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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest dwuwodorofosforan amo-
nowy stosowany jako odczynnik chemiczny.

Fosfoian amonowy ma:

a) wzor ogblny: NH4H:PO,

b) mas¢ molowa: 115,03 g/mol

¢) inne nazwy: fosforan amonowy I-zasadowy, fosfo-
ran jednoamonowy.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gldwnego
sktadnika 1 zanieczyszczen rozrdéznia si¢ dwa gatunki
dwuwodorolosforanu amonowego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ, — CZysty.

2.2. Przykiad oznaczenia dwuwodorofosforanu amo-
nowego czystego do analizy:

DWUWODOROFOSFORAN AMONOWY cz.d.a. BN-88/6191-30

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdélne. Dwuwodorofosforan amo-
nowy powinicn mie¢ posta¢ bezbarwnych, przezroczy-
stych krysztalow lub bryl barwy bialej, rozpuszczal-
nych w wodzie. |

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania Gamnki
cz.d.a. czZ,
a) Dwuwodorolosforanu amonowe-
¢o (NHsH:POs) %(m/m), nie
mnicj niz 99.5 99,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w
wodzie %(m/m), nic wigce) niz 0,01 0,02
¢) pH 5% roztworu wodnego w tem-
peraturze 20°C 40 -+ 45 |nie normali-
zuje si¢
d) Chlorkdéw (C), %(m/ m), nie wig-
cej niz 0,0005 0,003

cd. tabl. 1
. Gawunk:
Wymagina . 'lu
vz da, g I

e) Siarczanow {S()j‘)‘ Y%lm/m). nic

wigce] niz 0,005 0.0l
f) Azotanow (NO3), %(m/m), nic

wigcej niz 0,001 0,002

g) Zelaza (Fe*™), %(m/m). nic wigee]

niz TRITS! 0,004
h) Metah ciezkich (jako Pb*)

Ye(m/m), nic wigee) ni? 0,0005 0,001
1) Arscnu (As), Ylm/m), me wigee]

niz 0,0001 0,0001
i) Sodu (Na"), %(m/m), nic wigce

niz 0.01 0,02
k) Potasu (K"), %(m/m), nie wigcej

niz 0.02 0.04

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIL
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Dwuwodorofosforan amono-
wy nalezy pakowac, przechowywal | '
zgodnie z PN-87/C-80001.

4.2. Pakowanie ,

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stinowig sloje ~/hLing
wg BN-84/6833-23 z naki¢thi 7 tworzywa sztucznero,
z polietylenowg lub inng chemicznic odporng uszezetiva.
Masa netto: 50, 100, 250, 500, 1000 g.

W uzgodnieniu z odbiorca dopuszcza si¢c mny ro-
dzaj 1 wielko$¢ opakowania, je7¢h przeprowadzone pro-
by wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposGb e
gorszy niz podane opakowania 1 ma wymiary zgodne
z zasadami systemu wymiarowego opakowan  wg
PN-78/0-79021. |

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych 1.alczy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-RGii01 i PN-76/0-79251.

Fosforan amonowy jest odcrzynnikiem nic zagraza-
jacym bezpieczenstwu.

4.2.3. Opakowanie transportowe stanowiy skrzvnki z
tarcicy wg BN-63/7161-06, odpornce na narizema me-
chaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowie-
dnio dla grupy 2, klasy 3 i odmiany 1. Pojedyncze
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stoiki w skrzynkach nalezy zabezpieczy¢ przed rozbi-
ciem srodkiem amortvzujgeym 1 uklada¢ w jednej war-
stwie.

Opakowanie transportowe stanowia rowniez worki |

z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06, umieszczone
w bebnach tekturowych. Masa netto — 50 kg.

W uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz ww. opakowania i ma wymia-
ry zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 umieszczajagc do-
datkowo:

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
p. 243 1 244,

b) liczbe warstw sktadowania,

¢) liczb¢ warstw tadowania.

4.3. Formowanic jednostek tadunkowych. W przypa-
dku stosowania paletyzac)i, opakowania nalezy formo-
waé na palctach 800 X 1200 mm wg PN-81/M-78216.
Ladunck na palecie powinien tworzy¢ zwartg 1 sta-
bilna jednostke tadunkowa 1 nie powinien byé wyzszy
niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Dwuwodorolfosforan amonowy
nalezy przcchowvwad zgodnic 7 PN-87/C-80001 w po-
mieszezeniach suchveh o zawartosci wilgoci ponizej
50%, przewiewnych, w temperaturze 15 <+ 30°C, w
przechowywaniu uktada¢ w 4 warstwach. Okres gwa-
rancji 2 lata.

