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NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYSLU
CHEMICZNEGO

Odczynniki
- Kwas nadchlorowy 707,

BN-70
| | - 619196

Grupa katalogowa X 51V

1, WSTEP

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest kwas
nadchlorowy 70-procentowy stosowany Jjako odczynnik

chemiczny.

Kwas nadchlorowy ma:
a) wzér chemiczny - HC10,

b) mase¢ czgstecszkowg - 100,46 (1967 r.)

1,2, Normy gwigzane

PN-68/C-04515 Analiza chemicgna, Oznaczanie matych
zawartodci metali ciezkich stracanych siarkowe-
dorem

PN-68/C~-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie metych
zawartodci chlorkéw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna, Oznaczenie matych
zawartodci siarczanéw w bezbarwnych roztworach
metodg turbidymetryczng

PN-68/C=-04521 Analige chemiczna, Oznaczanie maXych
zawartosci zelaza

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu
ogélnego metodg destylacyjng

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztwo-
réw do kolorymetrii i nefelometrii

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

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek 1 przy-
gotowanie dredniej prébki laboratoryjne)

przechowywa-

2, PODZIA® I OZNACZENIE =

2,1, Gatunki, W zaleznosdci od zawartoéci gzanie-
cegyszczell rozréznia sie trzy gatunki kwasu nadchlo-
rowego, oOznaczone:

ch.cz, - chemicznie czysty,

cz.,d.,a, - czysty do analizy,

cz., - czysty.

2,2, Przyk¥ad oznaczenia kwasu nadchlorowego czys-
tego do analizy:

KWAS NADCHLOROWY 70% cz.d.a. BN-70/6191-96

'DSymbol wg SWW dla odczynnika:
ch.cz, 1331=432
cz.d.a. 1331—11
cz. 1331 422

3¢ WYMAGANIA

-

3.1, Wymagania ogélne, Kwas nadchlorowy 70-pro-
centowy powinien byé cieczg bezbarwng, tatwo roz-

puszczalng w wodzie 1 alkoholu,
342, Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunki

Wymagania -
cz.d.a. CZ,

cheC2Ze

przefroczysta, bezbarwna
ciecz wg 5.2,1

69,0:71,0 69,0471,0

a) Wyglad ze-

wnetrzny WE 5e2e1

b) Kwasu nad- €8,0+71,0
chlorowego
- (HC10,), %

c) Gestosé dio,
g/cm’

d) Pozostalo$é 0,02
po prazeniu,
%, nie wie=-
cej niz °

1,654+1,681 | 1,654=1,681 N,645%1,681

0,04 0,1

e) Azotu ogél= 0,0008 0,0025 0,004
nego (N), %,
nie wiecej

niz

f) Siarczanéw 0,001 0,005 0,01

D
(50,7) 4 %,

nie wiegcej
niz

0, 0004 0,001 0,002

g) Fosforandw
i kwasu krze-
mowego (w

przeliczeniu
na Poz“), %,

nie wiecej
niz

h) Chlorkéw
(c1=), %,
nie wiece]
niz

i) Zelaza

(Fe*)
nie wiecej
niz

3) Metali ciez=-
kich (Pb2+§,
%, nie wigcej
niz

k) Baru (Ba
%, nie wigcej
niz

1) Substancji
nierozpusz~
czalnych w
alkoholu ety-
lowym, %, nie
wiecej niz

0,0002 0,0003 0,001

0,00015 0,0003 0,0008

o
? /Y

0,0003 0,001 0,0015

2+)
1

0,002 0,002 -

0,002 0,002 0,003

Centralny Zwigzek Spéidzielczosei Pracy w Warszawie
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego ,,Polfa” dnia 16 grudnia 1970 r.
ioko norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 sierpnia 1971 r.

(Mon. Pol. nr14/1971 poz. 107 )
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4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4,1, Pakowanie, Kwas nadchlorowy nalesy pakowaé
i znakowaé zgodnie z PN-70/C~80001.,

Rodzaj opakowania: ampuiki ze szkZa oranzowego
umieszczone w pudelkach z ziemig okrzemkows, Masa
ampuxek netto: 100, 250, 500 i1 1000 g.

Opakowanie wysytkowe: skrzynie drewniane lub po-
jemniki. Klasa towaru wg RID - III ¢ 2godnie 3z
PN-70/C=80001,

Na opakowaniach nalezy umiedéecié nalepki dla sub-
stancji 2Zrgcych.

