UKD 661.634.2

NORMA BRANZOWA

PRODUKTY
NIEORGANICZNE

Kwas fosforowy termiczny

BN-70
6014-03

Grupa katalogowa 1012

: % WSng
1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest kwas

fosforowy termiczny otrzymywany przez spalanie fosforu
biatego i absorpcje powstatego PZO5 w wodzie,
Kwas ortofosforowy ma:
a) wzér chemiczny . HSPCQ
b) maseczysteczkowa - 98,04

1,2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Kwas orto-

fosforowy stosuje sig do produkcji fosforanéw, trawienia
metali, barwienia tkanin, zmigkczania mas plastycznych o-

raz do innych celéw,

2, PODZIAL | CZNACZENIE

2,1, Podziat

2,1, 1, Rodzaje, Rozréznia sie dwa rodzaje kwasu fos-

forowego termicznego:

3. WYMAGANIA

Rodzaje
Wymagania 8
A gatunki
] I 1
a) Postaé ptyn
b) Barwa bezbarwny ptyn lekko

c) Kwasu fosforowego
(Hspoa), %, co najmniej

d) Zwiazkéw zelaza w
przeliczeniu na Fe,
%, najwytej

e) Siarczandéw w przeiicze-
niu na SO%‘, %, najwyzej

f) Substancji redukujacych

264ty

75 75 70

0,1 0,2 nie nor-
mahzuje

sie
0,015 1 0,015] nie nor-
malizujie

sig
0,2 4,2 nie HOr-

KMnO, w przeliczeniu el zuje
bezarsenowy - A, 4 sig
na H_PO_, najwyzej
techriczny - B. 3 73 !
2,1, 2, Gatunki, W kwasie fosforowym termicznvm tech- g) Zwigzkéw arsenu w prze- i v,00C5(0,01 nie ror-
nicznym (rodzaj B) rozréznia sie dwa gatunki 1 i II. liczeniu na As, O, malizuje
%, najwyzej N sig ’
2,2, Przyktad oznaczenia kwasu fosforowego termicz- h) Substancji nierozpusz.-- 0.2 0,2 6,6
nego rodzaju B gatunku I czalnych, 9/ldm3,najwyi/ej b
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4, PAKOWANIE, PRZECHOW YWANIE | _TRANSPORT

4.1, Pakowanie, Kwas fosforowy termiczny nalezy pa-

kowaé do cystern kwasoodpornych; dopuszcza sie¢ réwniez

pakowanie do pojemnikéw polietylenowych o pojemnos$ci

30 dm> lub 60 dm° zgodnych z ZN-73/MPCh/TS-1104.

Na kazdej cysternie nalezy umieécié trwaty napis za-
wieréjgcy co najmniej;

a) nazwe lub znak zaktadu produkcyjnego,

b) oznaczenie wg 2.2,

c) znak niebezpieczeristwa dla substancji zracych wg
PN-76/0-79252 p. 2. 3.6,

d) napis ostrzegawczy: "Ostroznie $rodek szkodliwy -

substancja zraco-parzaca'' - wykonany czerwonymi litera-
’
mi na biatym tle. ,
Na kazdym pojemniku polietylenowym umieécié trwaty

napis lub przymocowaé w sposéb tr‘\&aly wywieszke z na-
pisem zawierajacym co najmniej:

a) nazwe lub znak zaktadu produkcyjnego,

b) oznaczenie wg 2. 2,

c) znak niebezpieczenstwa dla substancji zracych wg
PN-76/0-79251 p. 2.3.€,

d) napis ostrzegawczy: "Ostroznie $rodek szkodliwy -
substancja Zzraco-parzgca' - wykonany czerwonymi litera-
mi na biatym tle,

e) numer partii,

f) mase brutto i netto.
opakowa-

Za zgodg odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj

nia, jezeli zabezpiecza ono produkt w sposéb nie gorszy
niz podane opakowanie i ma wymiary zgodne 2z systemem

wymiarowym opakowan,

4,2, Przechowywanie, Kwas fosforowy nalezy przecho-
wywaé w zbiornikach ze stali kwasoodpornej lub w pojem-
nikach polietylenowych w pomieszczeniach przewiewnych

lub na otwartej przestrzeni,

4.3, Transport, Kwas fosforowy w cysternach kwasood-
pornych nalezy przewozié¢ z zachowaniem przepiséw Mini-
sterstwa Komunikacji w sprawie bezpieczefistwa przy prze-
wozie koleja materiatdow niebezpiecznych klasy V.

