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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kwas molibdenowy (hy-
drat) stosowany jako odczynnik chemiczny.

Kwas molibdenowy ma:

a) wzér ogolny: HoMoO,4-H,0,

b) mase czgsteczkowqg: 179,98.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci glow-
nego skladnika i zanieczyszczenn norma ustala dwa
gatunki kwasu molibdenowego, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

€L — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia kwasu molibdenowego

czystego do analizy:
KWAS MOLIBDENOWY cz.d.a. BN-75/6191-138

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Kwas molibdenowy po-
winien mie¢ posta¢ bialego lub bladozéltego prosz-
ku, rozpuszczalnego w amoniaku i w roztworach
wodorotlenku sodowego i potasowego.

3.2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
cz.d.a. ct

a) Kwasu molibdenowego

(HoMoO, - H,0), %, w gra-

nicach 98,7+101,3 | 97,5+-102,5
b) Substancji nierozpuszczal-

nych w amoniaku, 9, nie

wiecej niz 0,005 0,01
¢) Siarczanéw (SO;—’— Y. %, nie

wiecej niz 0,01 0,02
d) Chlorkéw (Cl-), %, nie wie-

cej niz 0,005 0,01
e) Zelaza (Fe*), Y%, nie wie-

cej niz 0,001 0,002
f) Metali ciezkich (Pb2*), 9,

nie wigcej niz 0,002 0,005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
| TRANSPORT

Kwas molibdenowy nalezy pakowac, przechowy-
waé i transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001.
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Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretkg
z tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng
chemicznie odporng podktadkqg, lub podkiadkg tek-
turowg chroniong folig polietylenowg, lub folig
z innego tworzywa sztucznego, albo stoiki z poliety-
lenu z nakretkq.

Masa opakowan netto: 50 g, 100 g, 250, 500,
1000 g. Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sig inny
rodzaj i wielkosé¢ opakowania, jeieli przeprowadzo-
ne proby wykazq, ze opakowania te zabezpieczajg
produkt w sposdb nie gorszy od wyziej wymienio-
nych opakowan i jezeli wymiary opakowan sq zgod-
ne z zasadami stosowanego do nich systemu wy-
miarowego.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki naleiy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Do badan naiezy pobie-
raé probki opakowan jednostkowych wg tablicy.

Liczka opakowan wchodzqcych Liczba probek
w sklad partii jednostkowych

do 5 4

6~ 10 6

1M1= 25 10

26— 50 14

51-= 100 20

101+ 250 22

251-- 500 24

501--1000 25

Ogdlna masa sredniej pobranej probki powinna
wynosi¢ co najmniej 150 g.

5.2. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartosci kwasu molibdeno-
wego (H,MoO,-H,0)

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Szesciometylenoczteroamina cz.d.a.

c) Azotan olowiawy cz.d.a., roztwor 0,05m przy-
gotowany w nastepujgcy sposob: 16.56 g azotanu
ofowiawego Pb(NQOj3), rozpusci¢ w wodzie i dopet-
ni¢ objetosé roztworu wodg do 1000 cmi. Miano
roztworu nastawi¢ wg PN-68/C-04950 p. 2.18.1.

d) 4-Pirydylo-2-azorezorcyny sél sodowa (PAR)
wsk. 0,1-procentowy roztwor alkoholowy.

5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,3000 g
badanego kwasu molibdenowego rozpuscié¢ w 50 cm?
wody, roztwér ogrzaé do wrzenia, doda¢ 0,5 g szes-
ciometylenoczteroaminy, 4 krople kwasu azotowego,
15,00 cm3 roztworu azotanu olowiawego i pare
kropli roztworu wskaznika. Nastepnie roztwor goto-
waé do jasnozoltego zabarwienia wskainika i na-
tychmiast miareczkowaé roztworem azotanu olowia-

wego do powstania rdzowego zabarwienia ioz-
tworu.
Zawartos¢ kwasu molibdenowego (X) obliczyé w

procentach wg wzoru

5 /~0,008999-100

m
w ktorym:
V — objetos¢ scisle 0,05m roztworu azo-
tanu olowiawego, cm?,
0,008999 — ilos¢ kwasu molibdenowego odpo-
wiadajgca 1 cm3 scisle 0,05m roz-
tworu azotanu olowiawego, g,
m — odwazka badanego kwasu molibde-
nowego, g.

5.2.2. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczainych w amoniaku. 20,00 g badanego kwa-
su molibdenowego zwilzy¢ 50 cm3 wody w zlewce
pojemnosci 200 cm3, po czym dodaé¢ 60 cm3 amo-
niaku (0,96). Roztwor ogrzewaé na wrzqcej faini
wodnej, po rozpuszczeniu utrzymac w tej samej tem-
peraturze w ciggu 15 min, a nastepnie przesgczyc
przez zwazony uprzednio szklany tygiel do sgczenia
nr 4.

Pozostatos¢ w tyglu przemyé 50 cm3 10-procen-
towego roztworu amoniaku, a nastepnie 100 cm?
wrzgcej wody i wysuszyé w temperaturze 105 =
110°C do stalej masy. .

