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NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYSEHU
CHEMICZNEGO

Odczynniki
Chlorek amonowy

BN-71
6191-103

Grupa katalogowa X 517)

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
chlorek amonowy, stosowany jako odczynnik.
Chlorek amonowy ma:

a) wzoér chemiczny NH,CI,

b) mase czasteczkowg 53,50 (1961 r.).

1.2. Normy zwigzane
PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci fosforanow w bezbarwnych
roztworach metodg kolorymetryczng
PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci azotanéw w bezbarwnych
roztworach metodg kolorymetryczng

FN-68/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci arsenu
PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie

matych zawartosci metali ciezkich strgcanych
siarkowodorem

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

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie
maiych zawarto$ci siarczandéw w bezbarwnych
roztworach metodag turbidymetryczng

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci zelaza

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
odczynnikow roztworow pomocniczych oraz
roztworow do kolorymetrii i nefelometrii

PN-68/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie
roztworow wskaznikow 1 roztworow buforo-
wych

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho-
wywanie 1 transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek
i przygotowanie Sredniej probki laboratoryjnej

1) Symbol wg SWW dla chlorku amonowego:

ch.cz. 1331-435,
cz.d.a. 1231-111,
CZ. 1531-425.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawarto$ci zanie-
czyszczen rozroznia sie trzy gatunki chlorku amo-
nowego o oznaczeniach:

ch.cz. — chemicznie czysty,

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia chlorku amonowego

chemicznie czystego:
CHLOREK AMONOWY ch.cz. BN-71/6191-103

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Chlorek amonowy po-
winien mie¢ postaé proszku krystalicznego barwy
bialej, rozpuszczalnego w wodzie.

3.2. Wymagania fizyko-chemiczne

Gatunki
Wymagania
ch.cz. cz.d.a. (533

a) Chlorku amonowego

(NH,CI), % , nie mniej

niz 99,5 99,5 99,0
b) Substancji nierozpusz-

czalnych w wodzie, %,

nie wiecej niz 0,002 0,005 0,02
¢) Pozostalo$ci po praze-

niu (jako siarczany), %o,

nie wiecej niz 0,005 0,02 0,05
d) Wolnego kwasu solne-

go, %, nie wigcej niz 0,007 0,007 0,013
e) Azotanow (NOy), %,

nie wiecej niz 0,0006 0,0006 0,003
f) Siarczanéw (SOZ™), %,

nie wiecej niz 0,002 0,002 0,01
g) Fosforanow (PO3™), %,

nie wiecej niz 0,0003 0,001 0,002
h) Chloran6éw (Cl03), %o,

nie wiecej niz 0,0005 0,0005 0,002

Zgloszona przez Krakowskie Zaklady Sodowe
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego dnia 17 grudnia 1971 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 sierpnia 1972 r.
(Mon. Pol. nr 12/1972 poz. 86)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

RZG — 735 Obj. 0,60 ark. wyd. Naklad 2500450 egz. pap. druk. sat. 11T k1. 70 g A1

Cena 71 3,60
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cd. tablicy
Gatunki
Wymagania o
ch.cz. cz.d.a. CZ.

i) Jodkow (J—), %, nie

wiecej niz 0,001 0,001 0,005
j) Rodankéw (SCN-—), %,

nie wiecej niz 0,003 0,005 0,01
k) Zelaza (Fe3+), Y%, nie

wiecej niz 0,0005 0,0005 0,001
1) Wapnia (Ca2+), %, nie

wiecej niz 0,001 0,001 0,004
m) Magnezu (Mg2+), 9,

nie wiecej niz 0,001 0,0015 0,0025
n) Arsenu (As), %, nie

wiece] niz 0,00001 0,00005 0,0001
0) Metali ciezkich jako

Pb2+, %, nie wiecej niz | 0,0005 0,0005 0,002
p) Substancji organicz-

nych wg 5.16.2

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Chlorek amonowy nalezy pakowaé, przechowy-
wac¢ 1 transportowaé¢ zgodnie z PN-70/C-80001
w stoikach ze szkla oranzowego, zamykanych na-
kretkami z tworzywa sztucznego i z podkladka
polietylenowg lub tekturowg i pergaminowa.
Masa netto powinna wynosi¢ 250 g, 500 g i 1000 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj 1 wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykazg, Ze zabezpiecza ono produkt w spo-
sob nie gorszy niz podane opakowanie i 0 wymia-
rach zgodnych z systemem wymiarowym opako-
wan,

5. BADANIA

b.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé
zgodnie z PN/C-80047. Masa $redniej probki la-
bcratoryjnej powinna wynosié nie mniej niz
700 g.