4,2, Przechowywanie, Xwas nadchlorowy nalesy

przechowywaé w opakowaniach szklanych szczelnie za-
mknigtych.

4,3, Transport. Do transportu stosowaé kryte érod-
ki przewozu.

Postanowienia odpowiednich przepiséw regulujg-
cych przewéz materiatéw niebezpiecznych 1 wybucho-
wyeh w komunikacji krajowe) i miedzynarodowej po-~
winny byé bezwzglednie przestrzegane, Skrzynie 3z
ampulkami nalezy ukadaé Sciéle obok siebile, tak
aby tworzyXy zwartg caXosdé zabezpieczong przed prze-
suwaniem sig¢ 1 przemieszczeniem sztuk w czasie trans-
portu. '

Wystajgce wewngtrz érodka transportowego czqéci,
jak érudy, haki, gwozZdzie itp. powinny dyé zabez-
pieczone lub usuniete, tak aby nie spowodowary u-
szkodzenia opakowad,

be BADAQL&

5,1, Pobleranie.prébek, Prébki nalezy Dpobieradé
zgodnie z PN/C-80047. Masa éredniej prébki labora-
toryjnej powinna wynosié nie mniej niz 500 g,

5.2, Opis badaﬁ
5.2.1s Sprawdzanie wygladu zewnetrznego

5,2.1.1s Odczynniki i roztwory. Roztwér skall jo-
dowej przygotowany nastepujgco: 2 g jodu 1 10g Jod-
ku potasowego rozpudcié w 100 cm3 wody. 1 cm3 tego
roztworu dopeznié wodg do 1000 cms. 100 cm3 tak
otrzymanego roztworu zawiera 2 mg Jodu i 10 mg jod-
ku potasowego,

3

5.2.1¢2+ Wykonanic badania, 5 cm” badanego kwasu
nadchlorowego umiedcié w probéwece o dredniecy 10 mm.
Prébka kwasu ch.,cz i cz.d.a, oglgdane wzdtuz osi
probéwki nie powinna sig¢ réznié od 5 cm3 wody oglag~
danej w takiej samej probdéwce, Ewentualne zabarwie-
nie 5 cm” kwasu nadchlorowego cz. nie powinno byé
ciemniejsze niz 5 cm” roztworu skali jodowej,

5e2+2, Oznaczanie zawartosci kwasu nadchlorowego

5s2s2,1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,5n.

b) Fenoloftaleina wskaZnik, roztwér O,1~procento-
wy przygotowany wg PN-68/C-06501.

5e2,2,2, Wykonanie oznaczania, OkoZo 11,5000 g

kwasu nadchlorowego rozpuécié w 50 cm” wody, dodaé
kilka kropli roztworu fenoloftaleiny i miareczkowad
roztworem wodorotlenku sodowego do rézowego zabar-
wienia,

Zawartoéé kwasu nadchlorowego (X,) obliczyé w
pProcentach wg wzoru
_ V-0,05023 - 100 v . 5,023
1~ m o m

w ktérym:

V = objetodé Scisle 0,5n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuZytego do miareczko-
wania, cm3,

0,05023 -~ ilos¢ kwasu nadchlorowego odpowiadajg-
ca 1 cm3 $cidle 0,5n roztworu wodoro-

tlenku sodu, g,
m = odwazka badanego kwasu nadchlorowego,g.

Réznica pomiedzy dwoma kolejnymi oznaczaniami nie
powirna przekraczadé 0,2%.

5.2,3, Oznaczanie gestodci, Ggstodé kwasu nadchlo-
rowego oznaczy¢ na wadze Westphala-Mohra lub areo-
metrem po doprowadzeniu temperatury kwasu do 20°c.

5.2.4, Oznaczanie pozostakodci go prazeniu, 0Od-
wazyé okoXo 15,0000 g (okoxo 9 ecm”) kwasu nadchlo-
rowego w tyglu platynowym wyprazonym do state) ma-
8y i1 zwazonym 2z dokXadnoscig do 0,0002 g.

Tygiel zanurzyé w Ya’ni piaskowej do poXowy wy-
sokoécl 1 ogrzewad do temperatury okoo SODOC.