4.5. Transport. Dwuwodorofosforan amonowy nie
jest materiatem nicbezpiecznym, nie podlega przepisom
RID/ADR, moze by¢ transportowany dowolnymi $rod-
kami transportu. zgodnie z obowigzujgcymi przepisami
kolejowymi i samochodowymi'’. Do $rodka transpor-
towego ukladaé w 3 warstwach.

5. BADANIA

5.1 Rodrzaje badan

a1 sprawdzenie wymagan ogolnych (3.1),

b) o/maczanme zawartosct dwuwodorofosforanu amo-
nowcgo (3.24).

C) ornaczanic
dzic (3.2b),

d) oznaczanic

substancyi nicrozpuszezalnych w wo-

pH 5% roztwora wodnego (3.2¢),
chiorkéw (3.2d),

siarczanow (3.2¢),

azotanaow (3.2F),

zelaza (3.2g),

metali cigzkich (jako Pb) (3.2h),
arsenu (3.21),

sodu (3.2y),

potasu (3.2k).

5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika cz.d.a. na-
lezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/C-80047. Prébki od-
czynnika cz. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-67/C-04500,
przyjmujgc:

¢) oznaczanic
f) oznaczanie
¢) oznaczanic
h) oznaczanie
i) oznaczanie
J) oznaczanie
k) oznaczanic
1) oznaczanie

Y Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

a) wielko$¢ partii — 500 kg,
b) wielko$¢ probki pierwotnej — 200 g,
c) liczb¢ probek jednostkowych wg tabl. 2,
d) wielko$¢ probki ogdlnej — rOwna sumie mas
wszystkich probek jednostkowych, '
e) wielko$¢ Sredniej probki laboratoryjnej — 500 g.
Tablica 2 '

Liczba opakowan jednostkowych
w partii, sztuk

Liczba prébek
jednostkowych, sztuk

do 15 5
16+ 25 7
26 — 63 8
64 =+ 160 9

powyze] 161 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogoélne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowacé wylacznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub wod¢ o réwno-
waznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych. Wyglad zew-
netrzny sprawdzi¢ wizualnie, rozpuszczalno$¢ w wodzie
sprawdzi¢ wg 5.3.4.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci
amonowego (NH.H,POy,)

5.3.3.1. Zasada metody. Zasada oznaczania oparta
jest na reakcji zobojetnienia i wyznaczeniu punktu kon-
cowego przy zastosowaniu wskaznika.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwdér o ¢(NaOH) =
= 1,0000 mol/l. .

c) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 1% (m/m).

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 2 g drobno
roztartego, badanego dwuwodorofosforanu amonowe-
go odwazonego z doktadnoscig do 0,0002 g, rozpuscié
w 35 ml wody przegotowanej. Do roztworu dodaé 5 g
chlorku sodowego, rozpusci¢ zawarto$¢ kolby, roztwor
ochtodzi¢ do 0°C, dodac¢ 3 krople roztworu fenolo-
ftaleiny 1 miareczkowa¢ w tej temperaturze roztworem
wodorotlenku sodowego do stabo rdzowego zabarwie-
nia.

5.3.3.4. Obliczanie wynikdw oznaczania. Zawarto$¢

dwuwodorofosforanu

dwuwodorofosforanu amonowego (X) obliczy¢ w
T%o(m/m) wg wzoru
¥ = V- 0,115 - 100 ()
m
w ktorym:
V' — obj¢tos¢ roztworu wodorotlenku sodowego
o ¢(NaOH) = 1,0000 mol/l zuzytego do
miareczkowania, ml,
m — odwazka badanego dwuwodoru fosforanu
amonowego, g,
0,115 — ilo$¢ dwuwodorofosforanu amonowego od-

powiadajaca 1 ml roztworu wodorotlenku

sodowego o ¢(NaOH) = 1,0000 ‘mol/1, g.

5.3.3.5. Wynik konicowego oznaczania. Za wynik kon-

cowy nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna wynikow

co najmniej dwoch rownolegltych oznaczan rézniacych
sie migdzy soba nie wigcej niz 0,15%.
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5.3.4. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 25 g badanego dwuwodorofosfora-
nu amonowego odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g
rozpuéci¢ w zlewce w 250 ml wody i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-54/C-04517.

Zawartosc subs'tancji nierozpuszczalnych w wodzie
(X1) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

25

w ktéorym mi; — masa wysuszonej pozostatosci, g.

