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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
fosforan amonowo-sodowy stosowany jako od-
czynnik chemiczny.

Fosforan amonowo-sodowy ma:

a) wzor chemiczny — NH;NaHPO, - 4H,0,

b) ciezar czgsteczkowy — 209,09 (1961r.).

1.2, Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie dwa gatunki fosforanu
amonowo-sodowego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ: — czysty.

1.3. Przyklad oznaczenia fosforanu amonowo-

-sodowego gatunku cz.d.a.:
FOSFORAN AMONOWO-SODOWY cz.d.a. BN-66/6191-72

1.4. Normy zwigzane

PN/C-04511 Chemiczne badania i proby. Ozna-
czanie malych zawartosci arsenu

PN/C-04515 Chemiczne badania i proby. Ozna-
czanie matych zawartosci metali ciezkich stra-

canych siarkowodorem w produktach chemicz-
nych

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Ozna-
czanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-54/C-04518 Chemiczne badania i proby. Ozna-
czanie malych zawartosci chlorkéw w produk-
tach chemicznych metodg turbidymetryczng

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztwo-
row do kolorymetrii i nefelometrii

PN/C-06501 Odczynniki, Roztwory pomocnicze,
mieszaniny i papierki wskaZnikowe stosowane
w analizie odczynnikow nieorganicznych

PIN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znako-

wanie i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek i przy-
gotowanie $redniej probki laboratoryjnej

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysitu Nieorganicznego
dnia 21 pazdziernika 1966 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkecji i obrotu
od dnia 1 lipca 1967 r. (Mon. Pcl. nr 72/1966 poz. 336)
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2. WYMAGANIA

2.1. Wymagania ogolne. Fosforan amonowo-so-
dowy ma postaé bezbarwnych krysztatow lub
krystalicznego biatego proszku, dobrze rozpusz-
czalnego w wodzie, nierozpuszczalnego w alko-
holu.

2.2. Wymagania szczegolowe

Gatunki
Wymagania
ymag cz.d.a. CZ.
a) Tozsamos¢ wg. 4.2.1
b) Fosforanu amonowo-sodowego
(NH4NaHPO, - 4H,0), %, co naj-
mniej 99,5 99,0
¢) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, %, najwyzej 0,005 0,01

cd. tablicy
Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cZ.
d) Chlorkéw (CI7), %, najwyzej 0,001 0,005
e) Siarczandéw (SOE—), %, naj-
wyzej 0,01 0,04
f) Azotanéow (NO3;™), %, najwyze] 0,001 0,002
g) Metali ciezkich (Pb2+t), %, naj-
wyzej 0,005 0,002
h) Zelaza (Fe3t), %, najwyzej 0,00025 | 0,003
i) Arsenu (As3+), %, najwyzej 0,0001 0,002
j) Odczyn roztworu wodnego wg. 4.2.10

3. PAKOWANIE, ZNAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

Fosforan amonowo-sodowy nalezy pakowag,
znakowaé i przechowywac¢ zgodnie z PN-54/
C-80001; rodzaj opakowania: stoiki ze szkla oran-
zowego zamykane nakretkami z tworzywa sztucz-
nego, Masa netto:

dla gatunku cz.d.a. 100, 250 i 500 g,

dla gatunku cz. 200, 500 g, 1 i 2 kg.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny
rodzaj i wielkos¢ opakowania.

4. BADANIA

4.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN/C-80047. Masa S$redniej probki la-
boratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 250 g.

4.2, Rodzaje i wykonanie badan

4.2.1. Sprawdzenie tozsamos$ci. 0,5 g badanego
fosforanu amonowo-sodowego rozpusci¢ w 10 ml]
wody. Do 5 ml roztworu doda¢ roztworu wodo-
rotlenku sodowego cz.d.a. i ogrza¢. Wydziela sie
zapach amoniaku. "

Do pozostalych 5 ml roztworu doda¢ 1 ml kwa-
su azotowego (1,4), 2 ml 10-procentowego roztwo-
ru molibdenianu amonowego i lekko ogrza¢c. Wy-
dziela sie zo6lty osad.

Odrobine fosforanu amonowo-sodowego wprc-
wadzi¢ na druciku platynowym do plomienia pal-
nika gazowego. Plomien zabarwia sie na zoito.

4.2.2. Oznaczanie zawartoSci fosforanu amono-
wo-sodowego (NH;NaHPO, - 4H,0)

4.2.2.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Oranz metylowy —
0,1-procentowy.

wskaznik, roztwor

4.2.2.2, Wykonanie oznaczania. Okolo 5 g ba-
danego fosforanu amonowo-sodowego, odwazonego
z dokladnoscig do 0,0002 g, rozpuscic w 100 ml
wody, doda¢ 3 lub 4 krople oranzu metylowego
i miareczkowaé roztworem kwasu solnego do
pierwszej zmiany zabarwienia roztworu.

Zawartos¢ fosforanu amonowo-sodowego (X)
obliczyé w procentach wg wzoru

V +0,20909 - 100V « 20,909

X ==
m m
w ktorym:

V — objetos¢ $cisle 1n roztworu kwasu
solnego zuzytego do miareczkowania,
ml,

m — odwazka badanego fosforanu amo-
nowo-sodowego, g,

0,20909 — ilo$¢ fosforanu amonowo-sodowego

odpowiadajgca 1 ml scisle 1n roz-
tworu kwasu solnego, g.

