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NORMA BRANŻOWA BN-73 
WYROBY 6191-113 

PRZEMYSŁU Odczynniki 
CHEMICZNEGO 

Molibdenian amonow!] 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest moli-
bdenian amonowy stosowany jako odczynnik chemiczny. 

Molibdenian amonowy ma: 
a) wzór chemiczny: (NH4)6Mo7024'4H20, 
b) masę cząsteczkową: 1235,86 (1961 r.). 
1.2. Normy związane 

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 
zawartości chlorków w bezbarwnych roztworach me
todą turbidymetryczną 

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 
zawartości siarczanów w bezbarwnych roztworach me
todą turbidymetryczną 

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 
zawartości azotanów w bezbarwnych roztworach me
todą kolorymetryczną 

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

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od
czynników, roztworów pomocniczych oraz roztwo
rów do kolorymetrii i nefelometrii 

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

Wymagania 

a) Molibdenianu amonowego (NH4)6Mo7024 . 4H20, % 
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %, nie więcej niż 
c) Chlorków (Cl-), %, nie więcej niż 
d) Siarczanów (SO: -), %, nie więcej niż 
e) Azotanów (NO~), . %, nie więcej niż 
f) Fosforanów (pO: -), %, nie więcej niż 
g) Metali ciężkich (Pb' +), %, nie więcej niż 

Grupa katalogowa X 511) 

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek 
i przygotowania średniej próbki laboratoryjnej 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od głównego składnika 
i zanieczyszczeń rozróżnia się trzy gatunki molibdenianu 
amonowego: 

ch.cz. - chemicznie czysty, 
cZ.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 
2.2. Przykład oznaczenia molibdenianu amonowego 

chemicznie czystego: 

MOLIBDENIAN AMONOWY ch.cz. BN-73j6191-113 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Molibdenian amonowy po
winien mieć postać bezbarwnych lub lekko zabarwionych 
na kolor zielonkawy kryształów, rozpuszczalnych w wo
dzie. 

3.2. Wymagania fizykochemiczne 

Gatunki 

ch.cz. I cz.d.a. I cz. 

99,07 101,0 98,57101,5 97,0-'7102,0 
0,01 0,01 0,D3 
0,0005 0,005 0,01 
0,02 0,05 0,1 
0,025 nie normalizuje się 
0,0005 0,0005 0,001 
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 należy pakować, przechowy
wać i transportować zgodnie z PN-70jC·80001. 

Rodzaj opakowania: słoiki szklane z nakrętką z two
rzywa sztucznego z polietylenową lub inną chemicznie 
odporną uszczelką, lub podkładką tekturową chronioną 
folią polietylenową lub folią z innego tworzywa sztucz
nego albo słoiki z polietylenu lub innego tworzywa 
sztucznego z nakrętką. 

Masa opakowań netto: 50, 100, 250, 500, 1000, 2500 g. 
Na życzen ie odbiorców dopuszcza s ię inny rodzaj 

i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzone próby 
wykażą, że opakowania te zabezpieczają produkt w spo
sób nie gorszy od ww. opakowaó. i jeżeli wymiary opa
kowań są zgodne z zasadami stosowanego do nich sys
temu wymiarowego. 

5. BADANIA 

5.1. Pobieranie próbek. Próbki na leży pobierać zgodnie 
z PN-70jC-80047. Ogólna masa średniej pobranej próbki 
powinna wynosić co najmniej 200 g. 

5.2. RO(lzaje i opis badall 
5.2.1. Oznaczanie zawartości molibdellhmiu amonowego 

(NH4)aM070 24' 4t h O 
5.2.1.1. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak cz.d.a., roztwór 25-procentowy. 
b) Kwas solny cZ.d.a. (l,18). 
c) Chlorowodorek hydrazyny cz.d.a. 
d) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwór 0,05m 

przygotowany wg PN-68jC-04950. 
e) Roztwór buforowy o pH 9,5-:-- 10, przygotowany 

wg PN-68 jC-04950. 
f) Siarczan cynkowy cz.d.a. , roztwór 0,05m. 
g) Czefll. eriochromowa T, mieszanina wskaźnika przy

gotowana wg PN-68jC-04950. 
5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Około 3,0000 g ba

danego moli bdenianu amonowego rozpuścić w wodzie 
w kolbie pomiarowej pojem ności 250 cm\ dodać 0,2 cm' 
roztworu amoniaku, dopełnić objętość roztworu wodą 
do kreski i dokładnie wym ieszać . 