5.3.5. Oznaczanie pH 5% roztworu wodnego. 5 g ba-
danego dwuwodorofosforanu amonowego odwazonego
z doktadnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 95 ml wody nie
zawierajgce] CO: i wykona¢ pomiar wartosci pH na
pehametrze wg PN-77/C-04963 p. 2.2.6.

§.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéow (Cl)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1. |

§.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego dwuwo-
dorofosforanu amonowego odwazonego z doktadnoscia
do 0,01 g rozpusci¢ w 30 ml wody i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3. Badany dwuwodo-
rofosforan amonowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli po 15 min zmegtnienie roztworu badanego nie

X = (2)

bedzie wigksze, niz zmgtnienie roztworu poroOwnawcze- -

g0 przygotowanego rOwnocze$nie i zawierajacego w tej
samej objetosci te same iloSci odczynnikoéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,06 mg Cl.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO})

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego dwu-
wodorofosforanu amonowego odwazonego z dokfad-
noscig do 0,01 g rozpusci¢ w 46 ml wody i wykonaé
oznaczanie wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3. Badany dwu-
wodorofosforan amonowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate po 1 h zmg¢tnienie roztworu
badanego nie bg¢dzie wigksze niz zmetnienie roztworu
porOwnawczego, przygotowanego rownoczeSnie 1 za-
wierajacego w tej samej obj¢tosci te same ilosci od-
czynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO},

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SOZ.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci azotanéw (NO>)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04509
Ps 2.3.3.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego dwu-
wodorofosforanu amonowego odwazonego z doktad-
noscig do 0,01 g umieéci¢ w kolbie stozkowej pojem-
nodci 100 ml, zwilzy¢ 0,75 ml wody, doda¢: 0,5 ml
roztworu mocznika, 0,25 ml roztworu salicylanu sodo-
wego 1 ostroznie mieszajagc 3 ml kwasu siarkowego.
Roztwér pozostawi¢ na 5 min, nie ostudzajac, ostroz-
nie doda¢ 20 ml wody, 30 ml roztworu wodorotlenku
sodowego 1 ostudzi¢. Badany dwuwodorofosforan amo-
nowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli z6tte za-
barwienie badanego roztworu nie bgdzie intensywniej-
sze niz zabarwienie roztworu porOwnawczego, przygo-

towanego jednocze$nie i zawierajacego w tej samej ob-
jetosci te same iloSci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg NO;j,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg NO;. -

5.3.9. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe’")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/

'C-04521/05.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. | g badanego dwuwo-
dorofosforanu amonowego odwazonego z doktadnos$cia
do 0,01 rozpusci¢ w 20 ml wody, doda¢ 2 ml roztworu
kwasu sulfosalicylowego, 5 ml roztworu amoniaku 1 do-
ktadnie wymieszac.

Badany dwuwodorofosforan amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zOtte zabarwienie
roztworu badanego nie bgdzie intensywniejsze niz za-
barwienie roztworu porOwnawczego, przygotowanego
jednoczesnie i zawierajacego w tej samej objgtosci te
same ilosci odczynnikébw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe®",

dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe’",

5.3.10. Oznaczanie zawartosci metali cig¢zkich (jako
Pb>")

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Gliceryna. _

b) Kwas solny, roztwor 25%(m/m).

¢) Octan amonowy.

d) Tioacetamid, roztwor 4%(m/m), trwaly w ciagu
3 dni.

e) Wodorotlenek
= 1 mol/l

f) Roztwér buforowy o pH 3,5 przygotowany w na-
stepujacy sposob: do kolby pomiarowej pojemnoSci
200 ml przenies¢ 50,0 g octanu amonowego, dodac
50 ml wody, 70 ml kwasu solnego, rozcienczy¢ wodg
do kreski i dobrze wymieszac.

g) Mieszanina wodorotlenku sodowego 1 gliceryny
przygotowana w nast¢pujacy sposob: do kolby stozko-
we] pojemnosci 100 ml przenies¢ 15 ml roztworu wo-
dorotlenku sodowego, 5 ml wody, 20 ml glceryny
i dobrze wymieszac.

h) Odczynnikowy roztwor tioacetamidu przygotowa-
ny w nastepujacy sposob: 2,0 ml roztworu tioacetamidu
wg poz. d) 1 10,0 ml roztworu mieszaniny wodorotlen-
ku sodowego i gliceryny wg poz. ¢) przenic$¢ do pro-
boéwki, wymieszac¢, ogrzewaé¢ w tazni wodne) w ciggu
20 s 1 natychmiast doda¢ do badanego roztworu.

i) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Pb?" przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46 i rozcienczony
kwasem octowym o ¢(CH;COOH) = 0,001 mol/l w sto-
sunku 10 + 990.