Kwas fosforowy w opakowaniach jednostkowych nalezy
przewozié krytymi §rodkami transportu kolejowego lub sa-

mochodowego z zachowaniem przepiséw Ministerstwa Komu-

nikacji w sprawie bezpieczenstwa przy przewozie koleja
materiatéw niebezpiecznych klasy V lub przepiséw Mini-
sterstwa Komunikacji i Spraw Wewnetrznych w  sprawie
bezpieczerfistwa ruchu przy przewozie materiatéw niebez-
piécznych na drogach publicznych, dotyczacych materia-
téw klasy V. Opakowania w érodku transportowym nalezy
ustawiaé w pozycji stojacej ( zamknigciem do géry), $cisle

obok siebie na catej powierzchni érodka przewozowego, a

ewentualne luki wypetni¢ materiatem amortyzujacymw taki

sposéb, aby tadunek tworzyt zwarta cato$é zabezpieczona

przed przesuwaniem i uszkodzeniem,

_5. BADANIA_

5.1, Program badaf

r badani
Rodzaje badan e S Badania
petnych Evie= wg
petnych
a) ogledziny zewnetrzne + + 5.3.1
b) oznaczanie zawarto$ci + + 5.3.2
kwasu fosforowego
H_PO
( 3 ll)
c) oznaczanie zawartoéci + + 5.3.3
zwiazkow zelaza /
d) oznaczanie zawartoséci + ™% 5.3.4
siarczandéw
e) oznaczanie zawarto$ci + 5.3.5
substancji redukujacych
KMnO
4
f) oznaczanie zawartoéci + + 5.3.6
arsenu ¥
g) oznaczanie zawartosci + + 8.3.7
substancji nierozpusz-
czalnych
+ oznacza obowiazek prowadzenia badan.

p ’
Badania niepetne nalezy przeprowadzié dla kazdej par-
. ’

tii,

Badania petne przeprowadza sie na zyczenie odbiorcy.

5.2. Kontrola jakoéci

5.2.1. Sktad i liczno$¢ partii. Za partig produktu uwa-

2a sig jedna cysterne wypetniona kwasem fosforowym lub
zawarto$é 250 pojemnikéw polietylenowych jednego rodzaju

i gatunku,

5.2, 2.

Sposéb pobierania prébek., Przy pobieraniu pré-
bek nalezy stosowaé wytyczne podane w PN—67/C-O4SOO.
Prdbki nalezy pobieraé z kazdej cysterny, a w przypadku
dostaw w opakowaniach jednostkowych nalezy wybraé w spo-
séb losowy, w zaletnosci od licznoéci partii, nastgpujaca

liczbe opakowan,

Liczba opakowan Liczba opakowah, ktéra
w partii nalezy wybraé do pobra-
nia prébki
do 3 wszystkie
4 - 5 3
6 - 15 5
16 - 25 7
26 - 63 8
64 - 160 9
161 - 250 10
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Z kazdej cysterny naleZzy pobraé prébnikiem nr 2, o dtu-
goéci 1600 mm wg PN-74/C-60008, z catej wysokoéci stupa
cieczy, prébki pierwotne o tacznej objetoéci prébki ogdi-
nej okoto 3 dm3.

W przypadku dostaw kwasu fosforowego w opakowaniach
jednostkowych, z kazdego wylosowanego opakowania nale-
2y pobraé prébnikiem nr 1, o dtugoéci 1000 mm wg PN-74/
C-60008, dwie prébki pierwotne, kazda o objgtosci co naj-
mniej 100 cm3. Jeéli suma objetosci pobranych prébek pier-
wotnych jest mniejsza niz objetosé prébki ogélnej, to ob-
jetosé prébek pierwotnych nalezy odpowiednio zwigkszyé.,