Do kolby stożkowej pojemności 250 cm3 dodać l g 
chlorowodorku hydrazyny, 20 cm3 wody i 10 cm3 kwasu 
solnego. Roztwó r ogrzać do wrzenia i do gotującego 

roztworu dodawać pipetą powoli kroplami stale mie
szając 25 cm3 roztworu badanego molibdenianu amo
nowego (roztwór A). Zachodzi redukcja Mo6+ do 
Mo5+ . Przez cały czas wkraplan ia roztworu z pipetą 
zawartość kol by powi nna znajdować s ię w stanie łagod
nego wrzenIa. 

Zabarwienie roztworu w kolbie powinno zmieniać się 
od bezbarwnego w fazie początkowej poprzez pomarań
czowożólte do pomarańczowo brunatnego. 

Jeżeli w czasie wkraplania wystąpi zabarwienie nie
bieskie, spowodowane utworzeniem się błękitu moli
bdenowego, co może nastąpić przy zbyt szybkim wkra-

pIaniu badanego roztworu lub wskutek obniżenia tem
peratury roztworu w kolbie (wrzenie ustaje), należy 

przerwać wkraplanie i dalej gotować roztwór, aż przy
bierze barwę pomarańczowo bru natną, a następnie 

wprowadzić resztę roztworu z pipety i gotować jeszcze 
przez 2 min. 

Następnie do gorącego roztworu dodać 40 cm3 wer
senianu dwusodowego oraz 0,2 g mieszaniny wskaźnika 
czerni eriochromowej T. 

Następnie roztwór zobojętnić roztworem amoniaku 
do przejścia zabarwienia z żółtego do jasnozielonego. 
Dopełnić objętość roztworu wodą do 150 cm3, dodać 
5 cm3 roztworu buforowego i zagotować. Zabarwienie 
roztworu powinno stać się intensywnie zielone. W prze
ciwnym przypadku należy jeszcze dodać nieco mieszaniny 
wskaźnika. Po oziębieniu roztworu do temperatury 
40-:--60°C roztwór miareczkować roztworem siarczanu 
cynkowego do przejścia zabarwienia z jaskrawozielonego 
do czerwonobrunatnego od jednej kropli roztworu siar
czanu cynkowego. 

Zawartość molibdenianu amonowego (X) obliczyć w 
procentach wg wzoru 

w którym: 

(Vi-V2)' 0,017655' 250' 100 
x= = m·25 

(Vi-V2)- 0,017655' 1000 

m 

Vi - objętość ściśle 0,05m roztworu wer
senianu dwusodowego, dodana do 
badanego roztworu, cm3, 

V2 - objętość ściśle 0,05m roztworu siar
czanu cynkowego zużyta do odmia
reczkowania, cm" 

m .- odważka badanego molibdenianu 
amonowego, g, 

0,017655 - ilość molibdenianu amonowego 
odpowiada-[(NH4)6M07024' 4HzO] 

jąca l cm3 ściśle 0,05m wersenianu 
dwusodowego, g. 

5.2.1.3. Wynik. Naleiy wykonać trzy równoległe ozna
czania. Różnica między oznaczaniami nie powinna prze
kraczać 0,3 %. 

5.2.2. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz
czalnycb w wodzie. 10,00 g badanego molibdenianu 
amonowego rozpuścić W 100 cm3 wody i 2 cm3 roztworu 
amoniaku cz.d.a. W-procentowego. 

Roztwór przesączyć przez uprzednio przemyty wodą, 
wysuszony do stałej masy i zważony z dokładnością do 
0,0002 g tygiel szklany do sączenia G4. 

