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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest moli-

bdenian amonowy stosowany jako odczynnik chemiczny.
Molibdenian amonowy ma:
a) wzor chemiczny: (NHy)¢Mo07;0,4'4H50,
b) mas¢ czasteczkowa: 1235,86 (1961 r.).
1.2. Normy zwiazane

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci chlorkow w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawarto$ci siarczanow w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetrycznag

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci azotanow w bezbarwnych roztworach me-
toda kolorymetryczng

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometry-
czne metody oznaczania zawartosci substancji pod-
stawowej

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikow, roztwordow pomocniczych oraz roztwo-
row do kolorymetrii i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek
1 przygotowania $redniej probki laboratoryjnej

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznoéci od gléownego skladnika
1 zanieczyszczen rozrdznia si¢ trzy gatunki molibdenianu

amonowego:
ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia molibdenianu amonowego
chemicznie czystego:

MOLIBDENIAN AMONOWY ch.cz. BN-73/6191-113

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Molibdenian amonowy po-
winien mie¢ posta¢ bezbarwnych lub lekko zabarwionych
na kolor zielonkawy krysztaléw, rozpuszczalnych w wo-
dzie.

3.2. Wymagania fizykochemiczne

Gatunki
Wymagania

et ch.cz. cz.d.a. CZ.
a) Molibdenianu amonowego (NH4)sM07024 - 4H20, % 99,0-101,0 98,5--101,5 97,0--102,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %, nie wigcej niz 0,01 0,01 0,03
¢) Chlorkéw (C17), %, nie wigcej niz 0,0005 0,005 0,01
d) Siarczanéw (SO;~), %, nie wigcej niz 0,02 0,05 0,1
e) Azotanow (NO;), 7, nie wigcej niz 0,025 nie normalizuje si¢
f) Fosforanéw (PO;~), %, nie wigcej niz 0,0005 0,0005 0,001
g) Metali cigzkich (Pb**), %, nie wiecej niz 0,001 0,002 0,005

1) Symbole wg SWW: ch.cz. — 1331—435; cz.d.a. — 1331—111;cz. — 1331—425.
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Molibdenian amonowy nalezy pakowad, przechowy-
wac 1 transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakregtka z two-
rzywa sztucznego z polietylenowa lub inng chemicznie
odporna uszczelka, Iub podkiadka tekturowa chroniong
folia polietylenowa lub folig z innego tworzywa sztucz-
nego albo stoiki z polietylenu lub innego tworzywa
sztucznego z nakrgtka.

Masa opakowan netto: 50, 100, 250, 500, 1000, 2500 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykaza, ze opakowania te zabezpieczaja produkt w spo-
sob nic gorszy od ww. opakowan 1 jezeli wymiary opa-
kowan sa zgodne z zasadami stosowanego do nich sys-
temu wymiarowego.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé¢ zgodnie
z PN-70/C-80047. Ogdélna masa $redniej pobranej probki
powinna wynosi¢ co najmniej 200 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartosSci molibdenianiu amonowego
(NH1)sM07054- 4H,0

5.2.1.1. Odczyaniki i roztwory

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

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

¢) Chlorowodorek hydrazyny cz.d.a.

d) Wersenian dwusodowy cz.d.a.,
przygotowany wg PN-68/C-04950.

¢) Roztwdér buforowy o pH 9,5--10, przygotowany
wg PN-68/C-04950.

f) Siarczan cynkowy cz.d.a., roztwor 0,05m.

g) Czern eriochromowa T, mieszanina wskaZnika przy-
gotowana wg PN-68/C-04950.

5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 3,0000 g ba-
danego molibdenianu amonowego rozpusci¢c w wodzie
w kolbie pomiarowej pojemnosci 250 cm3, doda¢ 0,2 cm3
roztworu amoniaku, dopelié¢ objetos¢ roztworu woda
do kreski i dokladnie wymieszac.

Do kolby stozkowej pojemnoéci 250 cm3 dodaé 1 g
chlorowodorku hydrazyny, 20 cm3 wody 1 10 cm3 kwasu
solnego. Roztwdr ogrzaé do wrzenia 1 do gotujacego
roziworu dodawaé pipeta powoli kroplami stale mie-
szajac 25 c¢m3 roztworu badanego molibdenianu amo-
nowego (roztwér A). Zachodzi redukcja Mo+ do
Mo3*. Przez caly czas wkraplania roztworu z pipeta
zawartos¢ kolby powinna znajdowac si¢ w stanie tagod-

roztwor  0,05m

nego wrzenia.

Zabarwienie roztworu w kolbie powinno zmieniaé si¢
od bezbarwnego w fazie poczatkowej poprzez pomaran-
czowozolte do pomaranczowobrunatnego.