3.2. Oznaczanie zawartoSci chlorku amonowego
5.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwoér 0,1n.

¢) Atlun zelazowo-amonowy cz.d.a, roztwor na-
sycony.

d) Rodanek amonowy cz.d.a, roztwor 0,1n.

e) Nitrobenzen cz.d.a.

5.2.2. Wykonanie oznaczania. 0,1500 g badanego
chlorku amonowego rozpusci¢ w 100 cm? wody,
zakwasi¢ 10 cm? kwasu azotowego, dodaé¢ 5 cm3
nitrobenzenu i 50 cm?® roztworu azotanu srebra.
Fo dokladnym wymieszaniu do roztworu bada-

nego doda¢ 2 cm? alunu zelazowo-amonowego
1 odmiareczkowa¢ nadmiar azotanu srebra roztwo-
rem rodanku amonowego.

Zawartos¢ chlorku amonowego (X) obliczyé¢
w procentach wg wzoru

(V4 —V3) - 0,00535 - 100

X =
™m
w ktorym:

V1 — objetos¢ sScisle 0,ln roztworu azo-
tanu srebra, cms3,

Vs — objetosé scisle 0,1n roztworu rodan-
ku amonowego, cm3,

m — odwazka badanego chlorku amono-
wego, g,

0,00535 — ilos¢ chlorku amonowego odpowia-

dajgca 1 cm3 $cisle 0,1n roztworu
azotanu srebra, g.

5.3. Oznaczanie zawartoS§ci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie. 50,00 g¢ badanego chlorku
amonowego rozpusci¢c w 300 cm?® wody 1 dale]
postepowa¢ wg PN-54/C-04517.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci
wynosi nie wiecej niz:

1 mg dla odczynnika ch.cz,
2,5 mg dla odczynnika cz.d.a.,
10 mg dla odczynnika cz.

5.4. Oznaczanie pozostaloSci po prazeniu (jako
siarczany). 20,00 g badanego chlorku amonowego
umieszcza¢ cze$ciami w uprzednio doprowadzone]
do stalej masy parowniczce platynowej lub por-
celanowej i ogrzewac¢ do odpedzenia gitownej masy
produktu. Do pozostalosci doda¢ 0,5 cm? stezonego
kwasu siarkowego (1,84) i ostroznie ogrzewac¢ do
calkowitego odpedzenia par kwasu siarkowego.
Pozostatos¢ wyprazy¢é w temperaturze okolo
800°C do statej masy.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wyprazonej pozostalosci
wynosi nie wigcej niz:

1 mg dla odczynnika ch.cz.,
4 mg dla odczynnika cz.d.a.,
10 mg dla odczynnika cz.

Pozostalo$s¢é zachowaé do oznaczania zawartosci
wapnia i magnezu wg 5.13. 1 5.14.

5.5. Oznaczanie zawartoSci wolnego kwasu sol-
nego

5.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,1n,

b) Czerwien metylowa, 0,2-procentowy roztwor
alkoholowy przygotowany wg PN-68/C-65001
p. 2.2.11.
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5.5.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
chlorku amonowego rozpuscic w 50 cm?® wody
destylowane] Swiezo wygotowane] 1 ozigbionej,
doda¢ 1 krople roztworu czerwieni metylowej
1 miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodo-
wego z mikrobiurety.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli do miareczkowania zuzyje sie
0,1n roztworu wodorotienku sodowego nie wiecej
niz:

0,1 ecm? dla odczynnika ch.cz.,

0,1 cm?® dla odczynnika cz.d.a.,

0,2 cm?® dla odczynnika cz.

5.6. Oznaczanie zawartosSci azotanow

5.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/

C-045009.

5.6.2. Wykonanie oznaczenia. 4,00 g badanego
chlorku amonowego ch.cz. i cz.d.a. i 1,00 g cz.
rozpusci¢c w 10 cm?® wody i dalej postepowa¢ wg
PN-68/C-04509.

Do roztworu porownawczego dodac:

0,025 mg NO; dla odczynnika ch.cz.,

0,025 mg NO; dla odczynnika cz.d.a.,

0,33 mg NOj; dla odczynnika cz.

5.7. Oznaczanie zawartoScl siarczanow

5.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 oraz:

a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a.
b) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

5.7.2. Wykonanie oznaczania. 3,00 g badanego
chlorku amonowego rozpusci¢ w parownicy por-
celanowej w 5 cm? wody. Do roztworu dodac¢ 0,2 g
bezwodnego weglanu sodowego i odparowa¢ do
sucha na !azni wodnej. Pozostalos¢ ogrzewac
w piecu do calkowitego odpedzenia chlorku amo-
nowego. Po oziebieniu pozostato$¢ rozpuscic
w 10 ecm3 wody, zobojetni¢ kwasem solnym wobec
papierka lakmusowego i dalej postepowaé¢ wg
PN-68/C-04519 p. 2.4.3, sposob A.