Pozostałość na tyglu przemyć 100 cm3 gorącej wody 
z dodatkiem l cm3 roztworu amoniaku 10-procentowego 
i wysuszyć w temperaturze 105-:--110°C do stałej masy. 

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga
niom normy, jeżeli masa wysuszonej pozostałości nie 
przekroczy: 
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dla odczynnika ch.cz. 
dla odczynnika cz.d.a 
dla odczynnika cz. 

-1 mg, 
- 1 mg, 
-3mg. 

5.2.3. Oznaczanie zl1wartości chlOi·ków (CI-) 
5.2.3.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68jC-04518 

p.2.3. 
5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego mo

libdenianu amonowego dla preparatu ch.cz. lub 1,50 g 
dla preparatu cz.d.a. i cz. rozpuścić w 35 cm3 wody. 
Roztwór wlać do 10 cm3 roztworu kwasu azotowego, 
ciągle mieszając roztwór przez obracanie zlewki ruchem 
okrąglym. 

Następnie do przeźroczystego roztworu dodać l cm3 

roztworu azotanu srebra. 
Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga

niom normy, jeżeli powstała po 5 min opalizacja roz
tworu badanego nie będzie intensywniejsza od opalizacji 
roztworu porównawczego, przygotowanego równocześ
nie i zawierającego w tej samej objętości: 

dla odczynnika ch.cz. 
dla odczynnika cz.d.a. 
dla odczYlU1ika cz. 

- 0,01 mg CI- , 
- 0,05 mg CI- , 
- 0,1 mg Cl-

0,5 g badanego molibdenianu amonowego, 10 cm3 roz
tworu kwasu azotowego i l cm3 roztworu azotanu srebra. 

5.2.4. Oznaczanie zawartości siarczanów (SO~ '-l 
5.2.4.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/ C-04519 

p.2.3 oraz: 
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4). 
b) Kwas solny cz.d.a., roztwór lO-procentowy. 
5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego moli-

bdenianu amonowego umieścić w małej parowniczce 
porcelanowej i rozpuścić w 5 cm3 gorącej wody i 5 cm3 

kwasu azotowego. Zawartość parowniczki odparować 
na łaźni wodnej do sucha. 

Do suchej pozostałości dodać 4 cm3 roztworu kwasu 
solnego, 10 cm3 wody i dokładnie wymieszać pręcikiem 
szklanym. Objętość roztworu dopełnić wodą do 40 cm3 

i następnie przesączyć przez twardy sączek do sączenia, 
przemyty uprzednio gorącą wodą. 

Następnie pobrać pipetą 10 cm3 przesączu (= 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., dopełnić wodą do 25 cm3 dodać 

3 cm3 roztworu skrobi, 3 cm3 roztworu chlorku baro
wego i dokładnie wymieszać. 

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga
niom normy, jeżeli powstałe po 30 min zmętnienie ba
danego roztworu, obserwowane na ciemnym tle, nie 
będzie intensywniejsze od zmętnienia roztworu porów
nawczego, przygotowanego równocześnie i zawierają

cego w tej samej objętości: 

dla odczynnika ch.cz. 
dla odczynnika cz.d.a. 
dla odczynnika cz. 

- 0,05 mg SO; -
- 0,125 mg SO:-
- 0,125 mg SO:-

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

W razie potrzeby należy wprowadzić poprawkę do
tyczącą zawartości siarczanów w stosowanych do ozna
czania ilościach kwasu azotowego, oznaczanych próbą 
kontrolną· 

5.2.5. Oznaczanie zawartości azotanów (NO
J
- ) 

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

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego mo
libdenianu amonowego rozpuścić w 10 cm wody, dalej 
oznaczenie wykonać wg PN-68 jC-04509 p.2.5. 