Ogrzewanie prowadzié tak, aby zawartosé tygla od-
parowata w ciggu 4 godz. Po catkowitym odparowaniu
roztworu tygiel z suchg pozostaXodcig zdjgé z Xas-
ni, ochtodzié i zwazyé.

PozostaXodé po praseniu (X,) obliczyé w procen-
tach wg wzoru

a. 100

X= m
w ktérym:
a ~ masa suchej pozostatoédci, g,

m ~ odwazka badanego kwasu nadchlorowego, g.

5.2.5, Oznaczanie zawartodci azotu ogélnego

5+2.5s1, Aparatura, odcgynniki i rostwory - wg
PN~68/0-04527 Pe 244.1 i12.4,2,

5,2,;.2. Wykonanie oznaczania, 2,50 g (okozo
1,5 cm”) kwasu nadchlorowego dla gatunku ch,cz.,
2,00 g (okoo 1,2 cm’) dla gatunku cz.d.a. 11,00 g
(okoXo 0,6 cm3) dla gatunku c¢z. rogpudcié w wodzie
i rozcieficzyé do objetodei 50 en>,

Dalej oznaczanie prowadzié wg PN-68/C-04527
Pe 2.403

Powstate po upXywie 10 min %26%te zabarwienie ba-
danego roztworu nie powinno byé intensywniejsze nis

zabarwienie roztworu poréwnawczego przygotowanego
réwnoczedénie 1 zawierajgcego w te] samej objetodeci

" te same ilodci odczynnikéw oras:

dla odczynnika ch,cz - 0,02 mg N,
dla odczynnika cz.d.,a, - 0,05 mg N,
dla odczynnika cz, - 0,04 mg N,

S.2,6, Oznaczanie gawartoscl siarczanéw
5e2,6.1, Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a.
b) Kwas solny c¢z.d.a. (1,19), roztwér 25-procen-

towy,
Pozostale odezynniki - wg PN-68/0-04519 p. 2,3,
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5224622, Wykonanie osnaczania, 4,00 g (oko%o
2,4 cm®) badanego kwasu nadchlorowego dla odczyn-

nika ch.cz 2,00 g (okoxo 1,2 cm’) dla odeczynnika
cz.d.a. oraz 1,00 g (okoZo 0,6~cm3) dla odezynnika
cz, ostroznie odparowaé do sucha na pXxytce elek-
tryczne) z 0,2 g weglanu sodowego,

Pozostatosdé rozpudcié w 15 cm> wody, roztwér zo=-
bojetnié roztworem kwasu solnego wobec papierka
lakmusowego i1 wykonaé oznaczanie wg PN=-68/C-04519
P. 2.4,3 sposobem A,

Opalizacja powstaXa w badanym roztworze po upiy-
wie 30 min powinna byé mniejsza lud réwna opaliza-
¢ji roztworu pordwnawczego przygotowanego Jedno-
czednie 1 zawierajgcego w tej samej objetodci te sa-
me ilodci odczynnikéw oraz:

dla odezynnika ch.cz. - 0,04 mg soi‘

2=

dla odezynnika cz.d.a, - 0,1 mg SO4
dla odezynnika ¢z, - 0,1 mg soi‘

5¢2,7, Oznaczanie gawartosdci fosforanéw i kwasu

krzemowego(w przeliczeniu na PO%‘)
2,7+1, Odezynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a,, roztwér 25-procentowy.

b) Molibdenian amonowy cz.d.a.

¢) Ewas siarkowy cz.d.a, (1,83), roztwér 16-pro-
centowy, :
- d) Metol (siarczan p-metyloaminofenolu) cz.d.a.

e) Pirosiarczyn sodowy cz.d.a.

f) Siarczek sodowy bezwodny.

g) Odesynnik A przygotowany w nastepujacy sposéb:
5,0 g molibdenianu amonowego rozpuscié w 100 cm
roztworu kwasu siarkowego i wymieszaé. Roztwir jest

trwaty w ciggu czterech dni,

h) Odczynnik B przygotowany w nastepujacy sposéb:
0,2 g metolu, 1 g begwodnego siarczku sodowego 1
30 g pirosiarczynu sodowego rozpudcié w 100 cm3wo-
dy 1 objetodé roztworu uzupeinié wodg do 500 cm®

Roztwér jest trwaly w ciggu 4 dni,

i) Roztwér wzorcowy fosforanéw przygotowany wg
PN-68/C-06500 i rozciericzony wodg w stosunku 1:99.
1 em”™ rozciericzonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg PO, .