Jezeli w czasie wkraplania wystapi zabarwienie nie-
bieskie, spowodowane utworzeniem si¢ bigkitu moli-
bdenowego, co moze nastgpi¢ przy zbyt szybkim wkra-

planiu badanego roztworu lub wskutek obnizenia tem-
peratury roztworu w kolbie (wrzenie ustaje), nalczy
przerwa¢ wkraplanie i dalej gotowaé roztwor, az przy-
bierze barwg pomaranczowobrunatng, a nast¢pnie
wprowadzi¢ reszt¢ roztworu z pipety 1 gotowac jeszcze
przez 2 min.,

Nastepnie do goracego roztworu doda¢ 40 cm3 wer-
senianu dwusodowego oraz 0,2 g mieszaniny wskaznika
czerni eriochromowej T.

Nastepnie roztwor zoboje¢tni¢ roztworem amoniaku
do przejscia zabarwienia z zoltego do jasnozielonego.
Dopetni¢ objetosé roztworu woda do 150 cm3, dodac
5 cm3 roztworu buforowego i zagotowaé. Zabarwienie
roztworu powinno sta¢ si¢ intensywnie zielone. W prze-
ciwnym przypadku nalezy jeszcze doda¢ nieco micszaniny
wskaznika. Po ozigbieniu roztworu do temperatury
40--60°C roztwdr miareczkowaé roztworem siarczanu
cynkowego do przejécia zabarwienia z jaskrawozielonego
do czerwonobrunatnego od jednej kropli roztworu siar-
czanu cynkowego.

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

(V1—V>)-0,017655- 250+ 100
X = _
m25
(V1—V>5):0,017655- 1000
m

w ktorym:

Vi — objetosc Scisle 0,05m roztworu wer-
senianu dwusodowego, dodana do
badanego roztworu, cm3,

V> — objgtos¢ Scisle 0,05m roztworu siar-
czanu cynkowego zuzyta do odmia-
reczkowania, cm3,

m — odwazka badanego
amonowego, g,

0,017655 — ilos¢  molibdenianu  amonowego
[(NH4)6M070,4-4H,0] odpowiada-
jaca 1 cm3 Scisle 0,05m wersenianu
dwusodowego, g.

molibdenianu

5.2.1.3. Wynik. Nalezy wykona¢ trzy rownolegle ozna-
czania. Roznica mi¢dzy oznaczaniami nie powinna prze-
kraczaé 0,3%.

5.2.2. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 10,00 g badanego molibdenianu
amonowego rozpusci¢ w 100 cm3 wody i1 2 cm3 roztworu
amoniaku cz.d.a. 10-procentowego.

Roztwor przesaczy¢ przez uprzednio przemyty woda,
wysuszony do stalej masy i zwazony z doktadnoscia do
0,0002 g tygiel szklany do saczenia G4.

Pozostatos¢ na tyglu przemy¢ 100 cm3 goracej wody
z dodatkiem 1 cm3 roztworu amoniaku 10-procentowego
i wysuszy¢ w temperaturze 105=110°C do stalej masy.

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci nie
przekroczy:
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dla odczynnika ch.cz. — 1 mg,
dla odczynnika cz.d.a — 1 mg,
dla odczynnika cz. — 3 mg.

5.2.3. Oznaczanie zawartosci chiorkow (Cl)

5.2.3.1. Odczymniki i roztwory — wg PN-68/C-04518
p.2.3.

5.2.3.2. Wykenanie ozmaczania. 2,50 g badanego mo-
libdenianu amonowego dla preparatu ch.cz. lub 1,50 g
dla preparatu cz.d.a. i cz. rozpusci¢ w 35 cm3 wody.
Roztwor wla¢ do 10 cm3 roztworu kwasu azotowego,
ciggle mieszajac roztwor przez obracanie zlewki ruchem
okragltym.

Naste¢pnie do przezZroczystego roztworu doda¢ 1 cm3
roztworu azotanu srebra.

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstata po 5 min opalizacja roz-
tworu badanego nie bedzie intensywnigjsza od opalizacji
roztworu porownawczego, przygotowanego rownoczes-
ni¢ 1 zawierajacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg CI~,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg CIl,
dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI”

0,5 g badanego molibdenianu amonowego, 10 cm® roz-
tworu kwasu azotowego i 1 cm3 roztworu azotanu srebra.

5.2.4. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO")

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-638/C-04519
p.2.3 oraz:

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego moli-
bdenianu amonowego umiesci¢ w malej parowniczce
porcelanowej i1 rozpusci¢ w 5 cm3 gorgcej wody 1 5 cm3
kwasu azotowego. Zawarto$¢ parowniczki odparowaé
na lazni wodnej do sucha.

Do suchej pozostatosci doda¢ 4 cm3 roztworu kwasu
solnego, 10 cm3 wody i doktadnie wymicsza¢ precikiem
szklanym. Objetos¢ roztworu dopelni¢ woda do 40 cm3
1 nastepnie przesaczy¢ przez twardy saczek do saczenia,
przemyty uprzednio gorgcg woda.

Nastgpnie pobra¢ pipeta 10 cm3 przesgczu (= 0,25 g
preparatu) dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a. lub 5 cm3
(= 0,125 g preparatu) i 0,5 cm3 roztworu kwasu solnego
dla odczynnika cz., dopeini¢ woda do 25 cm3 dodac
3 cm3 roztworu skrobi, 3 c¢cm3 roztworu chlorku baro-
wego 1 doktadnie wymieszac.