Pobrane prébki pierwotne halezy wla¢ do czystego, su-
chego naczynia i dobrze wymieszaé, Z tak otrzymanej préb-
ki ogéinej, ktérej objetoéé powinna wynosi¢ co  najmniej
3 d'na, nalezy pobraé érednia prébke laboratoryjng o ob-
jetodci 2 dm3 i nastepnie podzieli¢ ja na dwie réwne czeé-
ci, z ktérych jedna nalezy przeznaczy¢ do badak, a druga
nalezy pr'zechowywaé do analizy rozjemczej w ciagu | mie-

siaca,

5.3, Opis badaf

5.3, 1, Ogledziny zewnetrzne polegaja na sprawdzeniu

nieuzbrojonym okiem postaci barwy,

5,3,2, Oznaczanie zawartoéci kwasu ortofosforowego

5.3,2,1, Zasada metody, Miareczkowanie kwasu fosfo-

rowego mianowanym roztworem wodorotienku sodowego wo~

bec tymoloftaleiny.

5.3.2.2, Odczynniki i roztwory

a) Tymoloftaleina, roztwér 0, 1-procentowy w alkoholu
etylowym,

b) Wodorotlenek sodowy cz.d. a., roztwér 1 - mclowy,

5.3,2,3, Wykonanie oznaczania, Okoto 2 g badanego kwa-

su fosforowego odwazyé z doktadnoscia do 0,0002 g w zam-
knietym naczynku wagowym,. Probke przeniesciloéciowo do
kolby stozkowej pojemnos$ci 300 cm3, doda¢ 100 cm3 wody,
0,5 cm3 roztworu tymoioftaleiny i po wymieszaniu miarecz-

kowaé roztworem wodorotlenku sodowego do uzyskania nie-

bieskiego zabarwienia wskaZnika.

5,3,2. 4, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé kwasu fosforo-

wego - H,PO, ( X,) obliczyé w procentach wg wzoru
Veo0,049 + 100 V «4,9
X = — - T
w ktérym:

V - objetoéc éciés 1 - molowego roztworu wodorotlen-

" . " 3
ku sodowego zuzytego do miareczkowania, cm™,

m - oudwac<s badarago kwasu fosforowego termiczne-

20, 4y

0,049 - iloéé kwasu fosforowego (H3pot4) , odpowiadaja.
3
ca 1 cm $cisle 1 -molowemu roztworowi wodoic-

tlenku sodowego,

5.3,2,5. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednig aryt.-
metyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczah  réwioleg-
tych, réznigcych sie miedzy soba nie wiecej nizo 0,5 %
wyniku nizszego.

5.3.3, Oznaczanie zawartoséci 2elaza
5.3.3,1. Zasada metody. Zawartosé zelaza w kwasie
fosforowym oznacza sig metoda kolorymetryczng za po-

moca kwasu sulfosalicylowego.

5.3,3,2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwdr 10-procentovy.

b) Chlorek amonowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.
c) Kwas fosforowy cz.d. a.

d) Kwas sulfosalicylowy, roztwér 10-procentowy,

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 30-procen-
towy.

& 3+
f) Roztwdr wzorcowy zelaza {Fe~ ) przygotowany wg

PN-81/C-06500 i rozcieficzony w stosunku 10 : 100, i cm3

3+
tak przygotowanego roztworu zawiera 0,01 mg Fe |

5,3,3, 3 Wykonanie oznaczania, Okoto 5 g badanego kwa-

su fosforowego odwazonego z doktadnoscia do 0,2 g prze-
nies¢ iloéciowo do kolby pomiarowe]j o pojemnoéct 1000 cm

i uzupetnié weda do kreski,

Przygotowaé szes€ cylindrdw z doszlitowanyri  korkami

o pojemnosci 100 cm i oznaczyl je kolejno,

3

. . . L ” d
Do pierwszege cylindra odmierzyé 1¢ om PrZyGoiowa.-
nego badanego kwasu fosforoweac, a do woostalyes oyiin.
dréw odmierzyé te samg ilodd kwasu fosforoweqe dodac

. . 3 s
kolejno 2, 4, 6, 8 10 cm rozZiworu WZOrcowsago  Zaw e
. _ 3+ . . .

rajgcego Fe | Nastegpnie rozr.ciry znajdujyce sie w  oy.
lindrach zobojetnié¢ roztworem wadloratienku scdowego wo-