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga
niom normy dla odczynnika ch.cz., jeżeli powstałe 

niebieskie zabarwienie badanego roztworu jest równe 
lub bardziej intensywne od zabarwienia roztworu po
równawczego, przygotowanego równocześnie i zawie
rającego w tej samej objętości: 

dla odczynnika ch.cz. - 0,025 mg NO
J
- i te same 

ilości odczynników. 
5.2.6. Oznaczanie zawartości fosforanów (PO: - ) 
5.2.6.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwór 5n. 
b) Alkohol izoamylowy cz.d.a. 
c) Molibdenian amonowy, roztwór lO-procentowy 

sporządzony z badanego odczynnika. 
d) Roztwór wzorcowy zawierający j ony PO: --, przy

gotowany wg PN-68jC-06500 i rozcieńczony w stosunku 
10:990. 1 cm3 rozcieńczonego roztworu zawiera 0,01 mg 
POL 

4 • 

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,50 g badanego mo
libdenianu amonowego umieścić w zlewce pojemności 
100 cm3, dodać 50 cm3 wody i rozpuścić, ogrzewając na 
łaźni wodnej. Następnie roztwór oziębić, przenieść do 
cylindra pojemności 100 cm3 z dotartym korkiem, 
dodać 8 cm3 kwasu siarkowego i natychmiast 10 cm3 

alkoholu izoamylowego. Objętość cylindra wytrząsać 

silnie w ciągu 30 s, natychmiast dopełnić objętość roz
tworu wodą do 100 cm3 i wymieszać. 

Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga
niom normy, jeżeli powstałe od razu zabarwienie war
stwy alkoholowej roztworu badanego, obserwowane na 
tle mlecznego szkła, nie będzie intensywniejsze od za
barwienia warstwy alkoholowej roztworu porównaw
czego, przygotowanego równocześnie i zawierającego 

w tej samej obj:.<tości: 

dla odczynnika ch.cz. 
dla odczynnika cz.d.a. 
dla odczynnika cz. 

- 0,025 mg PO: - , 
- 0,025 mg POL , 

4 

- 0,05 mg PO' -
4 

5 cm3 roztworu molibdenianu amonowego i te same 
ilości roztworów kwasu siarkowego i alkoholu izoamy
lowego. 

Oznaczanie najeży wykonywać równocześnie nie więcej 
niż w 4 cylindrach i powstałe zabarwienie porównywać 
od razu. 
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Po upływie 5 -;- 10 min wypada osad bezwodnika kwasu 
molibdenowego. 

5.2.7. Oznaczanie zawartości metali ciężkich (pb2 +) 
5.2.7.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór lO-pro

centowy. 
b) Siarczek sodowy cz.d.a., roztwór lO-procentowy. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Pb2 + przy

gotowany wg PN-68jC-06500 i rozcieńczony w stosunku 
10: 990. l cm3 rozcieńczonego roztworu wzorcowego 
zawiera 0,01 mg Pb2+. 

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego mo
libdenianu amonowego rozpuścić w 10 cm3 wody, dodać 

10 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego i 0,3 cm3 

roztworu siarczku sodowego. 
Badany molibdenian amonowy odpowiada wymaga

niom normy, jeżeli powstałe po 10 min zabarwienie 
roztworu badanego nie będzie intensywniejsze od za
barwienia roztworu porównawczego, przygotowanego 
równocześnie i zawierającego w tej samej objętości: 

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 ilości odczynników. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73j6191-113 

l. Istotne zmiany do PN-55/C-80072 

a) wprowadzono gatunek ch.cz., 
b) zaostrzono wymaganie na zawartość molibdenianu amono

wego w gat. cZ.d.a. i cz., 
c) zanormowano zawartość azotanów w gat. ch.cz., 
d) zmieniono metody oznaczania zawartości molibdenianu amo

nowego, siarczanów i fosforanów, 

e) dostosowano wymagania i metody badań do Zalecenia Nor
malizacyjnego. 

2. Zalecenia międzynarodowe. Norma jest wdrożeniem Zalecenia 
Normalizacyjnego PC-2112-69. 

Dotychczas obowiązująca PN-55/C-80072 zostaje unieważniona 
z dniem 1 stycznia 1974 r. 
PeaKTHBbl. AMMOHHH MOJIH6AeUOrOKHCJlblH 


