezynnikdéw coraz:

dla odczynnika ch.ez. - 0,01 me soi"
dla odezynnika cz.d.a. -~ 0,03 mg soi"
dla odezynnika cz. - 0,05 mg SO5~

5.2.9, Oznaczanie zawartodci chlorkdw

5:2:9.1, Odezynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 25-procentowy.
b) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1n,

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

d) Wzorcowy roztwér chlorkéw przygotowany wg FN-68
3

C-06500 rozciericzony wodg w stosunku 1:99. 1 c¢cm

rozcieficzonego roztworu zawiera 0,01 mg Cl ™.

5.2.9.2, Wykonanie oznaczania. 5,0 g {okoZo 3,0 cma)
badanego kwasu dla odezynnika ch,cz. i cz.d.a. 1
1,0 g (okoXo 0,6 cmj) dla odezynnika cz. zobojgtnié
amoniakiem, dodad 4 cm3 roztworu kwasu azotowego,
dopeinié¢ woda do 10 cm3, dodaé 1 cm’
tanu srebra i wykonaé oznaczanie wg PN~68/C-04518

roztworu azo=

P« 2s4 sposobem A,

Opalizacja powstaXa w badanym roztworze po upiy-
wie 10 min -powinna by¢é sXabsza lub réwna opalizacji
roztworu pordwnawczego przygotowanego réwnoczeénie
i zawierajgcego w teJ samej objetosSci te same ilo=
dci odczynuikdéw orasz:
dia odezynnika ch.cz, = 0,025 mg C1~
dlz odezynnika cz.d.a. - 0,025 mg Cl~
dla odezynnika cz, - 0,01 mg C1~
5.,2,10, Oznaczanie zawartosci zelaza

S.2,10.1. Odezymniki i roztwory - wg PN=-68L-04521
Pe 26424

5.,2,10,2, Wykonanie oznaczania. 2 g (okoXo L2cﬁ%
kwasu ortofosforowego dla odeczynnika ch,cz., 11,0 g
(okoXo 0,6 cm3) dla odczynnika cz,d.a. i cz. T0Z-
ciediczy¢ wodg do 15 c:m3 i wykonaé¢ oznaczanle wg
PN=68/C=04521 P 2udedet,

Zabarwienle powstaze w badanym roztworze
no by¢ sabsze lub réwne zabarwieniu roztworu po=-
réwnawczego przygotowanego rdéwnoczesnie i zawiera-
jgcego w tej samej objetosci te same ilosci odezyn-
nikdéw oraz:

dla odezynnika ch.cz., =~ 0,02 mg F92+

dla odeczynnika cz.d.a. - 0,015 mg Fe2+

dla odeczynnika cz. - 0,05 mg Fe2+

Oznaczanie zawartodci zelaza mozna przeprowadzil

povin-

‘réwniez przy pomocy rodanku amonowego PN-68/C-04521

Pe 2.5 lub kwasu sulfosalicylowego.
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5.2,11. Oznaczanie zawartoéci arsenu

5.2.11.1, Odezynniki i roztwory - wg PN-68/£-04511
Pe 2.4

5.,2.11¢2, Wykonanie oznaczania. 2,5 g (cko¥o 1,5 an’)
badanego kwasu ortofosforowego rozcilericzyé wodg do
30 cm’ objeto$ei i wykonaé oznaczanie wg PN-68/
C=04511, '

Zabarwienie papierka bromorteciowego w aparacie
zawierajacym badang prébe powinno byé stabsze lub
révme zabarwieniu papierka bromorteciowego umiesz-
czonego w aparacie zawierajgcym te same iloseci od-

czynnikéw oraz:
dla odezynnika ch.cz. - 0,0025 mg As
dla odezynnika cz.d.a. - 0,0025 mg As
dla odczwvnnika ecz. - 0,005 mg As

2+
3+
3+

5,212 Qznaczanie zawartodei metali ciezkich

wg PN-68/

526121, Odczyvnniki i roztwory o
C=04515 p. 2.4.

5,2,12,2, Wykonanie oznaczania. 200g (dio42 cm°)
badanego kwasu ortofosforowego dla odeczymnika ch,cz.
i cz.deas 1 1,00 g (okoXo 0,6 cms) dla odezynnika

cz. rozcierczyé wodg do objetosei 10 em’ 1 wykonad
oznaczanie wg PN-68/C-04515 p. 2.5.1. Zabarwienie
powsta¥e w badanym roztworze powinno byé sXabsze
lub réwne zabarwieniu roztworu pordéwnawczego, przy-
gotowanego réwnoczednie i1 zawierajgcego w tej] sa-
mej objetosci te same ilosci odczynnikdéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg Pbet

dla odeczynnika cz.d.a, - 0,02 mg Pb2+

dla odezynnika ez, - 0,02 mg Pb2+

5,2.13. Oznaczanie zawartosci wapnia i magnezu

5¢2¢13.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Szczawian amonowy, cz.d.a., roztwér S5-procen-
towy.

5.2.13.2, Wykonanie oznaczania, %40g(dkoto 2 om>)
badanego kwasu ortofosforowego dla odczynnikdéw ch.cz
i cze.dsa, oraz 1,00 g (okoZo 0,6 cm3) dla odeczyn-
nika cz, rozcierczyé wodg do objgtosci 10 cm3, do=-
daé 20 ml roztworu amoniaku, 5 ml roztworu
wianu i1 ogrzewaé na *aZni wodnej w ciggu 1 godz,

Odezynnik odpowiada wymaganiom normy, jezeli nie
powstanie zmetnienie lub osad,

SZCZa=

KEKORIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=70/6191-93

1. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepu-
je ZN=-66/CZSP/E~11/221, w stosunku do ktérej wpro-
vadzono nastepujgce istotne zmiany:

a) wprowadzono gatunek chemicznie czysty,

b) zaostrzono wymagania dotyczace zawartodci pod-
stawowego skradnika w gatunkach ch,ecz., cz.d.a. 1
CZ.,

c) wprowadzono oznaczenie pozostaXoéeli po praze-
niu,

d) wprowadzono znowelizowane normy ogdlne wg me-
tod przyjetych w zalecenin unifikacyjnym RWPG,

e) zmieniowo opakowanie, zgodnie ze znowelizowa-
ng norms.

2, Zalecenia miedzynarodowe, Norma jest wdroze-
niem Zalecenia normalizacyjnego PC=1135=67 PearRTUBH.
Kucnora focdoprana 85%—Has.