4.2.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 60 g badanego fosforanu
amonowo-sodowego, odwazonego z dokladnoscig
do 0,01 g, rozpusciec w 600 ml wody i wykonat
oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Badany fosforan amonowo-sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej po-
zostalosci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 3 mg,

dla odczynnika cz. — 6 mg.

4.2.4. Oznaczanie zawartoSci chlorkéw (CI).
2 g badanego fosforanu amonowo-sodowego, od-
wazonego z dokladno$cia do 0,01 g, rozpuscié
w 50 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/
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C-04518. Do roztworu poréwnawczego dodac:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl—,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI—.

4.2.5. Oznaczanie zawartoSci siarczanow (SOZ™)

4.2.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwor 10-procen-
towy.

4.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego
fosforanu amonowo-sodowego, odwazonego z do-
kladnoscig do 0,01 g, rozpusci¢c w 100 ml wody,
doda¢ 10 ml kwasu solnego, przesgczyC w razie
potrzeby, ogrza¢ do wrzenia, doda¢ 5 ml roztworu
chlorku barowego i pozostawi¢ na 20 = 24 godz.
Wydzielony osad odsgczy¢ przez porcelanowy ty-
giel do sgczenia G4. Przemy¢ wodg do zaniku re-
akcji na jon Cl— i wyprazy¢ do stalej masy.

Badany fosforan amonowo-sodowy odpowiada
- wymaganiom normy, jezeli masa wyprazonej po-
~ zostaltosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 2,4 mg,

dla odczynnika cz. — 9,6 mg.

4.2.6. Oznaczanie zawartoSci azotanow (NO0;7)

4.2.6.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwor 1-procen-
towy.

c) Indygo, roztwor B, przygotowany wg PN/
C-06501.

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony NO;~
przygotowany wg PN/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg NO5.

4.2.6.3. Wykonanie oznaczania. Do 2 g badanego
fosforanu amonowo-sodowego, odwazonego z do-
kladnoscig do 0,01 g, doda¢ 1 ml roztworu chlor-
ku sodowego, 0,3 ml roztworu indyga, 10 ml kwa-
su siarkowego, a po uplywie 10 min — 25 ml
wody.

Badany fosforan amonowo-sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli niebieskie zabarwie-
nie roztworu badanego jest silniejsze lub réwne
zabarwieniu roztworu porownawczego, przygoto-
wanego rownoczesnie, a zawierajgcego 1 ml roz-
tworu chlorku sodowego, 0,3 ml roztworu indyga,
10 ml kwasu siarkowego oraz:

dla odezynnika cz.d.a. — 0,02 mg NO;™,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg NO;—,

i doda¢ po uplywie 10 min 25 ml wody.

4.2.7. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich
(Pb2*), 5 g badanego fosforanu amonowo-sodo-
wego, odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g, roz-
pusci¢ w 35 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg
PN/C-04515. Do roztworu poréwnawczego dodaé:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Pb*",

dla odczynnika cz. — 0,1 mg Pb2".

4.2.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3™)

4.2.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwor 10-pro-
centowy.

b) Amoniak cz.d.a., roztwoér 10-procentowy.

¢) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony Fedt,
przygotowany wg PN/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fedt.

4.2.8.2., Wykonanie oznaczania. 4 g badanego
fosforanu amonowo-sodowego dla odczynnika
cz.d.a. i1 g dla odczynnika cz., odwazonego z do-
kladnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 40 ml wody,
doda¢ 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego,
wymiesza¢, doda¢ 5 ml roztworu amoniaku i po-
nownie wymieszac,

Badany fosforan amonowo-sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie powstale
w badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze
niz zabarwienie roztworu poréwnawczego, zawie-
rajgcego w tej samej objetosci 2 ml roztworu
kwasu sulfosalicylowego, 5 ml roztworu amonia-
ku oraz:

dla odeczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe3*,

dla odczynnika cz. — 0,03 mg Fe3".

4.2.9. Oznaczanie zawartoSci arsenu (As3%). 10 g
badanego fosforanu amonowo-sodowego dla od-
czynnika cz.d.a. a 0,56 g dla odczynnika cz., od-
wazonego z dokltadnoscia do 0,001 g, rozpuscit
w 50 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg PN/
C-04511. Do roztworéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg As’%,

dla odczynnika cz. — 0,01 mg As®*.

4.2.10. Oznaczanie odczynu roztworu wodnego

4.2,10.1. Odczynniki i roztwory

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

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

c) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwor alko-
holowy.

4.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 9 g badanego
fosforanu amonowo-sodowego, odwazonego z do-
kladnosciag do 0,01 g, rozpusci¢ w 30 ml wody
i doda¢ 3 krople fenoloftaleiny. Jezeli roztwor
zabarwi sie na kolor rézowy, nalezy miareczko-
waé go roztworem kwasu solnego do odbarwienia;
w przeciwnym przypadku, gdy roztwor jest bez-
barwny, nalezy miareczkowa¢ go roztworem wo-
dorotlenku sodowego do wystgpienia rozowego za-
barwienia.

Badany fosforan amonowo-sodowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli do miareczkowania
zuzyje sie najwyzej:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,5 ml,

dla odczynnika cz. — 1,0 ml
roztworu kwasu solnego lub wodorotlenku so-

dowego.
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