] G ; 3
bec papierka wskazrikoweas, dodzd 2 cm roziworu kwasu

& - g 3
sulfosalicylowego, a po wymieszenin 10 cm ™ roztworu chion
3 " i 3
ku amonowego , 5 ¢m  roztworu amoniaku, dopetnidé wodg
do objetosci 5C ¢im | wymieszad, Fordwnac¢ istte zabar-

wienie badanego roztworu ze skalag wzorcowa,

Obliczanie wynikow, Zawartosé Zelaza ‘:XT) o=

liczyé wg wzoru

V .+ 0, {Cn01 - 1000 - 100 V:-o,1
Xy R B m

w ktérym:
V - ilo$€ roztweru wzorcowego ~ykazujacego takie sa-
— 2 3
ma zabarwienie jak badana prdébka, cm

m - odwaska badanego kwasu fosforowego, g.

5.3.3.5. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé ¢redniz  aryt-

metyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczad, migdzy kid-

rymi réznica nie przekracza 0,05 %.
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5. 3.4, Oznaczanie zawartosci_siarczanéw

5.3.4.1. Zasada metody. Zawartoéé siarczanédw w kwa-

sie fosforowym oznacza sig¢ metoda turbidymetryczna.

5.3, 4,2, Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d. a, , roztwér 25-procento-
wy.

b) Wzorcowy roztwér siarczanéw, przygotowany wg
PN-81/C-06500, rozcieficzony woda w stosunku 1:99. 1 cm3

roztworu zawiera 0,01 mg SOZ' .

4
S5.3.4,.3. Przygotowanie prébki kwasu fosforowego 25 g

badanego kwasu fosforowego odwazonego 2z  doktadnoscia

do 0,01 g przenieéé ilosciowo do zlewki o pojemnosci

400 cm3, rozciefczyé woda do okoto 200 t:m3 i zobojetnié
roztworem wodorotlenku sodowego wobec papierka wskaz-
nikowego.

Nastepnie przelaé¢ do kolby pomiarowe] o pojemnosci

3. :
500 cm i dopetni¢ woda do kreski. Przesaczyé przez su-

chy sgczek do suchego naczynia, pierwsza porcje przesa-

czu odrzucié,

5,3,4, 4. Wykonanie oznaczania zawartoéci siarczanéw

przeprowadzi¢ wg PN-68/C-04519 p, 2. 4. 3 sposobem A,

Roztwér pordédwnawczy przygotowad w taki sam sposéb

jak roztwér badany, pobierajac zamiast badanego kwasu

& ; 3
roztwor wzorcowy w ilosci 37,5 cm
5.4.3.2d).

5.3.4,5 Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ éredniag aryt-

przygotowany wg

metyczna wynikéw co najmniej dwoch oznaczan, miedzy kté-
rymi réznica nie przekracza 0,005 %.

5,3.5, Oznaczanie substancji redukujacych KMnOa. Od-

wazyé 25 g badanego kwasu z doktadnoscia do 0,001 g i wy
konaé oznaczanie zgodnie z BEN-75/6014-05 p. 2.13.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci arsenu

5,3.6,1, Przygotowanie prébki kwasu fosforowego, Okoto

25 g kwasu fosforowego zwaZonego z doktadnoscig do 0,01 g
przeniesé iloéciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3,
dopeini¢ do kresy woda destylowana oraz doktadnie wymie-
szac.

5,3, 6.2, Wykonanie oznaczania zawartosci arsenu prze-

prowadzi¢ metody fotokolorymetryczna wg PN-81/C-04511

p. 2.4 pobierajac do analizy

3
a) dla kwasu bezarsenowego (A) - 20 cm roztworu
przygotowanego wg 5.3.6. 1,
3
b) dla kwasu technicznego (B) - 1 cm™ roztworu kwasu

fosforowego przygotowanego wg p. 5.3.6. 1.
Skale wzorcowa nalezy wykonaé zgodnie z PN-81/C-04511

P. 2.4.5.

(m,—m,) - 500-100-1, 32
X3= =
m « V-1000

(my-m,) - 66,0
mV

m, - zawarto$¢ arsenu w prébie badanej odczytana z
krzywej wzorcowej, mg,
m, - zawartos¢ arsenu w $lepej prébie odczytana z
krzywej wzorcowej, mg,
m - odwazka badanego kwasu fosforowego, g,
1,32 - wspétczynnik przeliczeniowy As na Aszoa.
5.3.6. 4. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé $rednia aryt-
metyczna wynikéw co najmniej dwécth oznaczahd réwnoleg-
tych, réznigcych sig miedzy soba nie wigcej niz o 20 % wy
niku nizszego.