Do roztworow porownawczych dodac 0,2 g bez-
wodnego weglanu sodowego oraz:

0,06 mg SO; dla odczynnika ch.cz.,
0,06 mg SO: dla odczynnika cz.d.a.,
0,30 mg SO;  dla odczynnika cz.

5.8. Oznaczanie zawartoSci fosforanow

5.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04503 p. 2.3.2.

5.8.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
chlorku amonowego rozpu$cic w 15 cm? wody
w kolbie stozkowej pojemnosci 50 cm? i dalej po-
stepowa¢ wg PN-68/C-04503 p. 2.3.3.

Do roztworéw poréwnawczych dodaé:
0,012 mg PO;~ dla odczynnika ch.cz.,
0,04 mg PO}~
0,08 mg PO;j~

dla odczynnika cz.d.a.,
dla odczynnika cz.

5.9. Oznaczanie zawartosci chloranow

5.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).
b) Roztwor jodo-cynko-skrobiowy przygotowa-
ny wg PN-68/C-06500 p. 2.2.19.

c) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony ClO;,

przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 : 990.
1 cm? rozcienczonego roztworu wzorcowego za-

wiera 0,01 mg ClO; .

5.9.2. Wykonanie oznaczania. 3,00 g badanego
chlorku amonowego rozpuscic w 10 cm?® wody,
doda¢ 1 cm? kwasu solnego i 1 cm3 roztworu
jodo-cynko-skrobiowego.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale zabarwienie po
1 godz nie bedzie silniejsze niz zabarwienie po-
wstale w tym samym czasie w roztworze porow-
nawczym, zawierajgcym w tej samej objetosci te
same ilosci odczynnik6w oraz:

0,015 mg ClO; dla odczynnika ch.cz.,

0,015 mg ClO; dla odczynnika cz.d.a.,

0,060 mg ClO; dla odczynnika cz.

5.10. Oznaczanie zawartoSci jodkow

5.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwoér 1n.

b) Azotyn sodowy cz.d.a, roztwor 1-procentowy.

¢) Chloroform cz.d.a.

d) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony J—,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 : 990.

1 em3 rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg J—.

5.10.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
chlorku amonowego rozpusci¢ w 10 cm? wody, za-
kwasi¢ 1 em?® roztworu kwasu siarkowego, po
czym doda¢ 0,5 cm3 roztworu azotynu sodowego,
2 cm? chloroformu i dobrze wytrzasnac.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie warstwy chloro-
formowej powstale po 10 min nie bedzie inten-
sywniejsze od zabarwienia roztworu porownaw-
czego przygotowanego rownoczesnie 1 zawierajg-
cego w tej samej objetosci te same ilosci odczyn-
nikow oraz:

0,02 mg J— dla odczynnika ch.cz,,

0,02 mg J— dla odczynnika cz.d.a.,

0,10 mg J— dla odczynnika cz.



4 BN-71/6191-103

5.11. Oznaczanie zawartoScl rodankow

5.11.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

b) Alun zelazowo-amonowy cz.d.a., roztwor na-
sycony na zimno.

¢) Chlorek sodowy cz.d.a.

d) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony SCNT,
przygotowany wg PN-68/C-06500 1 rozcienczony
w stosunku 10 : 990.

1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg SCN—,

5.11.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
chlorku amonowego rozpusci¢c w 20 cm?® wody,
doda¢ 0,5 cm?® kwasu siarkowego i 0,5 cm3? roz-
tworu alunu zelazowo-amonowego.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie roztworu badane-
go nie bedzie silniejsze niz zabarwienie roztworu
poréwnawczego przygotowanego rownoczesnie
i zawierajgcego w tej samej objetosci 1 g chlorku
sodowego, 0,50 cm?® roztworu kwasu siarkowego,
0,0 ecm? roztworu alunu zelazowo-amonowego
oraz:

0,03 mg SCN— dla odczynnika ch.cz.,

0,00 mg SCN— dla odczynnika cz.d.a.,

0,10 mg SCN— dla odczynnika cz.

5.12. Oznaczanie zawartoSci zelaza

5.12.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 p. 2.5.2.

5.12.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
chlorku amonowego rozpusci¢ w 15 cm?® wody,
doda¢ 1 cm3 kwasu azotowego i 2 cm? roztworu
rodanku amonowego.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie powstate w roz-
tworze badanym nie bedzie silniejsze niz zabar-
wienie w roztworze porownawczym przygotowa-
nym rownocze$nie i zawierajgcym w tej samej
objetosci te same ilosci odezynnikow oraz:

0,01 mg Fe*" dla odczynnika ch.cz.,

0,01 mg Fe’" dla odezynnika cz.d.a.,

0,02 mg Fe*" dla odczynnika cz.