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg Pb*"

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego dwu-
wodorofosforanu amonowego odwazonego z doktad-
noscig do 0,01 g rozpusci¢c w 20 ml wody, dodac¢ 5,0 ml
roztworu buforowego o pH 3,5, 3,0 ml ogrzanego roz-
tworu tioacetamidu przygotowanego wg 5.3.10.1h)
1 wymieszac.

Badany dwuwodorofosforan amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale po uptywie 2 min

sodowy roztwor o ¢(NaOH) =
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zabarwienie roztworu badanego nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu poroOwnawczego, przy-
gotowanego jednocze$nie 1 zawierajagcego w tej samej
abjetosct te same 1losct odczynnikdw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb?",

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Pb?".

5.3.11. Oznaczanie zawartoSci arsenu (As)

5.3.11.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-81/C-04511
D 2idids

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04511
p. 2.3.3,

5.3.11.3. Wykonunie oznaczania. 2 g badanego dwu-
wodorofosforanu amonowego odwazonego z doktad-
noscig do 0.01 g rozpuscic w 30 ml wody w kolbic
aparatu do oznaczania arsenu i1 wykonaé¢ oznaczenie
wg PN-81/C-04511 p. 2.3.6. Badany dwuwodorofosfo-
ran amonowy odpowiada wymaginiom normy, jezeli
zabarwienie papicrka bromort¢ciowego uzvskane z roz-
tworu badanego nic bedzic intensywnicisze niz zabar-

K O N

wienie papierka bromortgciowego uzyskanego z roz-
tworu porownawczego, zawierajacego w tej samej ob-
jetosci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,001 mg As,

dla odczynnika cz. — 0,002 mg As.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci sodu i potasu (Na, K)
5.3.12.1. Aparaturai przyrzady — wg PN-68/C-04953.
5.3.12.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04953.

5.3.12.3. Warunki wg PN-68/
C-04953.

5.3.12.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-68/C-04953.

5.3.12.5. Wykonanie oznaczania. 1 ¢ badarncgo Jdwu-
wodorolosloranu amonowego odwazonego 7z doktad-
nodciy Jdo 0,01 g umiesci¢ w kolbie pomiarowe] po-
jemuosci 100 ml, uzupetnié woda do kreski i doklad-
nic wymieszac. W przygotowanym roztworze wykonac
oznaczanic wg PN-68/C-04953 p. 2.6.

fotometrowania —
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemy-

stowo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-73/6191-30
a) zmieniono metody oznaczania zawartosci zelaza, metali cigz-

kich i azotanow,
b) zaostrzono wymagania na zawarto$¢ sodu i potasu dla ga-

tunku cz.d.a. i cz '
3. Normy i dokumenty zwigzane :

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowania probek

PN-81/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
azotanow

PN-54/C-04517 Analiza chemiczna. Oznaczanie substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkébw metoda turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanic matych zawartosci
starczanow w bezbarwnych roztworach metody turbidymetryczng

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawarto$ci
arsenu

PN-81/C-04521/05 Analiza chemiczna. Oznaczanic matvch zawartos-
ci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem kwasu sul-
fosalicylowego .

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworow produktéw chemicznych

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Ptlomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawartosci sodu, potasu, wapnia i strontu

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikOw i
roztworow pomocniczych

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
kolorymetrii 1 netelometrii

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalne czyste. Pakowanie,
przechowywanie 1 transport

PN-88/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygoto-
wania Sredniej probki laboratoryjne)

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowej-
sciowe bez skrzydel drewniane 800 X 1200 EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiary

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawartoscia. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartosScig. Znaki 1
znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-84/6414-06 Worki polietylenowe, otwarte; plaskie, bez fald bocz-
nych, zgrzewance

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikdw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikéw chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe. (Dz.U. nr

© 53, pos. 272 7 1984 1)

Regulamin Pizedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczeniu prze-
sytek towarowych. (Dz.T. i Z.K. nr 9, poz. 68 z 1985 r.)
Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-

wie tadowania.samochoddéw cigzarowych i przyczep. (Mon. Pol.

nr 24, poz. 123 z 1963 r. nr 35, poz. 250 z 1968 r.)
Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatacznik II do Umowy

o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komunikacji

migdzynarodowej (RIV). (Dz.T. i Z.K. nr 15, poz. 119 z 1981 r.)

wraz z poOzniejszymi zmianami.

4. Symbol wg SWW dla gatunku

cz.da. — 1331-11, |

cz. — 1331-42.

5. Autor projektu normy — inz. Jadwiga Mateusiak — PPH
POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE, Gliwice.