542472, Wykonanie oznaczania, 5,00 g (3,0 cm’)
badanego kwasu nadchlorowego dla odczynnika c¢h.cz.,

2,00 g (1,2 em’) dla odezymikéw cz.d.a, 1 ¢z, roz-
pudcié w wodzie i rozciericzyé do objetodei 10 cm>.
Nastepnie dodaé 5 cm3 roztworu amoniaku, 5cm3 TrozZ=-
tworu kwasu siarkowego, 5 cm3 roztworu B, 10 cm3
rogtworu A, ugupeinié wodg do objetodci 40 cm3 i
wymieszaé,

Powstaze po upiywie 1 godz zabarwienie badanego
roztworu powinno byé stabsze lub réwne zabarwieniu
roztwo:u poréwnawczego gawierajgcego w te] same J
objetoseci rozpuszezong w 15 ecm” wody pozostaodé =z
5 em” amoniaku odparowanego do sucha w tyglu pla-

tynowym, taksa samg iloéé pogostaXych odczynnikdéw
oraz:
el
dla odczynnika ch.cz. = 0,02 mg Poi’
B

dla odczynnika cz.d.a, = 0,02 mg PO4

dla odcegynnika cg, - 0,04 mg Poz'

5.2.8, Oznaczanie zawartodci chlorkdw

5.2.8,1, Odezynniki i roztwory - wg PN-68/-04518
Pe 203.

2,8,2, Wykonanie oznaczania, 5,00 g (okoZo
3,0 em’) badanego kwasu nadchlorowego dla odezyne
nika ch,ez,, 2,00 g (okoZo 1,2 em’) dla odezynnika
cz.d,a, 1 cz. rozcieficzyl wodg do objetodei 15 em”
i wykonaé oznaczanie wg PN-68/C=04518 p, 2.4 8po=
sobem A,

Opalizacja powstaXa w badanym roztworze po upiy-
wie 10 min powinna byé skabsza lub rdéwna
c¢}i roztworu poréwnawczego przygotowanego révmno=-
czednlie 1 zawierajgcego w tej samej objetodecl te
same 1loécl odczynnikéw oraz:

dla odezynnika ch., cz, - 0,01 mg C1~

dla odeczynnika cz.d.a, = 0,006 mg C1™

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Cl™

5.2.9, Oznaczanie zawartodcl Zelaza

opaliza=

52209¢1, Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cZ.d.8., roztwér 10-procentowy.

b) Kwas askorbinowy cz.d.a., roztwér S-procento-
AL

e) 2,2°~-Dwupirydyl cz.d.a,, roztwér przygotowany
wg PN-68/C-04521.

d) Kwas solny cz.d.a. (1,19), roztwér 25-procen-
towy.

e) Roztwér wzorcowy zelaza przygotowany wg PN-63/
C-06500 i rozciericzony wodg w stosunku 1:99, 1 cm’
rozciedczonego roztworu zawiera 0,01 mg Fez+.

5,2.,9,2, Wykonanie oznaczania, 5,00 g (okoXo
3,0 em’) kwasu nadchlorowego dla odezynnika ch.cz.,
2,00 g {(okoXo 1,2 em’) dla ‘odezynnika cz.de.se 1
1,00 g (okoZo 0,6 em®) dla odczynnika cz. rozcied-
czyé wodg do objgtodei 15 em’. dodad
5 em~ roztworu kwasu askorbinowego 1 5 cm3 roztwo=
ru 2,2 -dwupirydylu i wykonaé oznaczanie wg PN-68/
C=04521 p. 2.4.

Rézowe zabarwienie powstate w badanym roziworze
powinno byé sabsze lub réwne zabarwieniu roztworu
poréwnawczego przygotowanego réwnoczeénie w naste=
pujgey sposéb. Odparowaé do sucha w parownicy ilosé
roztworu amoniaku w cm3 réwng ilodci amonisku zu-
zytego do uzyskania odpowiedniego pH badanege Toz-
tworu.

Nastepnie dodaé 0,1 ml roztworu kwasu solnego i
przygotowadé roztwlér poréwnawcsy zawlerajgecy w tej
samej objetodci te same ilodcl odeczynnikow oraz:

dla cdezynnika ch.cz = 0,0075 mg Fez+

dla odczynnika cz.d.a. - 0,006 mg pe’t
2+

Nastepnie

dla odczynnika cz, -~ 0,008 mg Fe

Oznaczanie zawartoéci 2elaza mozna przeprowadzid
réwniez przy pomocy rodanku amonowego wg  PN-68/
C=04521 p. 2.5, przy czym oznaczanle przy pomocy
2,2°-dvupirydylu stosowaé jako arbitrazowe.