5.13. Oznaczanie zawartoSci wapnia

5.13.1. Odezynniki i roztwory

a) Papierek lakmusowy.

b) Kwas solny, roztwor 25-procentowy.

c) Mureksyd, roztwor 0,05-procentowy (trwa-
los¢ roztworu 2 doby).

d) Wodorotlenek sodu, roztwor 1n.

e) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony Ca?*
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 : 990.

1 em3 rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Ca?".

5.13.2. Wykonanie oznaczania, Pozostatos¢
otrzymang w 5.4 rozpuscic w 1 cm?® roztworu
kwasu solnego i 10 cm? wody. Roztwor przeniese
do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm?3, dopel-
ni¢ woda destylowang do kreski i dobrze wymie-
sza¢ (roztwor A). Roztwor zachowa¢ do oznaczania
magnezu.

o cm?® roztworu A zawierajgcego 0,5 g badanego
chlorku amonowego przenies¢ do zlewki z bez-
barwnego szkla, zneutralizowa¢ roztworem wodo-
rotlenku sodowego w obecnos$ci papierka lakmu-
sowego, doda¢ 2 cm?® nadmiaru roztworu wodoro-
tlenku sodowego, wymiesza¢ (pH roztworu po-
winno wynosi¢ okoto 12), nastepnie doda¢ 1 cm?
roztworu mureksydu i ponownie wymiesza¢. Ob-
serwowane w czasie 1 = 2 min w przechodzgcym
swietle na tle mlecznego szkla rézowo-fioletowe
zabarwienie badanego roztworu nie powinno by¢
intensywniejsze od zabarwienia roztworu porow-
nawczego przygotowanego rownoczesnie i zawie-
rajgcego w tej samej objetosci te same ilosci od-
czynnikOw oraz:

0,005 mg Ca?" dla odczynnika ch.cz,

0,005 mg Ca?" dla odczynnika cz.d.a.,

0,02 mg Ca’" dla odczynnika cz.

Zabarwienie roztworow utrzymuje sie w ciggu
10 min.

Metoda oznaczania wapnia mureksydem jest
metodg arbitrazowas.

Dopuszcza sie oznaczanie zawartosci wapnia ze
szczawianem amonowym.

5.14. Oznaczanie zawartoSci magnezu

5.14.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwoér 27-pro-
centowy.

b) Zoélcien tytanowa wskaznik, roztwor 0,1-pro-
centowy.

c) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Mg*',
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 : 990.

1 em3 rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Mg?*,

5.14.2. Wykonanie oznaczania. Do 5 cm?® roz-
tworu otrzymanego wg 5.13.2 zawierajgcego
0,5 g chlorku amonowego, doda¢ 5 cm?® wody,
1 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego i 0,2 cm?®
roztworu zoélcieni tytanowej.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie powstale w bada-
nym roztworze po 10 min nie bedzie silniejsze niz
zabarwienie roztworu poroéwnawczego przygoto-
wanego réwnoczesnie i zawierajgcego w tej same]
objetosci te same ilo$ci odczynnikéw oraz:

0,006 mg Mg?" dla odczynnika ch.cz,,

0,0074 mg Mg?** dla odczynnika cz.d.a.,

0,0125 mg Mg?" dla odczynnika cz.
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5.15. Oznaczanie zawartoSci arsenu. 10,00 g ba-
danego chlorku amonowego ch.cz. i 5,00 g bada-
nego chlorku amonowego cz.d.a i cz. rozpusci¢
w 30 cm? wody i dalej postepowa¢ wg PN-68/
C-04511.

Do roztworow porownawczych dodac:

0,001 mg As dla odczynnika ch.cz.,

0,0025 mg As dla odczynnika cz.d.a.,

0,000 mg As dla odczynnika cz.

5.16. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich

5.16.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515 p. 2.4.

5.16.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
chlorku amonowego rozpusci¢c w 20 cm? wody
1 dalej postepowa¢ wg PN-68/C-04515 p. 2.5.1.

Do roztworow poréwnawczych dodaé:
0,01 mg Pb** dla odczynnika ch.cz.,
0,01 mg Pb*" dla odczynnika cz.d.a.,
0,04 mg Pb?t dla odczynnika cz.

5.17. Sprawdzanie zawarto$ci substancji orga-
nicznych. 1,00 g badanego chlorku amonowego
rozpuscic w 5 cm?® kwasu azotowego (1,15) w pa-
rownicy porcelanowej i odparowa¢ do sucha na
lazni wodnej.

Badany chlorek amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli otrzymana pozostalo§¢ bedzie
barwy czysto biatej.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6191-103

Zalecenia miedzynarodowe

RWPG PC 1739-69 PeaktuBnl, Kucinora consnasi (okono 35%-Had)
Dotychczas obowigzujgca PN-64/C-80046 zostaje uniewazniona z dniem 1 sierpnia 1972 r.