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 30 min zmegtnienic ba-
danego roztworu, obserwowane na ciemnym tle, nie
bedzie intensywniegjsze od zmgtnienia roztworu porow-
nawczego, przygotowanego rdownoczesnie 1 zawierajy-
cego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,05 mg SO; ~
dla odczynnika cz.d.a. — 0,125 mg SO, ~
dla odczynnika cz. — 0,125 mg SO, ~

1 cm3 roztworu kwasu solnego, 3 cm3 roztworu skrobi
1 3 cm3 roztworu chlorku barowego.

W razie potrzeby nalezy wprowadzi¢ poprawke do-
tyczacq zawarto$ci siarczanow w stosowanych do ozna-
czania ilosciach kwasu azotowego, oznaczanych proba
kontrolna.

5.2.5. Oznaczanie zawartoSci azotanéw (NO, )

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory wg PN-68/C-04509
p.2.3.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego mo-
libdenianu amonowego rozpusci¢ w 10 cm wody, dalej
oznaczenie wykona¢ wg PN-68/C-04509 p.2.5.

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga-
niom normy dla odczynnika ch.cz., jezeli powstale
niebieskie zabarwienie badanego roztworu jest rowne
lub bardziej intensywne od zabarwicnia roztworu po-
rownawczego, przygotowanego rownocze$nie i zawie-
rajgcego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,025 mg NO, i te same
iloéci odczynnikow.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci fosforanéw (PO’ )

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwdr 5Sn.

b) Alkohol izoamylowy cz.d.a.

¢) Molibdenian amonowy, roztwor
sporzgdzony z badanego odczynnika.

d) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony PO: , przy-
gotowany wg PIN-68/C-06500 i rozcienczony w stosunku
10:990. 1 cm3 rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg
POj

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,50 g badancgo mo-
libdenianu amonowego umiesci¢ w zlewce pojemnosci
100 cm3, dodac 50 cm3 wody i rozpuscié, ogrzewajac na
fazni wodnej. Nast¢pnie roztwor oziebié, przenie$é do
cylindra pojemnosci 100 cm3 z dotartym korkicm,
doda¢ 8 cm3 kwasu siarkowego i natychmiast 10 cm3
alkoholu izoamylowego. Objeto$¢ cylindra wytrzgsaé
silnie w ciggu 30 s, natychmiast dopeti¢ objgtosé roz-
tworu woda do 100 cm3 i wymieszaé.

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale od razu zabarwicnie war-
stwy alkoholowej roztworu badanego, obserwowane na
tle mlecznego szkla, nie bedzie intensywniejsze od za-
barwienia warstwy alkoholowej roztworu poréwnaw-
Czego, przygotowanego rownoczesnie i zawierajgcego
w tej samej objgtosei:

10-procentowy

dla odczynnika ch.cz. — 0,025 mg PO’ ",
dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg PO,
dla odczynnika cz. — 0,05 mg PO,

5 cm3 roztworu molibdenianu amonowego i te same
ilosci roztworéw kwasu siarkowego i alkoholu izoamy-
lowego.

Oznaczanie nalezy wykonywac rownoczeénie nie wigcej
niz w 4 cylindrach i powstale zabarwienie poréwnywaé
od razu.
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Po uplywie 5 +— 10 min wypada osad bezwodnika kwasu
molibdenowego.
5.2.7. Oznaczanie zawartosci metali ci¢zkich (Pb2*)
5.2.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 10-pro-

centowy.

b) Siarczek sodowy cz.d.a., roztwdr 10-procentowy.

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Pb2* przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w stosunku
10:990. 1 cm3 rozcienczonego roztworu WzOrcowego
zawiera 0,01 mg Pb2+,

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego mo-
libdenianu amonowego rozpusci¢ w 10 cm3 wody, doda¢

10 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego i 0,3 cm3
roztworu siarczku sodowego.

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 10 min zabarwienie
roztworu badanego nie begdzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego
rownocze$nie i zawierajacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Pb2+,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Pb2+,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb2+
i te same ilosci odczynnikow.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6191-113

1. Istotne zmiany do PN-55/C-80072
a) wprowadzono gatunek ch.cz.,
b) zaostrzono wymaganie na zawarto$¢ molibdenianu amono-

wego w gat. cz.d.a. i cz.,
c) zanormowano zawarto$¢ azotanéw w gat. ch.cz.,
d) zmieniono metody oznaczania zawartosci molibdenianu amo-

nowego, siarczanéw i fosforanow,

e) dostosowano wymagania i metody badan do Zalecenia Nor-
malizacyjnego.

2. Zalecenia miedzynarodowe. Norma jest wdrozeniem Zalecenia
Normalizacyjnego PC-2112-69.

Dotychczas obowiazujaca PN-55/C-80072 zostaje uniewazniona

z dniem 1 stycznia 1974 r.
Peaktisbl. AMMOHHE MOJIMOLEHOTOKHCBIH