5.3, 7. Oznaczanie zawartoséci substancji nierozpusz-

czalnych

5.3.7.1, Zasada metody, Zawartos¢ substancji nieroz-

puszczalnych w kwasie fosforowym oznacza si¢ wagowo.

5,3,7,.2, Wykonanie oznaczania, Kwas fosforowy dobrze
wymieszaé, odmierzyé cylindrem pomiarowym  pojemnosci
100 om3, a nastepnie przesaczyé pod préznia przez tygiel
z dnem porowatym G4 wysuszony do statej masy w tempe-
raturze 105 + 110 oC i zwazony z doktadnoscia do 0,0002 g.

Pozostatos¢ przemyé woda destylowang do  obojetnego
odczynu przesaczu, Osad w tyglu suszyé w temperaturze

105+ 110 oC do statej masy.

5.3,7.3. Obliczanie wynikéw

Zawartosé czeéci nierozpuszczalnych (X,) obliczyé w

g/ctn3 wedtug wzoru

(my—my,) - 1000
100

X, = = 10 (m,~ m,)

w ktérym:
m, - masa tygla G4 wraz z osadem, g,

m, - masa tygla G4, g.

5,3,7, 4. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé $rednia aryt-
metyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczah, migdzy kté-
rymi réznica nie przekracza 0,07 %.

5.4, Zaswiadczenie o jako$ci, Dla kazdej partii kwasu

fosforowego odpowiadajacego wymaganiom normy wytwérca
powinien wystawié zadwiadczenie o wynikach badaf, w kté-
rym nalezy podaé:

a) nazwe lub znak zaktadu produkujacego,

b) oznaczenie produktu wg 2. 2,

c) numer partii lub date produkcji,

d) wielkoéé partii,

5.3.6.3. Obliczanie wynikéw, Zawarto$¢ As,O, (X,) e) date wystawienia zaéwiadczenia,
obliczyé w procentach wg wzoru f) wyniki badan.
KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme - Zaktady
ALWERNIA,

Chemiczne

2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-64/MPCh/N-104

a) zmieniono metode oznaczania kwasu fosforowego,

b) zmieniono metode oznaczania zawartosci
nierozpuszczalnych,

substancji

c) zmieniono wymagania dotyczgce zawartoéci siarcza-

néw, substancji redukujacych KMnOa oraz substancji nie-
rozpuszczalnych,
d) zmieniono metodg oznaczania zawartosci arsenu.
Dotychczas obowiazujaca ZN-64/MPCh/N-104 ' zostaje

uniewazniona,

3, Normy zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne pobierania
i przygotowywania prébek
PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci arsenu )
PN-68/C-04519 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych za-
wartoéci siarczanéw w bezbarwnych roztworach meto-

da turbidymetryczna

PN-81/C-06500 Analizy chemiczne, Przygotowanie odczyn-
nikéw i roztwordw pomocniczych

PN-74/C-60008 Prdbniki do pobierania prébek produktov
bezksztattnych

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe 2z zawartoécia.
Znaki i znakowanie, Wymagania podstawowe

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe,
Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-75/6014-05 Kwas fosforowy. Metody badar

ZN-73/MPCh/TS-1104 Tworzywa sztuczne, Pojemniki 30
i 60 dna ‘

4, Dokumenty miedzynarodowe i normy zwigzane

zsrRR [0CT 10678-63 HKucxora oprofocdopHas Tep—
nHyecKad

NRD TGL 20870 - Blatt 9, Orthophosphorsaure

5. Symbol wg SWW; 1221-441.

6, Wydanie 3 - stan aktualny: sierpief 1981 - uaktual-
niono normy zwiazane, zmieniono metodg oznaczania za-

wartoéci arsenu, powotano norme BN-75/6014-05 oraz

zmieniono uktad normy.
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