5,2,10, Oznaczanie zawartodci metali cigzkich

542,10,1, Odozynniki i roztwory

a) Kwas solny cg.d.a. (1,19), roztwér 25-procen=
towy.
Pozosta¥e odczynniki - wg PN-68/C-04515 p. 2.4.
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502,10,2, Wykonanie oznaczenia, 10,00 g (okoXo

6,0 cm?) badanego kwasu nadchlorowego dla odozyn-
nike ch.cz.,2,50 g (okoko 1,5 em’) dla odczynnika
cz.d,a, 1 2,00 g (okoxo 1,2 em’) dla odezynnika cz.
odparowaé do sucha w parownicy na XaZni piaskowe].

Po ochtodzeniu parownicy pozostaXoéé rozpudcié w
0,2 cm3 roztworu kwasu solnego 1 10 cm3 wody 1 wy-
konaé oznaczanie wg PN-68/C=04515 p. 2.5.1,

Zabarwienie powastate w badanym roztworze powinno
byé stabsze lub réwne zabarwieniu roztworu poréw-
nawcgego przygotowanego réwnoczednie i zawieraj)g-
cego w te] samej objetodci te same ilodci odczyne
nikéw oraz:

dla odozynnika ch.cz. - 0,03 mg Pbot

dla odczynnika cz.d.a, - 0,025 mg P'bz+
dla odczynnika cz., - 0,03 mg Pb2T.

5s2.11, Oznaczanie zawartosci baru
5e2,11,1, Odezynniki i roztwory

a) Amoniak e¢z.d.a., roztwér 10-procentowy.

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,83), roztwér 30-pro-
centowy,

¢) Roztwér wzorcowy baru przygotowany wg PN-68/
C=-06500 i rozciericzony w stosunku 1:99, 1 em’ roz-
clerczonego roztworu zawiera 0,01 mg Ba2+.

542o11,2, Wykonanie ognaczania, 4,00 g (okoXo
2,6 cm3)badanego kwasu nadchlorowego ch.cz. i cz.d.a. roz-

KONI

ciefiezyé 5 cm® wody i zobojetnié roztworem amonia-
ku, Nastepnie uzupeznié wodg do 18 cms, zagrzaé do
wrzenia 1 dodaé 2 cm3 roztworu kwasu siarkowego.

Zmetnienie powstate w badanym roztworze po upity-
wie 30 min powinno byé stabsze ludb réwne zmetnie-
niu roztworu pordéwnawczego przygotowanego réwno-
czednie 1 zawierajgcego w te] samej objetodei te
same ilodei odezynnikéw oraz:

dla odczynnika ch,cz. - 0,08 mg Ba’t

dla odezynnika cz.d.,a., - 0,08 mg Ba2+.

5.2.,12, Oznaczanie zawartogci substancji nieroz-
puszczalnych w alkoholu etylowym

5¢2+12,1, Odczynniki, Alkohol etylowy rektyfiko-
wany 96-procentowy,

5,2,12,2, Wykonanie oznaczania, 50,00 g badane-
go kwasu (okoXo 32 em”) zmieszaé z 80 cm> alkoholu
etylowego, az do zaniku granicy warstw,

Otrzymany roztwér przesgczyé przegz szklany tygiel
G4 uprzednio wysuszony do state] masy w temperatu-
rze 105°C, przemyé tygiel 200 cm’ alkoholu etylo-
wego 1 suszyé w temperaturze 105°¢ do statej masy,

Badany kwas nadchlorowy odpowiada wymaganiom nor-
my, je2eli masa wysuszonego osadu nie przekracza:

dla odczynnika ch.czs - 1 mg,

dla odeczynnika cz.d.a. - 1 mg,

dla odczynnika cz, - 1,5 mg,

B C

INFORMACJE DODATKOWE do BN-70/6191-96

Norma jest wdroieniem Zalecenia Normalizacyjnego " PC=1T740-69 przyjetego przez Stals Komisje Przemysiu Chemicznego

RWPG w Lipsku w 1968 r.