Badany kwas molibdenowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostaiosci
nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg,

dla odczynnika cz. — 2 mg.

5.2.3. Oznaczanie zawartosci siarczanow (SOﬁ')

5.2.3.1. Odczynniki i roztwory

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

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

c) Chlorek barowy cz.d.a.,
towy.

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy SO 2=, przygo-
towany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony wodg
10 = 990.

1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg SO %,

roztwor 10-procen-

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasu molibdenowego, ogrzewaé w ciggu 15 min
na wrzgcej tazni wodnej w kolbie stozkowej pojem-
nosci 100 cm3 w mieszaninie 1,5 cm3 wody i 5 cm3
kwasu azotowego. Zawartosé¢ kolby od czasu do
czasu zmieszacd.

Nastepnie zawartos¢ kolby ochlodzié, rozcienczyé
wodq do objetosci 40 cm3 i przesqgczyc.

20 cm3 przesqczu odparowaé w parowniczce do
suchosci. Nielotng pozostatos¢ wysuszy¢ w ciagu
15 min w suszarce o temperaturze 105°C, nastepnie
dodaé¢ 0,5 cm3 kwasu solnego i 20 cm?® wody, roz-
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twor przesqczyé i dodaé 2,5 ecm3 roztworu chlorku
barowego.

Badany kwas molibdenowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po uplywie 1 godz
zmetnienie nie bedzie silniejsze niz zmetnienie roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego rownoczes-
nie z badanym, a zawierajgcego w tej samej obje-
tosci 0,5 cm3 kwasu solnego, 2,5 cm3 roztworu chlor-
ku barowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO2-,
dla odczynnika cz. - 0,1 mg SOz,

5.2.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Ci-)

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory

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

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

c) Roztwor wzorcowy zawierajgey jony Cl-, przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony wodg
10+990. 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 0,01 mg CI-.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasu molibdenowego ogrzewaé w ciggu 15 min
na wrzqgcej taini wodnej w kolbie stozkowej pojem-
nosci 100 cm3 w mieszaninie 20 cm3 wody i 8 cm3
kwasu azotowego. Zawartosé kolby od czasu do
czasu zmieszaé. Po ostygnieciu zawartosé rozcien-
czy¢ wodg do objetosci 40 cm3 i przesqczy¢ przez
dobrze odmyty od chlorkdw sqgczek.

Do 20 cm3 przesqgczu doda¢ 1 cm?3 roztworu azo-
tanu srebra.

Badany kwas molibdenowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate zmetnienie w badanym
roztworze nie bedzie silniejsze niz zmetnienie roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego rownoczes-
nie z badanym, a zawierajgcego w tej samej obje-
tosci 2 cm3 kwasu azotowego, 1 cm3 roztworu azo-
tanu srebra oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg ClI-,
dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI~.

5.2.5. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3*)
5.2.5.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwor 20-pro-

centowy.

c) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Fedt, przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony wodq
10+990. 1 cm3 rozcieficzonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 0,01 mg Fe?*.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
kwasu molibdenowego zadaé¢ 5 cm3 amoniaku i roz-
pusci¢ ogrzewajgc po dopelnieniu wodg do 20 cm3,

Nastepnie do roztworu dodaé 2 cm3 roztworu
kwasu sulfosalicylowego i 5 ecm3 roztworu amonia-
ku i wymieszac.

Badany kwas molibdenowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie roztworu badanego
nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu
porownawczego, przygotowanego réwnoczesnie, a
zawierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Fe3*,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe3+.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich {Pb?*)

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 20-pro-
centowy.

b) Siarczek sodowy cz.d.a., roztwor 10-procento-
wy, Swiezo przygotowany.

c) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Pb2+ przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieniczony 10-+990.
1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera

0,01 mg Pb2t,

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
kwasu molibdenowego rozpusci¢ lekko ogrzewajqc
w 4 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego i 15 cm?
wody. Roztwdr po ozigbieniu rozcienczyé wodag do
20 cm3 i dodaé 0,3 cm3 roztworu siarczku sodowego.

Badany kwas molibdenowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale zabarwienie roztworu
badanego nie jest silniejsze od zabarwienia roz-
tworu porownawczego, przygotowanego réwnoczes-
nie z badanym a zawierajgcego w tej samej obje-
tosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

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

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb?+,

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Przedsigbiorstwo Prze-
mystowo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-54/C-80004

a) wprowadzono oznaczanie zawartosci kwasu molibdeno-
wego w miejsce zaw. tréjtlenku molibdenowego i unowoczes-
niono metode oznaczania,

b) wprowadzono oznaczanie zaw. zelaza.

Dotychczas obowiqzujaca PN-54/C-80064 zostaje uniewai-

niona z dniem 1 stycznia 1976 r.

3. Normy zwigzane

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne meto-
dy oznaczania zawartosci substancji podstawowej

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynni-
kéw, roztworéow pomocniczych oraz roztworéw do kolory-
metrii i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przy-
gotowania sredniej prébki laboratoryjnej



